
1 通 則

1 この基準において，「1 通則」，「2 一般試験法」及び「3

各条」に定めるもののほか，第十四改正日本薬局方の通則

4 の項，6 から 39 の項まで及び一般試験法の規定を準用す

る．

2 医薬品の名称は，「3 各条」中日本名又は日本名別名であ

り，「3 各条」中英名で示した名称は参考に供したものであ

る．

3 医薬品名の前後に「 」を付けたものは，「3 各条」に規

定する医薬品を示す．

4 医薬品名の後に（日局）を付けたものは，日本薬局方に規

定する医薬品を示す．
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２ 一般試験法

標準品，試薬・試液，容量分析用標準液，標準液

（１）標 準 品

アシクロビル標準品 次の規格に適合するもので，必要ならば

次の方法で精製する．

精製法 「アシクロビル」10 g をホルムアミド 95 mL

及び水 34 mL の混液に溶かし，90 ～ 95 °C になるまで加

熱し，活性炭 0.5 g を加えてかき混ぜ，熱時ろ過する．ろ

液にエタノール（95）/メタノール混液（19：1）30 mL を

加え，一夜混和した後，放冷し，更に 5 °C に冷却する．析

出した結晶を遠心分離し，冷水 8 mL で 2 回洗浄し，再び

遠心分離し，脱水する．結晶に水 55 mL を加え，80 ～ 89

°C に加熱して懸濁させ，一夜冷所に放置する．析出した結

晶を遠心分離し，水 8 mL で 3 回洗浄した後，冷アセトン

16 mL で洗浄し，55 °C で 24 時間減圧乾燥する．

確認試験 本品を，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1696 cm－1，1542

cm－1，1390 cm－1，1108 cm－1，1050 cm－1 及 び 754 cm－1

付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 0.10 g を正確に量り，希水酸化ナトリウ

ム試液 5 mL に溶かし，「アシクロビル」の定量法の移動相

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，上記の移動相を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつ
を正確にとり，「アシクロビル」の類縁物質試験の操作条件

で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液から得たアシクロビル以外のピークの合計面積は標準溶液

から得たアシクロビルのピーク面積より大きくない．

水分 6.0 % 以下（0.05 g，電量滴定法）．

含量 換算した脱水物に対し，アシクロビル（C8H11N5O3）

99.5 % 以上を含む． 定量法 本品約 0.3 g を精密に量り，

酢酸（100）80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 22.520 mg C8H11N5O3

アズレンスルホン酸ナトリウム標準品 「アズレンスルホン酸

ナトリウム」．ただし，吸光度 E 1 %
1 cm が 19.95 ～ 20.55 のも

の．

アセタゾラミド標準品 アセタゾラミド（日局）をメタノール

で 2 回再結晶し，105 °C で 3 時間乾燥したもので，次の

規格に適合するもの．

純度試験 本品 0.050 g をメタノール 100 mL に溶かし，

試料溶液とする．試料溶液 1 mL を正確に量り，メタノー

ルを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積

を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアセタゾラミ

ド以外のピークの合計面積は，標準溶液のアセタゾラミドの

ピーク面積より大きくない．

操作条件

検出感度及び面積測定範囲以外の測定条件は「アセタゾ

ラミド錠」の定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 20�L から得たアセタゾラミドの
ピーク高さがフルスケールの 20 % 前後となるよう

に調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からアセタゾラミドの

保持時間の約 5 倍の範囲

アデノシン三リン酸二ナトリウム標準品 「アデノシン三リン

酸二ナトリウム」を次に示す方法で精製したもので，次の規

格に適合するもの．

精製法 「アデノシン三リン酸二ナトリウム」10 g を水

100 mL に溶かし，かき混ぜながら液がわずかに白濁するま

で 2―プロパノールを滴加する．室温に一夜放置した後，析

出した結晶をろ取する．同様の操作を更に 2 回行い，得ら

れた結晶をデシケーター（減圧，酸化リン（V））で 24 時

間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末である．

吸光度 E 1 %
1 cm（259 nm）：269 ～ 289（脱水物に換算した

もの 0.05 g，pH 7.0 の 0.1 mol/L リン酸塩緩衝液，2500

mL）．

水分 6.0 ～ 12.0 %（0.1 g，容量滴定法，逆滴定）．ただ

し，水分測定用メタノールの代わりに水分測定用エチレング

リコール/水分測定用メタノール混液（3：2）50 mL を用い

る．

類縁物質 本品 0.03 g を移動相 50 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて

正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行うとき，試料溶液のアデノシン三リン酸以外のピ

ークの合計面積は標準溶液のアデノシン三リン酸のピーク面

積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：259 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス

管に 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：塩化テトラ―n―ブチルアンモニウムの pH 6.0

のクエン酸緩衝液溶液（1 → 200）/アセトニトリル混

液（4：1）

流量：アデノシン三リン酸の保持時間が約 10 分になる

ように調整する．

カラムの選定：本品 0.04 g 及びパラオキシ安息香酸メ

チル 0.01 g をとり，移動相に溶かして 100 mL と

する．この液 20�L につき，上記の条件で操作する
とき，アデノシン三リン酸，パラオキシ安息香酸メチ

ルの順に溶出し，その分離度が 5 以上のものを用い

る．

検出感度：試料溶液 1 mL をとり，移動相を加えて 50

mL とする．この液 20�L から得たアデノシン三リ
ン酸のピーク高さがフルスケールの約 70 % になる

ように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からアデノシン三リン酸
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0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 28.330 mg C16H14FN3O
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0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 58.59 mg C10H9I3N2O3

の保持時間の約 3 倍の範囲

アテノロール標準品 「アテノロール」．

アフロクァロン標準品 アフロクァロン（日局）を次の方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 アフロクァロン（日局）10 g をあらかじめ約

30 °C に加温した薄めた塩酸（1 → 10）60 mL に溶かし，

更に塩酸 6 mL を加え，よくかき混ぜた後，析出する結晶

をろ取する．この結晶を薄めた塩酸（1 → 40）に溶かし

（必要ならばろ過する），水酸化ナトリウム溶液（1 → 20）

を加えて pH 4 ～ 7 に調整する．析出する結晶をろ取し，

水洗して 60 °C で 1 時間減圧乾燥し，その約 5 g をとり，

2―プロパノール 120 mL を加え，加熱して溶かし，熱時，

ろ過する．冷後，析出する結晶をろ取し，粉末として 60 °C

で 3 時間減圧乾燥する．

類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

本品 0.010 g を移動相 25 mL に溶かし，試料溶液とする．

この液 3 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 100

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，移動相を加えて

正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液のアフロクァロン以外のピー

クの合計面積は，標準溶液のアフロクァロンのピーク面積の

1/3 より大きくない．

操作条件

アフロクァロン（日局）の純度試験（３）の操作条件を

準用する．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を 60 °C で 2 時間

減圧乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，塩酸 10 mL 及

び水 40 mL を加えて溶かし，更に臭化カリウム溶液（3 →

10）10 mL を加え，15 °C 以下に冷却した後，0.1 mol/L

亜硝酸ナトリウム液で滴定終点検出法の電流滴定法により滴

定する．

3―アミノ―5―（N ―メチルアセトアミド）―2，4，6―トリヨード安息

香酸標準品，芳香族アミン測定用 C10H9I3N2O3

製法 3，5―ジニトロ安息香酸（１）を水酸化アンモニウム，

硫化水素及び塩酸によって 3―ニトロ―5―アミノ安息香酸とし，

これを無水酢酸によってアセチル化し，3―ニトロ―5―アセト

アミド安息香酸（２）を得る．（２）を水酸化アンモニウム，

パラジウム触媒存在下で水素化し，3―アミノ―5―アセトアミ

ド安息香酸とし，これをナトリウムヨードジクロライドによ

りヨウ素化し，3―アミノ―5―アセトアミド―2，4，6―トリヨード

安息香酸（３）を得る．（３）をジメチル硫酸によってメチ

ル化し，本品（４）を得る．

淡黄色の結晶性の粉末である．

融点 約 259 °C（分解）．

類縁物質 本品 0.10 g をとり，アンモニア水（28）のメ

タノール溶液（1 → 100）を加えて溶かし，正確に 10 mL

とし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマトグラ
フ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にス

ポットする．次にクロロホルム/ジエチルエーテル/メタノー

ル/ギ酸混液（11：5：2：2）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，単一のスポットを認める．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品約 0.5 g を精密に量

り，N，N ―ジメチルホルムアミド 25 mL を加えて溶かし，

水 60 mL 及び塩酸 5 mL を加え，15 °C に冷却した後，

砕氷 25 g を加え，かき混ぜながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナト

リウム液で滴定する．ただし，滴定の終点は 0.1 mol/L 亜

硝酸ナトリウム液を滴加して 3 分後に被滴定液をガラス棒

に付け，その先端でヨウ化亜鉛デンプン紙に触れるとき，直

ちに青色を呈するときとする．

�―アミノ酪酸標準品 「ガンマ―アミノ酪酸」

アムシノニド標準品 「アムシノニド」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「アムシノニド」約 5 g にトルエン 200 mL を

加え，90 ～ 95 °C に加熱して溶かし，あらかじめ窒素で満

たされた共栓三角フラスコにろ過する．密栓して室温に放置

し，析出した結晶を減圧ろ過する．アセトン/ヘキサン混液

（1：1）20 mL で 2 回結晶を洗い，105 °C で 4 時間乾燥

する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3450 cm－1，

1750 cm－1， 1730 cm－1， 1660 cm－1 ， 1620 cm－1 ， 1605

cm－1，1230 cm－1，1080 cm－1 及び 1060 cm－1 付近に吸収

を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋89.4 ～ ＋94.0°（乾燥後，0.1 g，クロ
ロホルム，10 mL，100 mm）．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

純度試験 本品 0.020 g を移動相に溶かし，正確に 50

mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

移動相を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアムシノ

ニド以外のピークの合計面積は，標準溶液のアムシノニドの

ピーク面積より大きくない．

操作条件
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検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステン

レス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用シリ
カゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：ジクロロメタン/2―プロパノール混液（97：3）

流量：アムシノニドの保持時間が約 5 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品 0.01 g 及び「酢酸トリアムシノロ

ン」0.02 g を移動相に溶かし，100 mL とする．こ

の液 20�L につき，上記の条件で操作するとき，ア
ムシノニド，酢酸トリアムシノロンの順に溶出し，そ

の分離度が 1.9 以上で，アムシノニドのテーリング

係数が 1.60 以下のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たアムシノニドのピ
ーク高さが約 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からアムシノニドの保

持時間の約 3 倍の範囲

アモガストリン標準品 「アモガストリン」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「アモガストリン」 1 g に 100 mL のエタノー

ル（99.5）を加え，水浴上で加温して溶かし，活性炭 0.05 g

を加えてかき混ぜた後，温時ろ過して活性炭を除去し，室温

まで冷却する．析出した結晶をろ過し，得られた結晶を少量

のエタノール（99.5）で洗浄した後，50 °C で減圧乾燥する．

旋光度 〔α〕20D：－32.0 ～ －33.0°（乾燥後，0.1 g，N，N ―

ジメチルホルムアミド，10 mL，100 mm）．

純度試験 類縁物質 本品 0.050 g をとり，N，N ―ジメ

チルホルムアミド 2 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，N，N ―ジメチルホルムアミド

を加えて正確に 20 mL とし，この液 2 mL を正確に量り，

N，N ―ジメチルホルムアミドを加えて正確に 20 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，以下アモガ

ストリンの純度試験を準用する．

アリルエストレノール標準品

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験 本品を乾燥し，その 2 mg をとり，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，

波数 3480 cm－1，1639 cm－1，1000 cm－1 及び 908 cm－1 付

近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋37.5 ～ ＋39.5°（乾燥後，0.1 g，クロ
ロホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験 他のステロイド 本品 0.20 g をとり，以下ア

リルエストレノールの純度試験（２）を準用する．

アルジオキサ標準品 アルジオキサ（日局）．ただし，乾燥し

たものを定量するとき，アラントイン（C4H6N4O3）67.3 ～

74.3 % 及びアルミニウム（Al）11.6 ～ 13.0 % を含むもの．

アルプラゾラム標準品 アルプラゾラム（日局）．ただし，乾

燥したものを定量するとき，アルプラゾラム（C17H13CIN4）

99.0 % 以上を含むもの．

安息香酸酢酸エストリオール標準品 「安息香酸酢酸エストリ

オール」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合

するもの．

精製法 「安息香酸酢酸エストリオール」1 g にアセトン

20 mL を加え，加温して溶かす．熱時ろ過し，ろ液を水浴

上で約 10 mL となるまで濃縮した後，エタノール（95）20

mL を加え，室温で 2 時間放置する．析出した結晶をろ取

し，エタノール（95）少量で洗う．同様の操作を更に 2 回

行い，得られた結晶をデシケーター（減圧，酸化リン

（V））で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

確認試験 本品 2 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定

法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 1730

cm－1，1590 cm－1，1570 cm－1，1250 cm－1，1220 cm－1 及び

1050 cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：－9 ～ －11°（乾燥後，0.2 g，1，4―ジオ
キサン，10 mL，100 mm）．

融点 186 ～ 188 °C

アンドロステンジオール標準品 「アンドロステンジオール」

を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「アンドロステンジオール」2 g にメタノール

25 mL を加え，加熱して溶かし，熱時ろ過する．ろ液を冷

所に放置し，析出する結晶をろ取し，メタノール少量で洗う．

同様の操作を更に 2 回繰り返し，得られた結晶を粉砕し，

デシケーター（減圧，酸化リン（V））で 15 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3205 cm－1，

2940 cm－1，1665 cm－1，1435 cm－1，1055 cm－1 及び 840

cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：－50 ～ －56°（乾燥後，0.1 g，エタノ
ール（95），10 mL，100 mm）．

融点 181 ～ 185 °C

純度試験 単一のスポット〔0.05 g，エタノール（95），5

mL，10�L，シリカゲル，シクロヘキサン/ピリジン混液
（12：7），約 15 cm，風乾，エタノール（95）/硫酸混液

（1：1）噴霧後，加熱（105 °C，10 分間）〕．

アンミントリクロロ白金酸アンモニウム標準品 H7Cl3N2Pt

製法 「シスプラチン」 1 g に 6 mol/L 塩酸試液 80

mL を加え，94 °C で 18 時間加熱後，直ちに濃縮乾固する．

残留物を熱アセトン 150 mL で 3 回抽出し，不溶物をろ過

する．この不溶物にメタノール 5 mL を加えて溶かした後，

2―ブタノン 100 mL を加えて振り混ぜ，生じた不溶物をろ

過し，先のアセトンのろ液と合わせた後，約 10 mL になる

まで濃縮する．濃縮液をろ過し，得られた結晶をアセトン 1

mL で 2 回洗浄した後，乾燥する．

性状 本品は黄褐色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品を 80 °C で 3 時間乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波

数 3480 cm－1，3220 cm－1，1622 cm－1，1408 cm－1 及び

1321 cm－1 付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 5 mg を塩化ナトリウムの 0.01 mol/L

塩酸試液溶液（9 → 1000）10 mL に溶かし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，塩化ナトリウムの 0.01

mol/L 塩酸試液溶液（9 → 1000）を加えて正確に 20 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 25�L につ
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 29.829 mg C16H14N2O4

き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．そ

れぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定する

とき，試料溶液のアンミントリクロロ白金酸アンモニウム以

外のピークの合計面積は，標準溶液のアンミントリクロロ白

金酸アンモニウムの面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及びカラムの選

定：「シスプラチン」の定量法の項の操作条件を準用

する．

流量：アンミントリクロロ白金酸アンモニウムの保持時

間が約 20 分になるように調整する．

検出感度：標準溶液 25�L から得たアンミントリクロ
ロ白金酸アンモニウムのピーク高さが 5 mm 以上に

なるように調整する．

面積測定範囲：アンミントリクロロ白金酸アンモニウム

の保持時間の 2 倍の範囲

アンレキサノクス標準品 「アンレキサノクス」を次に示す方

法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「アンレキサノクス」50 g に，70 % エタノール

400 mL を加え，約 70 °C に加温して溶かし，25 % アン

モニア水 30 mL を加えた後，室温まで冷却する．析出した

結晶をろ過し，70 % エタノール 200 mL で洗浄する．得

られた結晶に 30 % エタノール 700 mL 及び 25 % アン

モニア水 2 mL を加え，約 80 °C に加熱して溶かし，活性

炭 4 g を加え，かき混ぜた後，熱時ろ過して活性炭を除去

し，このろ液を再び約 80 °C まで加熱し，塩酸 20 mL を

約 20 分で滴加し，結晶を析出させる．析出した結晶をろ過

し，得られた結晶を少量の水で洗浄した後，更に，エタノー

ル（99.5）30 mL で洗い，60 °C で恒量となるまで減圧乾

燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

吸光度 E 1 %
1 cm（242 nm）：1190 ～ 1240（乾燥後，0.01 g，

エタノール（99.5），2500 mL）．

純度試験 本品 0.10 g を N，N ―ジメチルホルムアミド

2 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，N，N ―ジメチルホルムアミドを加えて正確に 25 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，ジメチルホルムアミ

ドを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 1�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次に四塩化炭素/テトラヒドロフラン/ギ酸混液（40：25：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットより濃くない．

含量 99.5 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.6 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホルムアミド 30 mL

に溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

イオキサグル酸標準品 「イオキサグル酸」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「イオキサグル酸」12 g にエタノール（95）500

mL を加え，70 °C に加温して溶かし，温時ろ過する．ろ液

を冷所に一夜放置した後，析出する結晶をろ取し，少量のエ

タノール（95）で洗う．得られた結晶をシリカゲルを乾燥剤

として 24 時間減圧乾燥する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末である．

類縁物質 本品 0.10 g を移動相 25 mL 及び希水酸化ナ

トリウム試液 1 mL に溶かした後，移動相を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液とする．この液 10�L につき，
「イオキサグル酸」の純度試験（４）の操作条件で液体クロ

マトグラフ法により試験を行うとき，保持時間 7 ～ 18 分

のピーク及び 30 ～ 32 分のピークをイオキサグル酸とし，

イオキサグル酸のピークの合計面積 Aa 及びそれ以外のピー

クの合計面積 Ab を自動積分法により測定するとき，類縁物

質の量は 0.5 % 以下である．

類縁物質の量（%）＝
Ab

Aa ＋ Ab
× 100

イオトロラン標準品 「イオトロラン」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「イオトロラン」2 g にエタノール（95）600

mL を加え，加温して溶かす．温時ろ過し，ろ液を氷冷下で

2 時間放置した後，析出物をろ取し，エタノール（95）5

mL で 3 回洗う．得られた析出物を 105 °C で 3 時間乾燥

する．

性状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は甘い．

確認試験 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，

波数 2930 cm－1，1641 cm－1，1534 cm－1，1382 cm－1 及 び

1040 cm－1 付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 0.20 g を水/メタノール混液（1：1）2

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，水/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液 2�L，標準溶液 0.5�L
をそれぞれ薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）

を用いて調製した薄層板にスポットする．次に 1，4―ジオキ

サン/水/25 % アンモニア水混液（20：5：1）を展開溶媒と

して約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外

線（主波長 254 nm）を照射して観察した後，主スポットが

黄色のスポットとして検出されるまで紫外線（主波長 254

nm）を照射し，これに塩化鉄（�）・ヘキサシアノ鉄（�）
酸カリウム・亜ヒ酸ナトリウム試液を均等に噴霧し，再び観

察する．いずれの観察法によっても，試料溶液から得た主ス

ポット及び原点のスポット以外のスポットは標準溶液から得

たスポットより濃くない．

水分 7.0 % 以下（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

含量 99.0 % 以上（脱水物換算）． 定量法 本品約 0.5

g を精密に量り，けん化フラスコに入れ，水酸化ナトリウ

ム試液 40 mL に溶かし，亜鉛粉末 1 g を加え，還流冷却

器を付けて 30 分間煮沸し，冷後，ろ過する．フラスコ及び

ろ紙を水 50 mL で洗い，洗液は先のろ液に合わせる．この

液に酢酸（100）5 mL を加え，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定

する（電位差滴定法）．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 27.104 mg C37H48I6N6O18
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イコサペント酸エチル（C22H3402）の量（%）

＝
AT

AT ＋ A
× 100

イオヘキソール標準品 〔USP 24〕

イオヘキソール類縁物質 A 標準品 （［5―（アセチルアミノ）―

N，N′―ビス（2，3―ジヒドロキシプロピル）―2，4，6―トリヨー

ド―1，3―ベンゼンジカルボキシアミド］）〔USP 24〕

イコサペント酸エチル標準品 「イコサペント酸エチル」を次

に示す方法で精製したもので，イコサペント酸エチル

（C22H34O2）99.0 % 以上を含む．

精製法 オクタデシルシリル化したシリカゲルを充てんし

たクロマト管に「イコサペント酸エチル」を注入する．移動

相としてメタノールを用いて溶出させ，イコサペント酸エチ

ルの画分を捕集し，減圧下で溶媒を留去する．

性状 本品は無色の澄明な液体である．

屈折率 n20D：1.485 ～ 1.490

ヨウ素価 370 ～ 390 ただし，本品 0.02 g をとり，試

験を行う．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.08 g にヘキサ

ンを加えて 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1.5�L
につき，「イコサペント酸エチル」の純度試験（４）類縁物

質の操作条件でガスクロマトグラフ法により試験を行う．こ

の液のイコサペント酸エチルのピーク面積及びその他の成分

のピーク合計量面積を自動積分法により測定し，AT 及び A

を求める．

貯法 密封し，空気を窒素で置換して－20 °C 以下で保存

する．

8―イソオルノプロスチル標準品 「オルノプロスチル」を次に

示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「オルノプロスチル」の定量法の操作条件で液体

クロマトグラフ法により本品を分取する．ただし，カラムは

分取用（内径約 10 mm，長さ約 30 cm）のものを用いる．

「オルノプロスチル」約 0.2 g をアセトニトリル 1 mL に

溶かし，100�L ずつを注入して 8―イソオルノプロスチル
の溶出液を集める．この液を減圧で濃縮した後，残留した溶

液に等量の酢酸エチルを加えて振り混ぜ，遠心分離して酢酸

エチル層を取る．この液の溶媒を減圧で留去し，残留物を乾

燥（減圧，シリカゲル，15 時間）して本品を得る．

性状 本品は白色のろう状の塊である．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品のアセトニトリル溶

液（1 → 1000）3�L につき，「オルノプロスチル」の定量
法の操作条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法

により本品の量を求める．ただし，面積測定範囲は溶媒ピー

クの後から本品の保持時間の 3 倍の範囲とする．

イソフルラン標準品 〔USP 24〕

イノシン標準品 「イノシン」．ただし，乾燥したものを定量す

るときイノシン（C10H12N4O5）99.0 % 以上を含むもの．

イノシトールヘキサニコチネート標準品 「イノシトールヘキ

サニコチネート」．ただし，乾燥したものを定量するとき，

イノシトールヘキサニコチネート（C42H30N6O12）99.0 % 以

上を含むもの．

イブフェナック標準品 「イブフェナック」をメタノールで 3

回再結晶を行ったもので，次の規格に適合するもの．

融点 84 ～ 85 °C

乾燥減量 0.10 % 以下．

強熱残分 0.10 % 以下，類縁化合物を認めない．

含量 99.0 % 以上．

イプリフラボン標準品 「イプリフラボン」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「イプリフラボン」に 10 倍量のエタノール

（99.5）を加え，加熱して溶解し，熱時ろ過する．

ろ液を冷却し，析出する結晶をろ取し，減圧乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び

味はない．

吸光度 E 1 %
1 cm（249 nm）：1026 ～ 1065（乾燥後，50 mg，

メタノール，10000 mL）．

E 1 %
1 cm（299 nm）：443 ～ 461（乾燥後，50 mg，メタノー

ル，10000 mL）．

融点 117 ～ 119 °C

類縁物質 本品約 0.06 g を精密に量り，アセトニトリル

に溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に

量り，アセトニトリルを加えて正確に 50 mL とし，試料溶

液とする．この液 20�L につき，次の条件で液体クロマト
グラフ法により試験を行うとき，イプリフラボン以外のピー

クを認めない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

の選定は「イプリフラボン」の定量法の項の操作条件

を準用する．

検出感度：試料溶液 10�L から得たイプリフラボンの
ピーク高さが 14 ～ 20 cm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後から 13 分間

乾燥減量 0.50 % 以下（lg，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

イホスファミド標準品 〔USP 24〕

インダパミド標準品

精製法 「インダパミド」を 2―プロパノール/水混液（4：

1）で再結晶し，乾燥減量試験に準じて乾燥したもので，次

の規格に適合するもの．

本品を乾燥したものは定量するとき，インダパミド

（C16H16ClN3O3S：365.83）99.5 % 以上を含む．

類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

本品 0.150 g をとり，エタノール（99.5）に溶かし，正確に

5 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

エタノール（99.5）を加えて正確に 300 mL とし，標準溶

液とする．これらの液につき，「インダパミド」の純度試験

（５）を準用し，試験を行うとき，試料溶液から得た主スポ

ット以外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 0.20 % 以下（0.5 g，減圧・0.67 kPa 以下，酸

化リン（V），110 °C，2 時間）．

定量法 本品約 0.06 g を精密に量り，エタノール（99.5）

を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，エタノール（99.5）を加えて正確に 100 mL

とし，試料溶液とする．この液につき，エタノール（99.5）

を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

287 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度 A を測定す
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る．

インダパミド（C16H16ClN3O3S）の量（g）＝
A
102.3

× 20

インドシアニングリーン標準品 国立医薬品食品衛生研究所標

準品

エスクロシド標準品 「エスクロシド」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 エスクロシド 1 g にエタノール（95）/水混液

（9：1）15 mL を加え，加温して溶かし，温時ろ過する．冷

後，析出した結晶をろ取し，エタノール（95）少量で洗い，

40 °C で 24 時間乾燥する．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，

1713 cm－1，1683 cm－1，1305 cm－1，1075 cm－1 及 び 827

cm－1 付近に吸収を認める．

吸光度 E 1 %
1 cm（335 nm）：380 ～ 390（脱水物に換算した

もの 0.050 g，メタノール，5000 mL）．

水分 7.0 ～ 8.0 %（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

類縁物質 本品 0.050 g を移動相 50 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加え

て正確に 500 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法に
より試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

分法により測定するとき，試料溶液のエスクロシド以外のピ

ークの合計面積は，標準溶液のエスクロシドのピーク面積よ

り大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：335 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス

管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：水/メタノール/酢酸（100）混液（70：30：

1）

流量：エスクロシドの保持時間が約 5 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品及びエスクレチン 5 mg ずつを移

動相 50 mL に溶かす．この液 20�L につき，上記
の条件で操作するとき，エスクロシド，エスクレチン

の順に溶出し，その分離度が 7 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たエスクロシドのピ
ーク高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：エスクロシドの保持時間の約 3 倍の範

囲

エストラジオール標準品 国立医薬品食品衛生研究所標準品

エストロン標準品 国立医薬品食品衛生研究所標準品

エチゾラム標準品 「エチゾラム」．ただし，乾燥したものを定

量するとき，エチゾラム（C17H15ClN4S）99.0 % 以上を含む

もの．

エチルナンドロール標準品 「エチルナンドロール」を次に示

す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「エチルナンドロール」を 10 倍量の四塩化炭素

に溶かし，クロマトグラフ用中性アルミナのカラムに吸着さ

せ，四塩化炭素で溶出を行う．四塩化炭素は減圧下で留去し，

残留物に少量のメタノールを加えてろ過し，ろ液を 5 °C 以

下で一夜静置する．析出した結晶をガラスろ過器（G4）で

ろ過し，得られた結晶をデシケーター（減圧，酸化リン

（V））で 24 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験 本品を乾燥し，その 3 mg をとり，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法によって測定すると

き，波数 2950 cm－1，1450 cm－1，1380 cm－1，1040 cm－1

及び 880 cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋29.0 ～ ＋32.0°（乾燥後，0.1 g，1，4―
ジオキサン，10 mL，100 mm）．

融点 88 ～ 94 °C

純度試験

（１） メタノール 「エチルナンドロール」の純度試験

（１）を準用する．

（２） 他のステロイド 本品 0.20 g をとり，メタノー

ル 20 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液に

つき薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

20�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次にヘプタン/アセトン

混液（4：1）を展開溶媒として，約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧し，100 °C

で 10 分間加熱するとき，だいだい色～赤褐色の単一の

スポットを認める．

エトポシド標準品 「エトポシド」を次に示す方法で精製した

もので，次の規格に適合するもの．

精製法 「エトポシド」80 g をメタノール 1600 mL に

加温して溶かす．約半量になるまでメタノールを留去し，こ

の溶液を 50 ～ 55 °C で 30 分間保持した後，20 °C に冷

却する．析出した結晶をろ取し，メタノール 50 mL で 2

回洗浄した後，酸化リン（V）を乾燥剤として，減圧下，60

°C で乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3380 cm－1，

1763 cm－1，1610 cm－1，1485 cm－1，1232 cm－1 及び 804

cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：－101 ～ －104°（乾燥物に換算したもの
0.1 g，メタノール，20 mL，100 mm）．

類縁物質 本品 0.050 g をメタノール 10 mL に溶かし，

移動相を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．この液 5

mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 100 mL とし，

更にこの液 5 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 50

�L につき，エトポシドの純度試験（３）を準用して試験を
行うとき，試料溶液のエトポシド以外のピークの合計面積は，

標準溶液のエトポシドのピーク面積より大きくない．

乾燥減量 4.0 % 以下（0.2 g，減圧，100 °C，4 時間）．

エピジヒドロコレステリン標準品 「エピジヒドロコレステリ

ン」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合する

もの．

精製法 「エピジヒドロコレステリン」 1 g に水 10 mL

を加え，加温しながらエタノール（95）90 mL を徐々に加
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えて溶かす．熱時ろ過し，ろ液を水浴上で 30 分間放置した

後，冷所に一夜放置する．析出した結晶をろ取し，エタノー

ル（95）少量で洗う．同様の操作を更に 2 回繰り返して再

結晶し，得られた結晶をデシケーター（減圧・0.67 kPa 以

下，酸化リン（V））で 60 °C，3 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

旋光度 〔α〕20D：＋24 ～ ＋28°（0.1 g，クロロホルム，
10 mL，100 mm）．

融点 184 ～ 186 °C

純度試験 他のステロイド 本品 0.25 g をとり，クロロ

ホルムを加えて溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とす

る．この液につき，薄層クロマトグラフ法によって試験を行

う．試料溶液 2�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを
用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキサン/酢酸

エチル混液（4：1）を展開溶媒として約 13 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧した後，100 °C

で 15 分間加熱するとき，単一のスポットを認める．

塩化トロスピウム標準品

精製法 「塩化トロスピウム」約 10 g にエタノール（95）

300 mL を加えて水浴上で加温して溶かし，これをガラスフ

ィルターでろ過する．ろ液にジエチルエーテル 200 mL を

加えて一晩冷所に放置し，析出した結晶をろ取する．同様に

操作し，3 回再結晶を繰り返し，60 °C で 5 時間減圧乾燥

して得られた結晶を標準品とする．

吸光度 E 1 %
1 cm（258 nm）：10.45 ～ 10.90（乾燥後，0.1 g，

水，200 mL，10 mm）．

分解点 約 255 °C

塩酸アルプレノロール標準品 塩酸アルプレノロール（日局）．

塩酸アンシタビン標準品 「塩酸アンシタビン」を，精製水で

3 回再結晶し，乾燥（減圧，酸化リン（V），60 °C，5 時

間）したもの．

塩酸エタフェノン標準品 「塩酸エタフェノン」．ただし，乾燥

したものを定量するとき，塩酸エタフェノン（C21H27NO2・

HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸 L―エチルシステイン標準品 塩酸エチルシステイン（日

局）に適合するほか，次の規格に適合するもの．

旋光度 〔α〕20D：－10.5 ～ －12.5°（乾燥後，4.0 g，1 mol/L
塩酸試液 50 mL，100 mm）

強熱残分 0.05 % 以下（1 g）．

塩酸エペリゾン標準品 「塩酸エペリゾン」．ただし，乾燥した

ものを定量するとき，塩酸エペリゾン（C17H25NO・HCl）

99.0 % 以上を含むもの．

塩駿オクスプレノロール標準品 塩酸オクスプレノロール（日

局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，塩酸オクスプ

レノロール（C15H23NO3・HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸カルテオロール標準品 塩酸カルテオロール（日局）．た

だし，乾燥したものを定量するとき，塩酸カルテオロール

（C16H24N2O3・HCl）99.5 % 以上を含むもの．

塩酸クロルプレナリン標準品 「塩酸クロルプレナリン」．ただ

し，乾燥したものを定量するとき，塩酸クロルプレナリン

（C11H16ClNO・HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸ジフェニドール標準品 塩酸ジフェニドール（日局）．た

だし，乾燥したものを定量するとき，塩酸ジフェニドール

（C21H27NO・HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸ジラゼプ標準品 塩酸ジラゼプ（日局）．ただし，定量す

るとき，換算した乾燥物に対し，塩酸ジラゼプ（C31H44N2O10・

2HCl：677.61）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸ジルチアゼム標準品 塩酸ジルチアゼム（日局）を次に示

す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 塩酸ジルチアゼム（日局）10 g をとり，エタノ

ール（99.5）80 mL を加え，加熱溶解する．次にかき混ぜ

ながら冷却し，晶析する．10 °C 以下に保ちながら結晶をろ

取し，エタノール（99.5）20 mL で結晶を洗浄後，送風乾

燥（40 ～ 50 °C）する．更にこの操作を 1 回繰り返す．

旋光度 〔α〕20D：＋115 ～ ＋119゜（乾燥後，0.2 g，水，
20 mL，100 mm）．

融点 211 ～ 214 °C（分解）．

類縁物質 本品 0.050 g を薄めたエタノール（4 → 5）

50 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，薄めたエタノール（4 → 5）を加えて正確に 200 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につ
き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．そ

れぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定する

とき，試料溶液のジルチアゼム以外のピークの合計面積は標

準溶液のジルチアゼムのピーク面積の 1/10 より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

の選定は「塩酸ジルチアゼム錠」の定量法の操作条件

を準用する．

検出感度：標準溶液 20�L から得たジルチアゼムのピ
ーク高さが 5 ～ 15 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からジルチアゼムの保

持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.7 g を精密に量り，ギ酸 2.0 mL に溶かし，無水酢酸 60

mL を加え，0.lmol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 45.10 mg C22H26N2O4S・HCl

塩酸チアラミド標準品 塩酸チアラミド（日局）．ただし，乾

燥したものを定量するとき，塩酸チアラミド（C15H18ClN3O3S

・HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸テラゾシン標準品 「塩酸テラゾシン」を次に示す方法で

精製したもので，次に適合するもの．

精製法 「塩酸テラゾシン」10 g をエタノール（95）100

mL に懸濁し，アンモニア水（28）3 mL を徐々に加え，1

時間かき混ぜる．析出した結晶をろ過し，少量のメタノール

で洗う．得られた結晶に 10 倍量の N，N ―ジメチルホルム

アミドを加え，水浴上で加熱して溶かし，冷後，この液の半

量のメタノールを加え，かき混ぜる．析出した結晶をろ取し，

少量のメタノールで洗う．得られた結晶に 10 倍量の N，N

―ジメチルホルムアミドを加え，同様の操作を更に 1 回繰り

返す．得られた結晶に 10 倍量のエタノール（95）を加え，

結晶 1 g に対し塩酸 0.3 mL を徐々に加え，かき混ぜた後，

析出した結晶をろ取し，少量のアセトンで洗った後，40 °C，

1 時間，減圧で乾燥する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末である．
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0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 38.185 mg C19H23NO5・HCl

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 1632 cm－1，

1597 cm－1，1248 cm－1 及び 1115 cm－1 付近に吸収を認め

る．

類縁物質 本品 0.10 g を，水/メタノール混液（1：1）

10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 0.5 mL，0.25

mL 及び 0.1 mL を正確に量り，それぞれに水/メタノール

混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液に対

し，0.5 % ，0.25 % 及び 0.1 % の標準溶液とする．これら

の液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリ
カゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にアセトン/ヘキサン/アンモニア試液混液（10：2：

1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットと標準溶液から得

られるスポットの濃さを比較するとき，いずれのスポットも

0.5 % 以下であり，その総量は 1.0 % 以下である．

含量 換算した乾燥物に対し，99.0 % 以上． 定量法

本品（別途「塩酸テラゾシン」と同様の条件で乾燥減量を測

定しておく）約 0.5 g を精密に量り，無水酢酸/酢酸

（100）混液（7：3）100 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 42.39 mg C19H25N5O4・HCl

塩酸デラプリル標準品 「塩酸デラプリル」を次に示す方法で

精製したもので，乾燥したものを定量するとき，塩酸デラプ

リル（C26H32N2O5・HCl）99.5 % 以上を含み，次の規格に適

合するもの．

精製法 「塩酸デラプリル」を 1.25 倍量のメタノールに

加温して溶かし，ろ過する．ろ液に塩酸デラプリルの 14 倍

量の酢酸エチルを加えてかき混ぜ 5 時間氷冷した後，析出

した結晶をろ取し，酢酸エチルで洗浄し，40 °C で 20 時間

減圧乾燥する．

旋光度 〔α〕20D：＋18.0 ～ ＋19.2°（乾燥後，0.1 g，エタ
ノール（99.5），10 mL，100 mm）．

類縁物質 「塩酸デラプリル」の類縁物質を準用して行う

とき，類縁物質の量は 0.5 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，酸化リン（V），4

時間）．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無

水酢酸/酢酸（100）混液（1：1）50 mL を加えて溶かし，

直ちに 0.lmol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 48.90 mg C26H32N2O5・HCl

塩酸トドララジン標準品 塩酸トドララジン（日局）．ただし，

定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸トドララジン

（C11H12N4O2・HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸トランス―4―グアニジノメチルシクロヘキサンカルボン酸

標準品 C9H17N3O2・HCl 塩酸トランス―4―グアニジノメチ

ルシクロヘキサンカルボン酸で，次の規格に適合するもの．

必要ならば次に示す方法で精製する．

精製法 本品を 2 倍量の水から再結晶し，得られた結晶

を少量のアセトンで洗った後，80 °C で 3 時間減圧乾燥す

る．

性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

純度試験 類縁物質 本品 0.20 g に水/アセトニトリル

混液（3：1）100 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，水/アセトニトリル混液（3：1）

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチ

ル/水/酢酸（100）混液（3：1：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに 8―キノリノー

ルのアセトン溶液（1 → 1000）を均等に噴霧し，風乾した

後，更に臭素・水酸化ナトリウム試液を均等に噴霧するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

塩酸トリメタジジン標準品 塩酸トリメタジジン（日局）．た

だし，定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸トリメタ

ジジン（C14H22N2O3・2 HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸トリメトキノール標準品 塩酸トリメトキノール（日局）

を次の方法で精製し，次の規格に適合するもの．

精製法 塩酸トリメトキノール（日局）10 g をとり，熱

湯 30 mL に溶かし，必要ならばろ過し，徐々に温度を下げ，

10 °C 以下で放置する．析出する結晶をろ取し，40 °C で

送風乾燥する．

旋光度 〔α〕20D：－17.5 ～ －20.0°（乾燥物に換算したも
の 0.25 g，水，加温，冷後，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に加温して溶かし，冷却

した液の pH は 4.5 ～ 5.5 である．

乾燥減量 4.0 ～ 5.0 %（1 g，減圧，105 °C，4 時間）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.5 g を精密に量

り，0.1 mol/L 塩酸試液 2 mL 及びエタノール（99.5）70

mL を加え，よくかき混ぜて溶かし，0.1 mol/L 水酸化カリ

ウム・エタノール液で滴定する（電位差滴定法）．ただし，

第 1 変曲点と第 2 変曲点の間の 0.1 mol/L 水酸化カリウ

ム・エタノール液の消費量より求める．

塩酸トルペリゾン標準品 塩酸トルペリゾン（日局）．ただし，

乾燥したものを定量するとき，塩酸トルペリゾン（C16H23NO・

HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸ニカルジピン標準品 塩酸ニカルジピン（日局）．ただし，

乾燥したものを定量するとき，塩酸ニカルジピン（C26H29N3O6・

HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸フラボキサート標準品 塩酸フラボキサート（日局）．た

だし，乾燥したものを定量するとき，塩酸フラボキサート

（C24H25NO4・HCl）99.0 % 以上を含み，下記の規格に適合す

るもの．

純度試験 類縁物質 本品約 0.030 g を精密に量り，ア

セトニトリル/水/リン酸混液（500：500：1）50 mL を加

えて溶かし，試料溶液とする．この液 2�L につき，次の
条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．各々のピー

ク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法により塩酸

フラボキサート以外の不純物の和を求めるとき，1.0 % 以下

である．
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サリチル酸ベンジル（C14H12O3）の量（%）

＝
サリチル酸ベンジル標準品の量（mg）

試料の採取量（mg）
×

QT

QS
× 2

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：242 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：55 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 1.01 g をアセトニト

リル/薄めたリン酸（1 → 1000）混液（53：47）に

溶かし，1000 mL とする．

流量：塩酸フラボキサートの保持時間が約 6 分になる

ように調整する．

検出感度：試料溶液 1 mL にアセトニトリル/水/リン

酸混液（500：500：1）を加えて 100 mL とした液 2

�L から得た塩酸フラボキサートのピーク高さがフル
スケールの 5 ～ 15 % になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後から塩酸フラボキサー

トの保持時間の約 3 倍の範囲

塩酸プロプラノロール標準品 塩酸プロプラノロール（日局）．

ただし，乾燥したものを定量するとき，塩酸プロプラノロー

ル（C16H21NO2・HCl）99.5 % 以上を含むもの．

塩酸ブロムヘキシン標準品 塩酸ブロムヘキシン（日局）．た

だし，乾燥したものを定量するとき，塩酸ブロムヘキシン

（C14H20Br2N2・HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸ベタゾール標準品 〔USP 24〕

塩酸ベネキサート標準品 C23H27N3O4・HCl・H2O 「塩酸ベネ

キサート」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適

合するもの．

精製法 本品を 1.4 倍量のメタノールに溶かした後，1.8

倍量の水を加え 12 時間放置し，析出した結晶をろ取する．

同様の操作を更に 2 回行い，得られた結晶を 35 °C で 20

時間減圧乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

純度試験

（１） サリチル酸ベンジル 本品約 0.09 g を精密に量

り，水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて溶かし，

内標準溶液 20 mL を正確に加え，更に水/アセトニト

リル混液（1：1）を加えて 100 mL とし，試料溶液と

する．別にサリチル酸ベンジル標準品約 0.04 g を精密

に量り，水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて正確

に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，水/

アセトニトリル混液（1：1）を加えて正確に 50 mL と

する．この液 10 mL を正確に量り，内標準溶液 10

mL を正確に加え，更に水/アセトニトリル混液（1：

1）を加えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 10�L につき，「塩酸ベネキサート ベ

ータデクス」の定量法の操作条件で液体クロマトグラフ

法により試験を行う．それぞれの液のサリチル酸ベンジ

ル及び内標準物質のピーク面積を自動積分法により測定

し，内標準物質のピーク面積に対するサリチル酸ベンジ

ルのピーク面積比 QT 及び QS を求めるとき，サリチ

ル酸ベンジル（C14H12O3：228.24）の量は 0.2 % 以下で

ある．

内標準溶液 安息香酸フェニルの水/アセトニトリル混

液（1：1）溶液（1 → 400）

（２） その他の類縁物質 本品 0.20 g に水/アセトニ

トリル混液（1：1）10 mL を加えて溶かし，試料溶液

とする．別に塩酸トランス―4―グアニジノメチルシクロ

ヘキサンカルボン酸標準品 4.0 mg に水/アセトニトリ

ル混液（1：1）を加えて溶かし，正確に 200 mL とし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し

た薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/水/酢酸

（100）混液（3：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに 8―キノリノール

のアセトン溶液（1 → 1000）を均等に噴霧し，風乾し

た後，更に臭素・水酸化ナトリウム試液を均等に噴霧す

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

水分 3.7 ～ 4.2 %（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

含量 99.5 % 以上（脱水物換算）． 定量法 本品約 0.7

g を精密に量り，無水酢酸/酢酸（100）混液（7：3）50

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 44.59 mg C23H27N3O4・HCl

塩酸ホモクロルシクリジン標準品 塩酸ホモクロルシクリジン

（日局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，塩酸ホモク

ロルシクリジン（C19H23ClN2・2HCl）99.0 % 以上を含むも

の．

塩酸マニジピン標準品 「塩酸マニジピン」を次に示す方法で

精製したもので，乾燥したものを定量するとき，塩酸マニジ

ピン（C35H38N406・2HCl）99.5 % 以上を含み，次の規格に適

合するもの．

精製法 「塩酸マニジピン」に 7 倍量の 95 vol % メタ

ノールを加え，加熱還流下で溶解する．室温でゆっくりかき

混ぜながら徐々に冷却し，更に，室温で 6 時間かき混ぜた

後，一夜放置する．析出した結晶をろ取し，約 2 倍量の 95

vol % メタノールで洗浄し，室温で約 10 時間減圧乾燥し

た後，60 ～ 70 °C で約 20 時間乾燥する．

吸光度 E 1 %
1 cm（228 nm）：460 ～ 490（乾燥後，1 mg，

メタノール，100 mL）．

類縁物質 次に示す液体クロマトグラフ法及び薄層クロマ

トグラフ法の 2 つの方法で試験を行うとき，いずれの試験

にも適合する．

（�）液体クロマトグラフ法
「塩酸マニジピン」の類縁物質試験を準用して行うとき，

総類縁物質量は，0.5 % 以下である．ただし，試料溶液及び

標準溶液の調製は次のように行う．

本品を乾燥し，その 0.10 g を水/アセトニトリル混液

（1：1）に溶かし，正確に 50 mL とし，試料原液とする．

試料原液 5 mL を正確に量り，水/アセトニトリル混液

（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別

に試料原液 1 mL を正確に量り，水/アセトニトリル混液

一般試験法 13



0.1 mol/L 硫酸四アンモニウムセリウム（�）液 1 mL
＝ 34.181 mg C35H38N4O6・2HCl

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 17.543 mg C13H22N4O3S・HCl

（1：1）を加えて正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて正確

に 200 mL とし，標準溶液とする．

（�）薄層クロマトグラフ法
本品を乾燥し，その 0.10 g をアセトン/ジエチルアミン

溶液（1 → 20）混液（9：1）5 mL に溶かし，試料溶液と

する．この液 1 mL を正確に量り，アセトン/ジエチルアミ

ン溶液（1 → 20）混液（9：1）を加えて正確に 200 mL と

し，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて

調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/ジエチル

アミン混液（200：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，希

硫酸/酢酸（100）混液（1：1）100 mL に溶かし，0.1 mol/L

硫酸四アンモニウムセリウム（�）液で滴定する（電位差滴
定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

塩酸メクロフェノキサート標準品 塩酸メクロフェノキサート

（日局）．ただし，定量するとき，換算した脱水物に対し塩酸

メクロフェノキサート（C12H16ClNO3・HCl）99.0 % 以上を

含むもの．

塩酸メチキセン標準品 「塩酸メチキセン」．ただし，定量する

とき，換算した脱水物に対し，塩酸メチキセン（C20H23NS・

HCl）99.0 % 以上を含むもの．

塩酸ラニチジン標準品 「塩酸ラニチジン」の定量法以外の規

格及び試験法に適合するほか次の規格に適合するもの．ただ

し，「塩酸ラニチジン」の純度試験（４）で主類縁物質以外

の類縁物質のスポットを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.3 g を精密に量り，無水酢酸/酢酸（100）混液（7：3）50

mL に溶かした後，0.1 mol/L 過塩素酸で適定する（電位差

滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

塩酸ラベタロール標準品 「塩酸ラベタロール」の規格及び試

験方法に適合し，更に，次の規格に適合するもので，必要な

らば次の方法で精製する．

精製法 「塩酸ラベタロール」20 g にアセトン 20 mL，

水 10 mL 及び塩酸 0.1 mL を加え，加熱還流して溶かし

た後，直ちにろ過する．ろ液にアセトン 180 mL を加え，

15 °C で一夜放置する．析出した結晶をろ取し，アセトンで

洗浄し，得られた結晶を乾燥（減圧，105 °C，4 時間）する．

吸光度 E 1 %
1 cm（302nm）：85 ～ 87（乾燥後，0.05 g，0.05

mol/L 硫酸，1000 mL）．

含量 99.0 % 以上．

塩酸リトドリン標準品 「塩酸リトドリン」の規格及び試験方

法に適合し，次の規格に適合するもので，必要ならば次の方

法で精製する．

精製法 「塩酸リトドリン」5 g をメタノール 15 mL に

溶かし，これにアセトン 100 mL 及びジエチルエーテル

100 mL を加えて放置し，析出した結晶をろ取する．同様の

操作を 3 回繰り返して得られた結晶を 105 °C で 2 時間乾

燥する．

融点 197 ～ 199 °C（分解）．

類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/2―プロパノール/アンモニア水

（28）混液（8：3：2）を 30 分間振り混ぜた後の下層を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

をヨウ素蒸気を飽和した容器中に放置するとき，主スポット

以外のスポットを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.2 g を精密に量り，無水酢酸/酢酸（100）混液（5：3）50

mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1 mol/L 過塩素酸で

滴定する（指示薬：クリスタルバイオレット試液 2 滴）．た

だし，滴定の終点は液の色が緑色を経て黄緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 32.381 mg C17H21NO3・HCl

塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル標準品 「塩酸レセ

ルピリン酸ジメチルアミノエチル」．ただし，乾燥したもの

を定量するとき，塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル

（C26H35N3O5・2HCl）99.0 % 以上を含み，次の規格に適合す

るもの．

純度試験 本品 0.030 g を精密に量り，メタノール 10

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 5�L につ
き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法

により塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル以外のピー

ク面積の和を求めるとき，1.0 % 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：270 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：0.03 mol/L リン酸二水素カリウム溶液/アセト

ニトリル混液（10：1）にリン酸を加えて pH 3.0 に

調整する．

流量：塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチルの保持

時間が約 13 分になるように調整する．

検出感度：試料溶液 1 mL にメタノールを加えて 100

mL とした液 5�L から得た塩酸レセルピリン酸ジ
メチルアミノエチルのピーク高さがフルスケールの 5

～ 15 % になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後から塩酸レセルピリン

酸ジメチルアミノエチルの保持時間の約 3 倍の範囲

塩酸ロキサチジンアセタート標準品 「塩酸ロキサチジンアセ

タート」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合

するもの．

精製法 「塩酸ロキサチジンアセタート」10 g を 2―プロ
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 38.490 mg C19H28N2O4・HCl

パノール 50 mL に加熱して溶かす．熱時ろ過し，ろ液を室

温で一夜放置する．析出した結晶をろ取し，少量の 2―プロ

パノールで洗浄し，得られた結晶を減圧下に 70 °C で 5 時

間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スぺクトル測定法のペ

ースト法により測定するとき，波数 3260 cm－1，1762 cm－1，

1656 cm－1，1567 cm－1，1167 cm－1 及び 881 cm－1 付近に

吸収を認める．

融点 148 ～ 151 °C

純度試験 本品 0.050 g をクロロホルム 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロ

ホルムを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液の塩酸ロキ

サチジンアセタート以外のピークの合計面積は，標準溶液の

塩酸ロキサチジンアセタートのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出感度以外の測定条件は「塩酸ロキサチジンアセター

ト」の純度試験（４）を準用する．

検出感度：標準溶液 10�L から得た塩酸ロキサチジン
アセタートのピーク高さが，記録紙のフルスケールの

2 ～ 4 % になるように調整する．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.3 g を精密に量り，酢酸（100）5 mL に溶かし，無水酢

酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差

滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

塩酸ロペラミド標準品 「塩酸ロペラミド」を 2―プロパノール

で再結晶したもので，乾燥したものを定量するとき，塩酸ロ

ペラミド（C29H33ClN2O2・HCl）99.0 % 以上を含むもの．

黄体形成ホルモン標準品 国際標準品と比較して単位の決定さ

れたもの．

オキサゾラム標準品 C18H17ClN2O2 オキサゾラム（日局）．

オキサンドロロン標準品

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

旋光度 〔α〕25D：－21.0 ～ －22.0°（乾燥後，0.3 g，クロ
ロホルム，10 mL，100 mm）．

赤外吸収スペクトル 本品 1 mg をとり，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波

数 3520 cm－1，2940 cm－1 及び 1720 cm－1 付近に吸収を認

める．

類縁物質 本品をデシケーター（減圧，酸化リン（�））
で 4 時間乾燥し，その 0.10 g を精密に量り，クロロホル

ムを加えて溶かし，正確に 10 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10 mL とした

液 2�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法によっ
て試験を行うとき，単一のピークを認める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1 m のシラン処理し

たガラス管に，ジメチルシリコン樹脂（シリコン OV―

1）を 131 ～ 149�m のガスクロム Q に 3 % の割
合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：220 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：250 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス及び流量：窒素，毎分約 50 mL の一定

量

オキセンドロン標準品 「オキセンドロン」を次の方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「オキセンドロン」に 3.5 倍量の酢酸イソプロピ

ル/メタノール混液（6：1）を加え，加熱して溶かした後，

冷却し，析出する結晶をろ取する．この結晶に 1.7 倍量の

アセトニトリル/メタノール混液（1：1）を加え，加熱して

溶かした後，冷却し，析出する結晶をろ取する．更にこの結

晶に 3.3 倍量の酢酸イソプロピル/メタノール混液（6：1）

を加え，加熱して溶かした後，冷却し，析出する結晶をろ取

する．この結晶に 3 倍量のエタノール（95）を加え，加熱

して溶かし，熱時ろ過する．ろ液に同量の温水を加えた後，

冷却し，析出する結晶をろ取し，この結晶を減圧で乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

旋光度 〔α〕20D：＋43 ～ ＋48°（乾燥後，0.5 g，1，4―ジ
オキサン，50 mL，100 mm）．

融点 153 ～ 156 °C

純度試験 他のステロイド 本品 0.10 g をクロロホルム

10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットする．次にイソプロピルエーテル/酢酸

エチル混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，単一のスポットを認める．また，この薄層板にバ

ニリン・リン酸試液を均等に噴霧し，120 °C で 15 分間加

熱するとき，単一のスポットを認める．

オザグレルナトリウム標準品 「オザグレルナトリウム」を次

に示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「オザグレルナトリウム」をエタノール（95）か

ら再結晶を 3 回繰り返して行い，105 °C で 4 時間乾燥し

て製する．

類縁物質 「オザグレルナトリウム」の類縁物質の項に準

じて薄層クロマトグラフ法により試験を行うとき，主スポッ

ト以外のスポットを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.2 g を精密に量

り，酢酸（100）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴

定する（指示薬：クリスタルバイオレット試液 3 滴）．ただ

し，滴定の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 12.511 mg C13H11N2NaO2

オーラノフィン標準品 「オーラノフィン」の性状，確認試験

（１）及び純度試験（１）～（３）の規格及び試験方法に適

合し，更に次の規格に適合するもの．

X 線回折 本品は，粉末 X 線回折測定法により測定する

とき，2θ ＝ 5.6°付近で回折ピークを認め，2θ ＝ 6.9°

付近で回折ピークを認めない．

旋光度 〔α〕20D：－54.0 ～ －60.0°（乾燥後，0.2 g，メタ
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ノール，20 mL，100 mm）．

融点 114 ～ 116 °C

乾燥減量 0.3 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

オルノプロスチル標準品 「オルノプロスチル」を次に示す方

法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「オルノプロスチル」の定量法の操作条件で液体

クロマトグラフ法により本品を分取する．ただし，カラムは

分取用（内径約 10 mm，長さ約 30 cm）のものを用いる．

「オルノプロスチル」約 0.2 g をアセトニトリル 1 mL に

溶かし，100�L ずつを注入してオルノプロスチルの溶出液
を集める．この液を減圧で濃縮した後，残留した溶液に等量

の酢酸エチルを加えて振り混ぜ，遠心分離して酢酸エチル層

を取る．この液の溶媒を減圧で留去し，残留物を乾燥（減圧，

シリカゲル，15 時間）して本品を得る．

性状 本品は無色～微黄色の粘稠性のある液である．

吸光度 E 1 %
1 cm：595 ～ 615 本品を乾燥（減圧，シリカゲ

ル，15 時間）し，その約 0.01 g を精密に量り，メタノー

ルに溶かして正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正

確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，試料

溶液とする．試料溶液 10 mL を正確に量り，水酸化カリウ

ムのメタノール溶液（3 → 100）8 mL を加え，メタノール

を加えて正確に 20 mL とした後，15 分間放置する．この

液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

276 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度を測定する．

含量 99.5 % 以上． 定量法 本品のアセトニトリル溶

液（1 → 1000）3�L につき，「オルノプロスチル」の定量
法の操作条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法

により本品の量を求める．ただし，面積測定範囲は溶媒ピー

クの後から本品の保持時間の 3 倍の範囲とする．

オルノプロスチルラクトン体標準品 「オルノプロスチル」を

次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「オルノプロスチル」の定量法の操作条件で液体

クロマトグラフ法により本品を分取する．ただし，カラムは

分取用（内径約 10 mm，長さ約 30 cm）のものを用いる．

「オルノプロスチル」約 0.2 g をアセトニトリル 1 mL に

溶かし，この液 100�L ずつを注入してオルノプロスチル
ラクトン体の溶出液を集める．この液を減圧で濃縮した後，

残留した溶液に等量の酢酸エチルを加えて振り混ぜ，遠心分

離して酢酸エチル層を取る．この液の溶媒を減圧で留去し，

残留物を乾燥（減圧，シリカゲル，15 時間）して本品を得

る．

性状 本品は無色～微黄色の粘稠性のある液である．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品のアセトニトリル溶

液（1 → 1000）3�L につき，「オルノプロスチル」の定量
法の操作条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法

により本品の量を求める．ただし，面積測定範囲は溶媒ピー

クの後から本品の保持時間の 3 倍の範囲とする．

下垂体性性腺刺激ホルモン標準品 国立医薬品食品衛生研究所

標準品

カプロン酸ヒドロキシプロゲステロン標準品 「カプロン酸ヒ

ドロキシプロゲステロン」を次に示す方法で精製したもので，

次の規格に適合するもの．

精製法 「カプロン酸ヒドロキシプロゲステロン」 3 g

にエタノール（95）/水混液（7：3）20 mL を加え，加熱し

て溶かす．熱時ろ過し，ろ液を室温に 5 時間放置する．析

出した結晶をろ取し，エタノール（95）/水混液（7：3）少量

で洗う．同様の操作を更に 1 回繰り返し，得られた結晶を

デシケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶で，においはない．

確認試験 本品をデシケーター（減圧，シリカゲル）で 4

時間乾燥し，その 2 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定

法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 1733

cm－1，1671 cm－1，1609 cm－1，1272 cm－1 及 び 1110 cm－1

付近に吸収を認める．

融点 122 ～ 124 °C

純度試験 本品 0.020 g にクロロホルムを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液 10�L を
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/シクロヘキ

サン混液（1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，単一のスポットを認める．

カプロン酸ヒドロコルチゾン標準品 「カプロン酸ヒドロコル

チゾン」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合

するもの．

精製法 「カプロン酸ヒドロコルチゾン」 2 g にエタノ

ール（95）20 mL を加え，加温して溶かす．熱時ろ過し，

冷所に 2 時間放置後，析出した結晶をろ取し，エタノール

（95）少量で洗う．同様の操作を行い再結晶し，得られた結

晶をアセトンに溶かした後，溶媒を蒸発し，残留物を乾燥す

る．

性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

旋光度 〔α〕20D：＋148 ～ ＋152°（乾燥後，0.1 g，1，4―
ジオキサン，10 mL，100 mm）．

融点 152 ～ 155 °C

乾燥減量 0.1 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.025 g をメタノールに

溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に量

り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，試料溶液とす

る．この液 20�L につき，「カプロン酸ヒドロコルチゾ
ン」の定量法の操作条件に従い，液体クロマトグラフ法によ

り試験を行う．各々のピーク面積を自動積分法により測定し，

面積百分率法により，カプロン酸ヒドロコルチゾンの量を求

めるとき，99.0 % 以上である．ただし，検出感度は本品 20

�L から得たカプロン酸ヒドロコルチゾンのピーク高さが
フルスケールの約 80 % になるように調整する．

カルバミン酸クロルフェネシン標準品 カルバミン酸クロルフ

ェネシン（日局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，

カルバミン酸クロルフェネシン（C10H12ClNO4）99.0 % 以上

を含むもの．

L―カルボシステイン標準品 L―カルボシステイン（日局）．た

だし，次の規格に適合するもの．

純度試験 本品 0.20 g を 0.2 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 3 mL を

正確に量り，0.2 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて正確
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キセノンの量（Xe）vol %

＝ 100 －
AT1 × 0.01

AS1
－

AT2 × 0.01
AS2

－
AT3 × 0.01

AS3

に 200mLとする．この液 1 mLを正確に量り，0.2 mol/L

水酸化ナトリウム試液を加えて正確に 10 mL とし，標準溶

液とする．以下 L―カルボシステイン（日局）の純度試験

（６）を準用する（0.15 % 以下）．

キセノン基準ガス Xe：131.29 本品はキセノン（Xe）のガス

である．

製法 空気液化分留法の酸素精留部分から副成するクリプ

トン，キセノン混合ガスを沸点差〔Kr：－153.4 °C，Xe：

－108.1 °C（101.3 kPa）〕により製する．

性状 本品は無色ガスである．

含量 99.995 vol % 以上． 定量法 本品の採取量は，

その容器を試験前 6 時間以上，18 ～ 22 °C に保った後，

20 °C で，気圧 101.3 kPa の容量に換算したものとする．

本品 1.0 mL を，減圧弁を取り付けた耐圧金属製密封容

器から直接ポリ塩化ビニル製又はステンレス製導入管を用い

てガスクロマトグラフ用ガス計量管又はガスタイトシリンジ

中に採取し，このものにつき，次の条件でガスクロマトグラ

フ法により試験を行い，酸素，窒素及びクリプトンのピーク

面積 AT1，AT2 及び AT3 を求める．別に混合ガス調整器に酸

素 0.01 mL，窒素 0.01 mL 及びクリプトン基準ガス 0.01

mL を正確に採取し，キャリヤーガスを加えて全量を正確に

100 mL とし，よく混合して標準混合ガスとする．その 1.0

mL につき，本品と同様に操作し，酸素，窒素及びクリプト

ンのピーク面積 AS1，AS2 及び AS3 を求める．

操作条件

検出器：熱伝導型検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 3 m の管に 180 ～

250�m のガスクロマトグラフ用ゼオライト（孔径
0.5 nm）を充てんする．

カラム温度：100 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：酸素，窒素，クリプトン，本品の保持時間が酸素

約 1 分 30 秒，窒素約 2 分，クリプトン約 2 分 30

秒，本品約 10 分になるように調整する．

カラムの選定：混合ガス調整器に酸素 0.01 mL，窒素

0.01 mL 及びクリプトン基準ガス 0.01 mL を採取し，

本品を加えて 100 mL とし，よく混合する．その

1.0 mL につき，上記の条件で操作するとき，酸素，

窒素，クリプトン，本品の順に流出し，それぞれのピ

ークが完全に分離するものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準混合ガスにつき，試験

を 6 回繰り返すとき，酸素，窒素及びクリプトンの

ピーク面積の相対標準偏差は 2 % 以下である．

吉草酸エストラジオール標準品 「吉草酸エストラジオール」

を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「吉草酸エストラジオール」 2 g を薄めたエタ

ノール（95）（9 → 10）10 mL に加温して溶かす．熱時ろ

過し，ろ液を冷所に一夜放置する．析出した結晶をろ取し，

薄めたエタノール（95）（9 → 10）少量で洗う．同様の操作

を更に 1 回行い，得られた結晶をデシケーター（減圧，酸

化リン（V））で 24 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

吸光度 E 1 %
1 cm（281 nm）57 ～ 62（乾燥後，0.02 g，エ

タノール（95），400 mL，10 mm）．

旋光度 〔α〕20D：＋43 ～ ＋46°（乾燥後，0.25 g，1，4―ジ
オキサン，10 mL，100 mm）．

融点 146 ～ 150 °C

赤外吸収スペクトル 本品をデシケーター（減圧，酸化リ

ン（V））で 4 時間乾燥し，その 2 mg を量り，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，

波数 3430 cm－1，1700 cm－1，1626 cm－1，1503 cm－1，1280

cm－1，878 cm－1 及び 825 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノ

ール（95）10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，エタノール（95）を加えて正確に

20 mL とし，この液 1 mL を正確に量り，エタノール

（95）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．以下

「吉草酸エストラジオール」の純度試験（３）に準じて行う．

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

吉草酸酢酸プレドニゾロン標準品 「吉草酸酢酸プレドニゾロ

ン」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合する

もの．

精製法 「吉草酸酢酸プレドニゾロン」10 g をとり，ヘ

キサン/アセトン混液（5：1）120 mL を加え，水浴上で加

温して溶かし，熱時ろ過し，一夜放置する．析出した結晶を

ろ取し，デシケーター（減圧，シリカゲル）で 3 時間乾燥

した後，更にこの結晶 1 g をとり，メタノール 10 mL を

加えて，同様に水浴上で加温して溶かし，熱時ろ過し，一夜

放置する．析出した結晶をろ取し，得られた結晶を 105 °C

で 3 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品を乾燥し，その 1 mg をとり，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，

波数 3570 cm－1，3470 cm－1，1755 cm－1，1730 cm－1，1660

cm－1 及び 1235 cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋31 ～ ＋34°（乾燥後，0.1 g，1，4―ジ
オキサン，10 mL，100 mm）．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

純度試験 本品 0.020 g をとり，メタノール 50 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メ

タノールを加えて正確に 100 mL とし標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行うとき，試料溶液の吉草酸酢酸プ

レドニゾロン以外のピークの合計面積は標準溶液の吉草酸酢

酸プレドニゾロンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：243 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス

管に充てん剤として 5�m の液体クロマトグラフ用
オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（10：3）

流量：酢酸プレドニゾロンの保持時間が約 10 分になる

ように調整する．
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吉草酸デキサメタゾン（C27H37FO6）の量（mg）

＝
A
329

× 10000

カラムの選定：本品及び「酢酸デキサメタゾン」0.02 g

ずつをメタノール 50 mL に溶かす．この液 20�L
につき，上記の条件で操作するとき，酢酸デキサメタ

ゾン，吉草酸酢酸プレドニゾロンの順に溶出し，その

分離度が 8 以上のものを用いる．

検出感度：試料溶液 1 mL をとり，メタノールを加え

て 50 mL とする．この液 5�L から得た吉草酸酢
酸プレドニゾロンのピーク高さがフルスケールの約

70 % になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後から吉草酸酢酸プレドニ

ゾロンの保持時間の約 3 倍の範囲

吉草酸ジフルコルトロン標準品 国立医薬品食品衛生研究所標

準品

吉草酸デキサメタゾン標準品 「吉草酸デキサメタゾン」をア

セトン/ヘキサン混液（1：1）から再結晶したもので，次の

規格に適合するもの．

元素分析 理論値（C：68.05 %，H：7.82 %）±0.3 % 以

内．

純度試験 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.010 g をとり，クロロホルム/メタノー

ル混液（9：1）1 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とす

る．この液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に水飽和ジエチルエー

テル/2―プロパノール/クロロホルム混液（18：1：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

にアルカリ性ブルーテトラゾリウム試液を均等に噴霧すると

き，主スポット以外の淡紫色のスポットを認めない．

乾燥減量 0.2 % 以下（0.5 g，120 °C，3 時間）．

含量 吉草酸デキサメタゾン（C27H37FO6）99.0 % 以上，

フッ素（F：18.998）3.7 ～ 4.3 % .

定量法

（１） 吉草酸デキサメタゾン 本品を乾燥し，その約

0.01 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

100 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 20 mL とする．この液につき，紫

外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 239 nm

付近の吸収極大の波長における吸光度 A を測定する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に

量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び

水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法の

フッ素の定量操作法により試験を行う．

キモトリプシン標準品 〔USP 24〕

クエン酸タモキシフェン標準品 「クエン酸タモキシフェン」．

ただし，乾燥したものを定量するとき，クエン酸タモキシフ

ェン（C26H29NO・C6H8O7）99.5 % 以上を含むもの．

クエン酸タモキシフェン類縁物質標準品

性状 本品は白色の結晶性の粉末である．

E―異性体含量 表示量の 95 ～ 105 % に対応する E―異

性体を含む．定量法 本品 0.025 g をアセトニトリル/水/

テトラヒドロフラン混液（12：5：3）10 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 20�L につき，「クエン酸タモキシ
フェン」の純度試験を準用して，液体クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液から得られる各々のピーク面積を自

動積分法により測定し，面積百分率法により E―異性体含量

を求める．

クエン酸ペントキシベリン標準品 クエン酸ペントキシベリン

（日局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，クエン酸ペ

ントキシベリン（C20H31NO3・C6H8O7）99.0 % 以上を含むも

の．

クマリン標準品

性状 本品は無色の柱状結晶で，特異な香気がある．

吸光度 E 1 %
1 cm（273 nm）：735 ～ 760（5 mg，メタノー

ル，1000 mL）．

融点 69.0 ～ 72.0 °C

純度試験 類縁物質 本品 1.0 g をエタノール（95）に

溶かし，正確に 10 mL とし試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，エタノール（95）を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2�L につ
き，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行うとき，

試料溶液の溶媒ピーク及びクマリン以外のピーク合計面積

A は標準溶液のクマリンのピーク面積 As より小さい．た

だし，ピーク面積は自動積分法によって測定する．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管にメ

チルシリコンをジメチルクロルシラン処理及び酸処理

した 177 ～ 250�m のガスクロマトグラフ用ケイソ
ウ土に 3 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：160 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：320 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス及び流量：ヘリウム，毎分約 50 mL の

一定量

カラムの選定：本品及びレゾルシノール 100 mg ずつ

をエタノール（95）10 mL に溶かす．この液 2�L
につき，上記の条件で操作するとき，レゾルシノール，

クマリンの順に流出し，その分離度が 2.5 以上のも

のを用いる．

検出感度：標準溶液 2�L から得たクマリンのピーク
高さがフルスケールの約 15 % になるよう調整する．

面積測定範囲：クマリンの保持時間の約 2 倍の範囲

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 6

回繰り返すとき，クマリンのピーク面積の相対標準偏

差は 2.0 % 以下である．

グリクラジド標準品 C15H21N3O3S 「グリクラジド」．ただし，

乾燥したものを定量するとき，グリクラジド（C15H21N3O3

S）99.0 % 以上を含むもの．

クリプトン基準ガス Kr：83.80 本品はクリプトン（Kr）の

ガスである．

製法 空気液化分留法の酸素精留部分から副成するクリプ

トン，キセノン混合ガスを沸点差〔Kr：－153.4 °C，Xe：

－108.1 °C（101.3 kPa）〕により製する．

性状 本品は無色ガスである．

含量 99.995 vol % 以上． 定量法 本品の採取量は，

その容器を試験前 6 時間以上，18 ～ 22 °C に保った後，
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クリプトンの量（Kr）vol %

＝ 100 －
AT1 × 0.01

AS1
－

AT2 × 0.01
AS2

－
AT3 × 0.01

AS3

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 17.612 mg C6H8O6

20 °C で，気圧 101.3 kPa の容量に換算したものとする．

本品 1.0 mL を，減圧弁を取り付けた耐圧金属製密封容

器から直接ポリ塩化ビニル製又はステンレス製導入管を用い

てガスクロマトグラフ用ガス計量管又はガスタイトシリンジ

中に採取し，このものにつき，次の条件でガスクロマトグラ

フ法により試験を行い，酸素，窒素及びキセノンのピーク面

積 AT1，AT2 及び AT3 を求める．別に混合ガス調整器に酸素

0.01 mL，窒素 0.01 mL 及びキセノン基準ガス 0.01 mL

を正確に採取し，キャリヤーガスを加えて全量を正確に 100

mL とし，よく混合して標準混合ガスとする．その 1.0 mL

につき，本品と同様に操作し，酸素，窒素及びキセノンのピ

ーク面積 AS1，AS2 び AS3 求める．

操作条件

検出器：熱伝導型検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 3 m の管に 180 ～

250�m のガスクロマトグラフ用ゼオライト（孔径
0.5 nm）を充てんする．

カラム温度：100 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：酸素，窒素，キセノン，本品の保持時間が酸素約

1 分 30 秒，窒素約 2 分，本品約 2 分 30 秒，キセ

ノン約 10 分になるように調整する．

カラムの選定：混合ガス調整器に酸素 0.01 mL，窒素

0.01 mL 及びキセノン基準ガス 0.01 mL を採取し，

本品を加えて 100 mL とし，よく混合する．その

1.0 mL につき，上記の条件で操作するとき，酸素，

窒素，本品，キセノンの順に流出し，それぞれのピー

クが完全に分離するものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準混合ガスにつき，試験

を 6 回繰り返すとき，酸素，窒素及びキセノンのピ

ーク面積の相対標準偏差は 2 % 以下である．

D―グルクロノラクトン標準品 C6H8O6 本品を乾燥したもの

は定量するとき，D―グルクロノラクトン（C6H8O6）99.0 %

以上を含むもの．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

く，味はわずかに苦い．本品は水に溶けやすく，メタノール

にやや溶けにくく，エタノール（99.5）又は酢酸（100）に

溶けにくい．

旋光度 〔α〕20D：＋18.4 ～ ＋19.6°（乾燥後，0.2 g，水，
10 mL，100 mm）．

融点 171 ～ 176 °C

類縁物質 本品 0.45 g をとり，水に溶かし，正確に 10

mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液 2�L を薄層クロマト
グラフ用セルロースを用いて調製した薄層板にスポットする．

次にピリジン/酢酸エチル/水/酢酸（100）混液（5：5：3：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これにアニリン・フタル酸試液を均等に噴霧した後，

110 °C で 5 分間加熱するとき，褐色の単一スポットを認め

る．

乾燥減量 0.3 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，シリ

カゲル，24 時間）．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水

5 mL に溶かし，氷水で冷却する．これに振り混ぜながら

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 30 mL を正確に加えた後，

氷水中で窒素ガスを通気しながら 30 分間放置する．0.05

mol/L 硫酸で過量の水酸化ナトリウムを滴定する（指示

薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点

は液が黄赤色に変わったとき更に指示薬を 3 滴追加し，加

温して発色しないときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯法 気密容器．

クロチアゼパム標準品 クロチアゼパム（日局）．ただし，乾燥

したものを定量するとき，クロチアゼパム（C16H15ClN2OS）

99.0 % 以上を含むもの．

クロチアピン標準品 「クロチアピン」をとり，エタノール

（95）を用いて再結晶を 3 回繰り返し，乾燥（減圧，酸化リ

ン（V），80 °C，3 時間）したもので，次の規格に適合する

もの．

融点 118 ～ 121 °C

クロフェゾン標準品 「クロフェゾン」を薄めたアセトン（4

→ 5）で 3 回再結晶したもので，次の規格に適合するもの．

融点 95.5 ～ 96.5 °C

含量 本品を乾燥したものは定量するときフェニルブタゾ

ン 48.3 ～ 49.7 % 及びクロフェキサミド 44.6 ～ 45.9 %

を含む．

クロフェナミド標準品 「クロフェナミド」を次の方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「クロフェナミド」をとり，エタノール（95）を

用いて再結晶を 3 回繰り返し，105 °C で 4 時間乾燥する．

類縁物質 本品 0.10 g を移動相 50 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により

測定するとき，試料溶液のクロフェナミド以外のピークの合

計面積は，標準溶液のクロフェナミドのピーク面積より大き

くない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：276 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：リン酸ナトリウム試液/アセトニトリル混液

（2：1）

流量：クロフェナミドの保持時間が約 5 分になるよう

に調整する．

検出感度：標準溶液から得たクロフェナミドのピーク高

さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：クロフェナミドの保持時間の約 5 倍の

範囲

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約
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0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 13.536 mg C6H7ClN2O4S2

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 29.572 mg C7H6ClN3O4S2

0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 200.32 mg C27H44O2

0.2 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホルムアミド 40 mL

に溶かし，0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液で滴定する

（指示薬：マグネソン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液

の紅色が赤紫色を経て青色に変わるときとする．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

クロロチアジド標準品 「クロロチアジド」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「クロロチアジド」1 g に薄めたエタノール

（95）（1 → 2）100 mL を加え，加温して溶かす．熱時ろ過

し，冷所に一夜放置後，析出した結晶をろ取し，薄めたエタ

ノール（95）（1 → 3）少量で洗う．同様の操作を行い再結

晶を繰り返して，得た結晶を 105 °C で 2 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

類縁物質 本品 0.080 g にメタノールを加えて溶かし，

正確に 50 mL とした液につき「クロロチアジド」の定量法

の操作条件に従い，液体クロマトグラフ法を行うとき，スル

ファミンの位置にピークを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.5 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホルムアミド 80 mL

を加えて溶かし，0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液で滴定

する（指示薬：ブロモチモールブルー・N，N ―ジメチルホル

ムアミド試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の黄色が青緑

色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

ケトプロフェン標準品 ケトプロフェン（日局）．ただし，乾

燥したものを定量するとき，ケトプロフェン（C16H14O3）

99.0 % 以上を含むもの．

ゲファルナート標準品 「ゲファルナート」を次に示す方法で

精製したもので，次の試験に適合するもの．

精製法 「ゲファルナート」を約 3 倍量のヘキサン/酢酸

エチル混液（50：1）と混和し，試料とする．別にカラムク

ロマトグラフ用シリカゲルにヘキサン/酢酸エチル混液

（50：1）を加えてクロマトグラフ管に流し込み，シリカゲル

カラムを作製する．このシリカゲルカラムの上部に試料を充

てんする．次いで，展開溶媒としてヘキサン/酢酸エチル混

液（50：1）を用いて展開し，一定量ずつ分取する．それぞ

れの分取液について次の操作条件で薄層クロマトグラフ法を

行う．分取液を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調

製した薄層板にスポットし，ヘキサン/酢酸エチル混液（5：

1）を展開溶媒として約 12 cm 展開し，Rf 値約 0.6 に単一

のスポットを示す分取液のみを集め，減圧でじゅうぶん濃縮

した後，窒素ガスを通じてじゅうぶん乾燥し，油状のゲファ

ルナート標準品を得る．

類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホル

ムを加えて正確に 20 mL とし，この液 1 mL を正確に量

り，クロロホルムを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液と

する．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次にヘキサン/酢酸エチル混液（5：1）を展開溶媒として約

12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気

を満たした槽中に約 10 分間放置した後，観察するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは認めないか，認

めても 1 個で，標準溶液から得たスポットより濃くない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 2 g を精密に量

り，0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 20 mL を正

確に加え，これに還流冷却器を付け，水浴中でしばしば振り

混ぜて 1 時間加熱する．冷後，直ちに過量の水酸化カリウ

ムを 0.5 mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノールフタ

レイン試液 1 mL）．同様の方法で空試験を行う．

ゲメプロスト標準品

精製法 「ゲメプロスト」の定量法の操作条件で液体クロ

マトグラフ法により本品を分取する．ただし，カラムは分取

用のものを用いる．分取した液を集め，減圧で濃縮した後，

残留した溶液に酢酸エチルを加えて振り混ぜ，遠心分離して

酢酸エチル層を取る．この液の溶媒を減圧で留去し，残留物

を恒量になるまで減圧乾燥して本品を得る．

性状 本品は無色～微黄色の粘稠性のある液である．

吸光度 E 1 %
1 cm：750 ～ 765 本品を乾燥（シリカゲル，減

圧，15 時間）し，その約 0.01 g を精密に量り，メタノー

ルに溶かして正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正

確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，試料

溶液とする．試料溶液 10 mL を正確に量り，水酸化カリウ

ムのメタノール溶液（3 → 100）8 mL を加え，メタノール

を加えて正確に 20 mL とした後，15 分間放置する．この

液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

279 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度を測定する．

純度試験 類縁物質 本品のアセトニトリル溶液（1 →

1000）2�L につき，「ゲメプロスト」の純度試験（１）8―
iso 体，2―cis 体及び 11―deoxy―Δ10 体の操作条件で液体ク

ロマトグラフ法により，試験を行う．各々のピーク面積を自

動積分法により測定し，面積百分率法により本品の量を求め

るとき，99.5 % 以上である．ただし，面積測定範囲は溶媒

ピークの後から本品の保持時間の 1.5 倍の範囲とする．

2―cis ゲメプロスト標準品 C23H38O5

精製法 「ゲメプロスト」の定量法の操作条件で液体クロ

マトグラフ法により本品を分取する．ただし，カラムは分取

用のものを用いる．分取した液を集め，減圧で濃縮した後，

残留した溶液に酢酸エチルを加えて振り混ぜ，遠心分離して

酢酸エチル層を取る．この液の溶媒を減圧で留去し，残留物

を恒量になるまで減圧乾燥して本品を得る．

性状 本品は白色の粉末である．

純度試験 類縁物質 本品のアセトニトリル溶液（1 →

1000）2�L につき，「ゲメプロスト」の純度試験（１）8―
iso 体，2―cis 体及び 11―deoxy―Δ10 体の操作条件で液体ク

ロマトグラフ法により試験を行う．各々のピーク面積を自動

積分法により測定し，面積百分率法により本品の量を求める

とき，98.0 % 以上である．ただし，面積測定範囲は溶媒ピ

ークの後から本品の保持時間の 1.5 倍の範囲とする．

8―iso ゲメプロスト標準品 C23H38O5

精製法 「ゲメプロスト」の定量法の操作条件で液体クロ

20 一般試験法



コカルボキシラーゼ（C12H19CIN4O7P2S）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
AT － AT′
AS － AS′

× 1.366

マトグラフ法により本品を分取する．ただし，カラムは分取

用のものを用いる．分取した液を集め，減圧で濃縮した後，

残留した溶液に酢酸エチルを加えて振り混ぜ，遠心分離して

酢酸エチル層を取る．この液の溶媒を減圧で留去し，残留物

を恒量になるまで減圧乾燥して本品を得る．

性状 本品は無色～微黄色の粘稠性のある液である．

純度試験 類縁物質 本品のアセトニトリル溶液（1 →

1000）2�L につき，「ゲメプロスト」の純度試験（１）8―
iso 体，2―cis 体及び 11―deoxy―Δ10 体の操作条件で液体ク

ロマトグラフ法により試験を行う．各々のピーク面積を自動

積分法により測定し，面積百分率法により本品の量を求める

とき，98.0 % 以上である．ただし，面積測定範囲は溶媒ピ

ークの後から本品の保持時間の 1.5 倍の範囲とする．

11―deoxy―Δ10 ゲメプロスト標準品

精製法 「ゲメプロスト」の定量法の操作条件で液体クロ

マトグラフ法により本品を分取する．ただし，カラムは分取

用のものを用いる．分取した液を集め，減圧で濃縮した後，

残留した溶液に酢酸エチルを加えて振り混ぜ，遠心分離して

酢酸エチル層を取る．この液の溶媒を減圧で留去し，残留物

を恒量になるまで減圧乾燥して本品を得る．

性状 本品は無色～微黄色の粘稠性のある液である．

純度試験 類縁物質 本品のアセトニトリル溶液（1 →

1000）2�L につき，「ゲメプロスト」の純度試験（１） 8―
iso 体，2―cis 体及び 11―deoxy―Δ10 体の操作条件で液体ク

ロマトグラフ法により試験を行う．各々のピーク面積を自動

積分法により測定し，面積百分率法により本品の量を求める

とき，98.0 % 以上である．ただし，面積測定範囲は溶媒ピ

ークの後から本品の保持時間の 1.5 倍の範囲とする．

コカルボキシラーゼ標準品

精製法

（１） 弱酸性イオン交換樹脂柱の調製 弱酸性イオン交

換樹脂（アンバーライト IRC―50，330 ～ 500�m）
120 mL を約 500 mL の水に 15 時間浸した後，内径

20 mm，高さ 600 mm のクロマトグラフ管に水ととも

に移して樹脂柱を作る．これに水酸化ナトリウム試液

500 mL を 1 分間約 4 mL の速度で流下させ，洗液が

中性になるまで水洗する．次に 1 mol/L 塩酸試液 700

mL を 1 分間約 4 mL の速度で流下させ，洗液が中性

になるまで水洗する．

（２）「コカルボキシラーゼ」3 g を水に溶かし，20

mL とする．この液を調製した弱酸性イオン交換樹脂柱

に加え，1 分間約 2 mL の速度で流下させ，次いで水

を加え，溶出液の pH を測定する（溶出液の pH は初

め下ってからその後徐々に上昇し，一度 pH 約 3.6 で

一定になり，その後徐々に上昇する）．pH 3.6 ～ 4.2

の全溶出液（約 250 mL）を採取し，0.05 mol/L 塩酸

試液約 300 mL を加えて pH 1.5 ～ 1.8 とし，30 °C

の水浴中で振り動かしながら減圧で濃縮し，約 10 mL

とする．直ちに残留液にアセトンを加えて白濁させ，2

～ 8 °C で 15 時間放置し，晶析する（アセトンを加え

ても白濁しないときは，更に液を濃縮する）．結晶を吸

引ろ過し，アセトンでじゅうぶん洗浄した後，減圧乾燥

する．本品は，次の試験規格に適合する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

いか，又は特異なにおいがある．

純度試験

（１） 遊離リン酸 「コカルボキシラーゼ」の遊離リン

酸純度試験を準用する（0.5 % 以下）．

（２） 塩酸チアミン，塩化チアミン一リン酸及びその他

の類縁物質 本品 0.060 g を移動相 100 mL に溶かし，

試料溶液とする．試料溶液 10�L につき，「コカルボ
キシラーゼ」の規格及び試験方法の純度試験（６）の条

件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．保持時間

約 2 分（塩酸チアミン），約 3 分（塩化チアミン一リ

ン酸）及びコカルボキシラーゼより遅く溶出する類縁物

質の各々のピーク合計面積を自動積分法により測定し，

面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，塩酸チア

ミンは 0.1 % 以下，塩化チアミン一リン酸は 0.5 % 以

下及びその他の類縁物質は 0.1 % 以下である．

乾燥減量 2.0 % 以下（0.5 g，130 °C，4 時間）．

含量 99.5 % 以上（乾燥物換算）． 定量法 本品及び塩

酸チアミン標準品（あらかじめ水分を測定しておく）約 0.1

g ずつを精密に量り，それぞれ 0.001 mol/L 塩酸試液を加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確

に量り，0.001 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50 mL とし，

それぞれ試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液 1 mL ず

つを共栓試験管 T 及び T′に正確に量り，各々に pH 4.5

の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液 1 mL 及び薄めた酵素試液

（1 → 3）1 mL を加え，水浴中で 50 °C に保ち，1 時間加

温する．冷後，T にはチアミン定量用臭化シアン試液 5.0

mL を加えて振り混ぜた後，水酸化ナトリウム溶液（3 →

10）5.0 mL を速やかに加えて振り混ぜる．T′には水酸化ナ

トリウム溶液（3 → 10）5.0 mL を加えて振り混ぜた後，

チアミン定量用臭化シアン試液 5.0 mL を加えて振り混ぜ

る．次いで T 及び T′に 2―プロパノール 10 mL を正確に

加え，1 分間激しく振り混ぜ，30 分間静置する．別に標準

溶液 1 mL ずつを共栓試験管 S 及び S′に正確に量り，試

料溶液と同様に操作する．それぞれの 2―プロパノール層に

つき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 368 nm における吸光度 AT，

AT′，AS 及び AS′を測定する．

コハク酸標準品 「セミコハク酸ブトクタミド」の純度試験

（４）を行うとき，Rf 値約 0.5 付近の主スポット以外のスポ

ットを認めない．

コバマミド標準品 「コバマミド」を次に示す方法で精製した

もので，次に適合するもの．

精製法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

「コバマミド」5 g に水 50 mL を加え，よく振り混ぜた後，

アセトン 50 mL を加えて溶かす．この液にアセトン 200

mL を少量ずつ加えた後，氷冷し，析出した結晶をろ過する．

同様の操作を 2 回繰り返し，得られた結晶をデシケーター

（減圧，酸化リン（V））で 24 時間乾燥する．

類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

本品 0.050 g を移動相 100 mL に溶かし，試料溶液とする．
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0.02 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 13.024 mg C55H75N17O13・2CH3COOH

酢酸ジプロテロン（C24H29ClO4）の量（mg）

＝
A
418

× 10000

この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

るとき，試料溶液のコバマミド以外のピークの合計面積は，

標準溶液のコバマミドのピーク面積より大きくない．

操作条件

カラムの選定，検出感度及び面積測定範囲以外の測定条

件は「コバマミド」の定量法の操作条件を準用する．

カラムの選定：本品 0.05 g を移動相に溶かし，100 mL

とする．この液 10 mL に 4―ニトロアニリン 0.07 g

をエタノール（95）10 mL に溶かし，移動相を加え

て 1000 mL とした液 5 mL を加え，移動相を加え

て 100 mL とした液 20�L につき，上記の条件で
操作するとき，コバマミド，4―ニトロアニリンの順に

溶出し，その分離度が 15 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たコバマミドのピー
ク高さがフルスケールの約 10 % になるように調整

する．

面積測定範囲：コバマミドの保持時間の約 3 倍の範囲

酢酸エチノジオール標準品 「酢酸エチノジオール」をとり，

メタノールを用いて再結晶を 3 回繰り返し，デシケーター

（減圧，酸化リン（�））で 4 時間乾燥する．
融点 127 ～ 132 °C

酢酸ゴナドレリン標準品 C55H75N17O13・2CH3COOH 「酢酸ゴ

ナドレリン」を次の方法で精製したもので，次の規格に適合

するもの．

精製法 オクタデシルシリル化した 75�m のシリカゲル
を充てんしたカラムに酢酸ゴナドレリンの水溶液を注入し，

移動相として pH 3 のアセトニトリル/水/酢酸（100）混液

を用い，各分画を捕集する．各捕集液につき，液体クロマト

グラフ法により純度を測定し，類縁物質 1 % 以下のものを

減圧濃縮した後，凍結乾燥する．本品は定量するとき，換算

した脱水物に対し，酢酸ゴナドレリン（C55H75N17O13・

2CH3COOH：1302.39）99.0 % 以上を含む．

類縁物質 「酢酸ゴナドレリン」の類縁物質試験を行うと

き，試料溶液から得たゴナドレリン以外のピーク合計面積は

標準溶液から得たゴナドレリンのピーク面積の 1/5 より大

きくない．

水分 「酢酸ゴナドレリン」の水分試験を行うとき，水分

は 5.0 % 以下である．

定量法 本品約 0.14 g を精密に量り，酢酸（100）50

mL を加えて溶かし，0.02 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

酢酸シプロテロン標準品 「酢酸シプロテロン」を次の方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 酢酸シプロテロン 2 g にメタノール/ヘキサン

混液（3：2）25 mL を加え，加温して溶かす．熱時ろ過し，

ろ液を冷所に一夜放置後，析出した結晶をろ取し，メタノー

ル/ヘキサン混液（3：2）少量で洗う．同様の操作を更に 2

回行い，再結晶し，得られた結晶を 105 °C で 3 時間乾燥

する．

性状 本品は白色の結晶である．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 1740 cm－1，

1718 cm－1，1648 cm－1，1607 cm－1，1259 cm－1 及び 1245

cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋148 ～ ＋152°（乾燥後，0.1 g，クロ
ロホルム，10 mL，100 mm）．

融点 209 ～ 212 °C

純度試験 他のステロイド 本品 0.10 g をクロロホルム

10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL とする．この液

1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL

とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用い

て調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセ

トン混液（10：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くなく，総量は 0.5 % 以

下である．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.01 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 100

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，メタノールを加

えて正確に 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，282 nm 付近の吸収極大の波長に

おける吸光度 A を測定する．

酢酸テトラコサクチド標準品 C136H210N40O31S・6CH3COOH

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，テトラコサク

チド（C136H210N40O31S：2933.44）86 ～ 92 % を含む．

性状 本品は白色～微黄色の粉末又は薄片で，においはな

いか，又はわずかに酢酸臭がある．本品は水又は酢酸（31）

に溶けやすい．

吸光度 「酢酸テトラコサクチド」の紫外可視吸光度試験

を行うとき，テトラコサクチドの E 1 %
1 cm（276 nm）は 26.5

～ 28.5 である．

旋光度 「酢酸テトラコサクチド」の旋光度試験を行うと

き，テトラコサクチドの〔α〕20D は －102 ～ －108°である．
構成アミノ酸 「酢酸テトラコサクチド」の構成アミノ酸

試験を行うとき，各構成アミノ酸の組成比はバリンの値を

3.0 とするとき，グルタミン酸，ヒスチジン，フェニルアラ

ニン及びメチオニンは約 1，グリシン，セリン及びチロジン

は約 2，アルギニン及びプロリンは約 3，リジンは約 4 で

ある．

酢酸 「酢酸テトラコサクチド」の酢酸試験を行うとき，

酢酸は 8 ～ 13 % である．

水分 「酢酸テトラコサクチド」の水分試験を行うとき，

水分は 7 ～ 12 % である．

定量法 本品約 0.03 g を精密に量り，酢酸（100）40

mL を加えて溶かし，0.02 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．
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酢酸ベタメタゾン（C24H31FO6）の量（%）

＝
AT

AT ＋ A
× 100

酢酸メチルプレドニゾロン（C24H32O6）の量（%）

＝
AT

AT ＋ A
× 100

酢酸メドロキシプロゲステロン（C24H34O4）の量（%）

＝
A

A ＋ AI
× 100

0.02 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 6.519 mg C136H210N40O31S

酢酸トリアムシノロン標準品 〔USP 24〕

酢酸ベタメタゾン標準品 「酢酸ベタメタゾン」．ただし，次の

規格に適合するもので，必要ならば次の方法で精製したもの．

精製法 本品をエタノール（95）から 2 回再結晶し，減

圧乾燥する．

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ベタメタゾン

（C24H31FO6）99.0 % 以上を含む．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.020 g を精密に量り，

メタノールを加えて溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液

とする．この液 5�L につき，定量法の操作条件で液体ク
ロマトグラフ法により試験を行う．この液の酢酸ベタメタゾ

ンのピーク面積及びそのほかの成分のピーク合計面積を自動

積分法により測定し，AT 及び A を求める．

酢酸メチルプレドニゾロン標準品 「酢酸メチルプレドニゾロ

ン」．ただし，次の規格に適合するもの．

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸メチルプレドニ

ゾロン（C24H32O6）98.5 % 以上を含む．

確認試験 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その 0.8

mg をとり，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤

法により測定するとき，波数 3430 cm－1，1745 cm－1，1725

cm－1，1655 cm－1，1615 cm－1，1225 cm－1 及び 895 cm－1

付近に吸収を認める．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.03 g を精密に量り，エ

タノール（99.5）を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，

試料溶液とする．この液 5�L につき，次の条件で液体ク
ロマトグラフ法により試験を行う．この液の酢酸メチルプレ

ドニゾロンのピーク面積及びそのほかの成分のピーク合計面

積を自動積分法によって測定し，AT 及び A を求める．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス

管にオクタデシルシリル化した 5 ～ 10�m の液体
クロマトグラフ用シリカゲルを充てんする．

移動相：メタノール 57 mL に水 43 mL を加える．

流量：酢酸メチルプレドニゾロンの保持時間が約 11.5

分となるように調整する．

カラムの選定：本品 0.03 g 及びパラオキシ安息香酸エ

チル 0.03 g を精密に量り，エタノール（99.5）を加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5�L
につき，上記の条件で操作し，分離度を求め，7.0 以

上のものを用いる．

酢酸メドロキシプロゲステロン標準品 「酢酸メドロキシプロ

ゲステロン」をエタノール（99.5）で再結晶したもので，次

の規格に適合するもの．

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸メドロキシプロ

ゲステロン（C24H34O4）99.0 % 以上を含む．

確認試験 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その 1 mg

をとり，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法に

よって測定するとき，波数 1730 cm－1，1670 cm－1，1606

cm－1，1360 cm－1，1259 cm－1 及び 867 cm－1 付近に吸収を

認める．

定量法 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.04 g

を精密に量り，移動相を加えて溶かし，正確に 20 mL とし，

試料溶液とする．この液 20�L につき，「酢酸メドロキシ
プロゲステロン」の定量法の操作条件で液体クロマトグラフ

法により試験を行う．この液の酢酸メドロキシプロゲステロ

ンのピーク面積及びそのほかの成分のピーク合計面積を自動

積分法によって測定し，A 及び AI を求める．

サケカルシトニン（合成）標準品 「サケカルシトニン（合

成）」を次に示す方法で精製し，賦形剤を添加して凍結乾燥

したもので，次の規格に適合し，国際標準品と比較して力価

が決定されたものである．

精製法及び調製法 「サケカルシトニン（合成）」を用い，

カラムクロマトグラフィー（ゲルろ過）により，主画分をと

り凍結乾燥して精製粉末を得る．この粉末につき，「サケカ

ルシトニン（合成）」の純度試験（２）により試験し，他の

ペプチド含量が 2 % 以下であることを確認し，さらに「サ

ケカルシトニン（合成）」の定量法により力価を求める．こ

の精製粉末をとり，1 mL 中に約 160 国際単位を含むよう

に希酢酸で pH 4.0 に調整した D―マンニトール溶液（1 →

250）を加えて溶かし，無菌ろ過する．この液 0.5 mL（約

80 国際単位）ずつをガラスアンプルに正確に充てんして凍

結乾燥し，窒素置換後融封して製する．

力価 （�）試験動物体重 55 ～ 180 g の栄養状態の良
い健康なラットを 1 群 8 匹以上とし，各群同数とする．た

だし，試験前 24 時間絶食し，水を自由摂取させる．

（�）標準溶液 サケカルシトニン国際標準品の 1 容器に

0.1 % ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液を加えて溶かし，

その液 1 mL 中に 0.050 及び 0.025 国際単位を含むように

正確に薄め，高用量標準溶液 SH 及び低用量標準溶液 SL と

する．

（�）試料溶液 本品 1 アンプルに 0.1 % ウシ血清アルブ

ミン含有酢酸緩衝液 40 mL を正確に加えて溶かす．この液

1 及び 0.5 mL を正確に量り，0.1 % ウシ血清アルブミン

含有酢酸緩衝液 39 及び 39.5 mL を正確に加え，高用量試

料溶液 TH 及び低用量試料溶液 TL とする．

（	）注射量 試験動物 1 匹当たり 0.3 mL を注射する．

（
）操作法 標準溶液及び試料溶液を各試験動物の尾静脈

又はエーテル麻酔下で頸背部皮下に投与する．投与 1 時間

後エーテル麻酔下で腹部大動脈から採血し，その血液を常温

で，約 30 分間放置した後，毎分 3000 回転で 10 分間遠心

分離して血清を得る．

（�）血清カルシウムの測定 血清 0.1 mL を正確に量り，

ストロンチウム試液 6.9 mL を正確に加え，よく振り混ぜ，

試料溶液とする．別に原子吸光光度用塩化カルシウム標準液

適量を正確に量り，ストロンチウム試液を加えて正確に

1000 mL とし，1 mL 中にカルシウム（Ca：40.08）0.5 ～

2�g を含むように薄め，標準溶液とする．試料溶液及び
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血清カルシウム値（mg/100 mL）

＝ 試料溶液のカルシウム含量（ppm）× 7

本品のアンプル中のサケカルシトニン単位数

（国際単位/アンプル）＝ antilog M × 0.050 × 1600

�

標準溶液につき，次の条件で原子吸光光度法により試験を行

い，標準溶液の吸光度から得た検量線を用いて試料溶液のカ

ルシウム含量を求める．

使用ガス：

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

ランプ：カルシウム中空陰極ランプ

波長：422.7 nm

（�）計算式 SH，SL，TH 及び TL 投与群の各血清カルシウ

ム値をそれぞれ y1，y2，y3 及び y4 とする．更に各群の y1，

y2，y3 及び y4 を投与群ごとにそれぞれ合計して Y1，Y2，Y3

及び Y4 とする．

M ＝ 0.3010 ×
Ya
Yb

Ya ＝ － Y1 － Y2 ＋ Y3 ＋ Y4

Yb ＝ Y1 － Y2 ＋ Y3 － Y4

ただし，次の式によって計算される F′は F より小さい．

また，次の式によって L（P ＝ 0.95）を計算するとき，L

は 0.20 以下である．もし，F′が F を，また L が 0.20

を超えるときはこの値以下になるまで試験動物の数を増加し，

又は実験条件を整備して試験を繰り返す．

F′＝
（－ Y1 ＋ Y2 ＋ Y3 － Y4）2

4 f s2

f：各群の試験動物数

s2 ＝
Σy2 －

Y
f

n

Σy2：各群の y1，y2，y3 及び y4 をそれぞれ 2 乗し，合計

した値

Y ＝ Y12 ＋ Y22 ＋ Y32 ＋ Y42

n ＝ 4（ f － 1）

L ＝ 2 （C － 1）（CM 2 ＋ 0.09062）

C ＝
Yb2

Yb2 － 4 f s2t 2

t 2 ＝ F：確率＝0.05，自由度 1 ＝ 1，自由度 2 ＝ n

に対する F 分布の値

（）力価決定 本品の力価（国際単位/アンプル）は，

（�）～（�）の操作を 5 回繰り返して得たサケカルシトニ
ン単位の平均値とする．

貯法 密封容器で遮光して，－20 °C 以下で保存する．

サリチル酸ベンジル標準品 C14H12O3 次の規格に適合するも

の．

性状 本品は無色の液体で，芳香がある．

純度試験 本品 0.040 g に水/アセトニトリル混液（1：

1）100 mL を加え，試料溶液とする．この液 1 mL を正確

に量り，水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10

�L につき，「塩酸ベネキサート ベータデクス」の定量法

の操作条件のほか，次の操作条件で液体クロマトグラフ法に

より試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

分法により測定するとき，試料溶液のサリチル酸ベンジル以

外のピークの合計面積は，標準溶液のサリチル酸ベンジルの

ピーク面積より大きくない．

操作条件

検出感度：標準溶液 10�L から得たサリチル酸ベンジ
ルのピーク高さが 5 ～ 15 mm になるように調整す

る．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からサリチル酸ベンジ

ルの保持時間の約 2 倍の範囲

サルブタモール標準品 C13H21NO3 本品は白色の結晶性の粉

末で，におい及び味はない．本品は水，エタノール（95）に

溶けやすく，ジエチルエーテルに溶けにくい．

吸光度 E 1 %
1 cm（276 nm）：69.0 ～ 72.0（8 mg，0.1 mol/L

塩酸試液，100 mL）．

融点 153 ～ 157 °C

類縁物質 本品 0.050 g をエタノール（99.5）2 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 0.5 mL を正確に量り，エ

タノール（99.5）を加えて正確に 50 mL とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノール（99.5）を加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/2―プロパノール/

水/アンモニア水（28）混液（25：15：8：2）を展開溶媒と

して約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これをジエ

チルアミンの蒸気で飽和した密閉容器中に 5 分間放置した

後，噴霧用 4－ニトロベンゼンジアゾニウム塩酸試液を均等

に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.1 % 以下（0.5 g，減圧，酸化リン（V），50

°C，3 時間）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.25 g を精密に

量り，酢酸（100）50 mL を加え，加温して溶かし，冷後，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：クリスタルバイオ

レット試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青色を

経て青緑色を呈するときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.931 mg C13H21NO3

ジアゼパム標準品 ジアゼパム（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，ジアゼパム（C16H13ClN2O）99.0 % 以上

を含むもの．

シコニン標準品 C16H16O5：288.30

製法 シコンエキスをジエチルエーテルに溶かし，この液

をカラムクロマトグラフ用シリカゲルに吸着させ，蒸発乾固

して試料とする．別にカラムクロマトグラフ用シリカゲルに

ヘキサン/アセトン混液（47：3）を加えてクロマト用ガラス

管に流し込み，シリカゲルカラムを作製する．このシリカゲ

ルカラムの上部に試料を充てんする．次いで，展開溶媒とし

てヘキサン/アセトン混液（47：3）を用い展開し，一定量ず

つ分取する．それぞれの分取液について次の操作条件で薄層

クロマトグラフ法を行う．

分取液を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し

た薄層板にスポットし，ヘキサン/アセトン/ギ酸混液

（850：150：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し，Rf 値
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約 0.2 にスポットを認める分取液を集め，減圧で濃縮乾固

する．残留物をジエチルエーテルに溶かし，上記のカラムク

ロマトグラフを Rf 値約 0.2 のスポット以外のスポットを認

めなくなるまで繰り返し行う．次いで，単一のスポットを示

す分取液のみを集め，減圧で濃縮し，結晶化させる．更に結

晶をジエチルエーテルで溶かし，この液 1 容量に対しヘキ

サン 1 容量を加え，再結晶を行う．再結晶を数回行い，デ

シケーター（減圧，酸化リン（V））で 24 時間乾燥する．

性状 本品は暗い黄赤色～暗い灰赤色の結晶で，わずかに

特異なにおいがあり，味はない．

確認試験 本品 0.01 g をエタノール（95）5 mL に溶か

すとき，液は赤色～暗赤色を呈する．この液に水酸化カリウ

ム試液 5 mL を加えて振り混ぜるとき，液は青色～濃青色

を呈する．

吸光度 E 1 %
1 cm（279 nm）：270 ～ 286（乾燥後，0.01 g，

エタノール（95），1000 mL）．

融点 145 ～ 152 °C（ただし，融けはじめ及び融け終り

の範囲を示す）．

純度試験 本品 0.010 g をとり，クロロホルム 10 mL

を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 15�L を
薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板に

スポットする．次にヘキサン/アセトン/ギ酸混液（850：

150：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．主スポット以外のスポットは認めない．

乾燥減量 0.50 % 以下（0.010 g，105 °C，3 時間）．

シスプラチン標準品 「シスプラチン」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「シスプラチン」10 g を 0.1 mol/L 塩酸試液約

900 mL に約 80 °C に加熱して溶かし，熱時ろ過し，5 °C

に冷却する．析出した結晶をろ取し，水，エタノール（95）

及びジエチルエーテルで順次洗い，得られた結晶を室温で減

圧乾燥する．

性状 本品は黄色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3290 cm－1，

3210 cm－1，1540 cm－1，1300 cm－1 及び 800 cm－1 付近に

吸収を認める．

類縁物質 本品 5 mg を塩化ナトリウムの 0.01 mol/L

塩酸試液溶液（9 → 1000）10 mL に溶かし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，塩化ナトリウムの 0.01

mol/L 塩酸試液溶液（9 → 1000）を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 100�L に
つき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

るとき，試料溶液のシスプラチン以外のピークの合計面積は，

標準溶液のシスプラチンの面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

の選定はシスプラチンの定量法の項の操作条件を準用

する．

検出感度：標準溶液 100�L から得たシスプラチンの
ピーク高さが 5 mm 以上になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からシスプラチンの保

持時間の 2 倍の範囲

含量 本品を乾燥したものは定量するとき，白金（Pt：

195.08）64.36 ～ 65.33 % を含む． 定量法 本品を 105

°C で 4 時間乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液 300 mL を加え，ガラス棒でかき混ぜなが

ら加熱し，ゆっくりと溶解させる．完全に溶けた後，10 分

間沸騰させ，1 分間室温で放置し，定量分析用ろ紙（5 C）

を用いてろ過する．沈殿を熱湯で洗い，洗液を先のろ液と合

わせ，加熱し，約 300 mL になるまで濃縮する．この溶液

を沸騰させ，ガラス棒でかき混ぜながらヒドラジン一水和物

溶液（4 → 5）10.6 mL をゆっくりと滴加した後，10 mol/L

水酸化ナトリウム液 2 滴を加え，10 分間煮沸する．冷後，

沈殿を定量分析用ろ紙（5 C）を用いてろ過し，沈殿をろ紙

とともにるつぼに入れる．800 °C で 1 時間灰化し，得た重

量を白金の量とする．

ジソピラミド標準品 ジソピラミド（日局）．ただし，乾燥し

たものを定量するとき，ジソピラミド（C21H29N3O）99.0 %

以上を含むもの．

シゾフィラン標準品 本品は「シゾフィラン」の規格に適合す

るほか，次の規格に適合する．

精製法 「シゾフィラン」に水を加えて溶かし，1 % 溶液

とした後，25±1 °C でかき混ぜながら，加えた水の約 1/2

容量のアセトンを徐々に加える．次に温度を 50 °C まで上

げて沈殿を溶かした後，徐々に温度を下げ，25±1 °C で 15

時間以上放置して再び沈殿を生成させた後，遠心分離して上

澄液を除き，得られた沈殿について，同様の操作を繰り返し，

得られた沈殿を減圧乾燥（室温，一夜）する．次に，水を加

えて溶かし，1 % 溶液とした後，25±1 °C でかき混ぜなが

ら，加えた水の約 1/3 容量のアセトンを徐々に加える．次

に温度を 50 °C まで上げて沈殿を溶かした後，徐々に温度

を下げ，25±1 °C で 15 時間以上放置して再び沈殿を生成

させた後，遠心分離して沈殿を除き，上澄液からほとんどの

アセトンを減圧（室温）で留去し，得られた残留物について，

同様の操作を繰り返す．得られた残留物に水を加えて約 1

% 溶液とした後，水及びアセトンを減圧で留去（約 35

°C）する．得られた残留物を水に溶かして凍結乾燥し，更に

デシケーター（減圧，酸化リン（V））で 16 時間乾燥する．

極限粘度 4.0 ～ 5.0

シチコリン標準品

製法 「シチコリン」を 10 倍量の水に溶かした後，シチ

コリンの 0.3 倍量の活性炭を加えて混合する．しばらくか

き混ぜた後，ろ過し，ろ液を 5 ～ 10 °C で減圧蒸留して濃

縮し，シチコリンの 45 ～ 50 % 水溶液とする．濃縮液を

加熱して 50 °C に調整し，かき混ぜながら，エタノールの

最終濃度が約 71 vol % になるようにエタノール（95）を

約 30 分間で滴加する．エタノール（95）を滴加後，種晶を

加え，更にかき混ぜていると，混合液は二層に分かれ，下層

はあめ状となり，更にかき混ぜていると，あめ状物質が分散

して白濁し，結晶化が始まる．分散開始後に引続きかき混ぜ，

50 °C に調整しながら，エタノールの最終濃度が約 85 vol

% になるようにエタノール（95）を滴加する．そのままし

ばらくかき混ぜた後，室温まで冷却する．晶出したシチコリ

ンをろ過した後，得られた結晶の 2 倍容量の 85 vol % エ

タノールを用いて結晶を洗う．湿結晶をシャーレに移し，別
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5′―シチジル酸（C9H14N3O8P）の量（%）

＝
AS2
AS1
× 50 × 0.6618

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 24.021 mg C14H8O4

に用意した水を入れたシャーレと共に密閉容器（デシケータ

ーなど）に入れ，加熱乾燥器内で 17 時間 50 °C に保った

後，結晶を入れたシャーレを真空乾燥器に移し，常温で 5

時間真空乾燥を行う．得られた結晶を標準品とする．

本品は「シチコリン」の規格に適合するほか，次の規格に

適合する．

吸光度 E 1 %
1 cm：255 ～ 270（乾燥物換算，0.15 g，0.01

mol/L 塩酸試液，10000 mL）．ただし，遊離リン酸の試験

に用いるリン酸標準液は 2.0 mL を用いる．

また，5′―シチジル酸は次のように行う．

本品約 0.1 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に

100 mL とする．この液 3 mL を正確に量り，強塩基性イ

オン交換樹脂カラムに通し，次に，あらかじめ 0.1 mol/L

塩酸試液 20 mL を入れた 200 mL メスフラスコを受器と

して，薄めた 0.1 mol/L 塩化ナトリウム試液溶液（1 →

10）で溶離し，通過液を合わせて，正確に 200 mL とし，

試料溶液 S1 とする．更に 100 mL メスフラスコを受器と

して，0.01 mol/L 塩酸試液で溶離し通過液を合わせて，正

確に 100 mL とし，試料溶液 S2 とする．試料溶液 S1 及

び S2 につき，試料と同様の操作を行って得た空試験液を対

照として，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測

定するとき，波長 280 nm における吸光度 AS1 及び AS2 を

測定する．本品の吸光度 AS1 及び AS2 から，次の式によっ

て計算するとき，5′―シチジル酸の量は 0.3 % 以下である．

0.6618：5′―シ チ ジ ル 酸（C9H14N3O8P）と シ チ コ リ ン

（C14H26N4O11P2）の分子量比

なお，アンモニウム，重金属，ヒ素及び定量法は行わない．

ジドブジン標準品 本品は定量するとき，換算した脱水物に対

し，ジドブジン（C10H13N5O4）99.0 % 以上を含む．

性状 本品は白色～微黄白色の粉末である．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3460 cm－1，2120

cm－1，2080 cm－1，1685 cm－1，1467 cm－1，1439 cm－1，

1282 cm－1，1260 cm－1，1090 cm－1 及び 1068 cm－1 付近に

吸収を認める．

旋光度 〔α〕25D：＋60.5 ～ ＋63.0°（脱水物に換算したも
の 0.50 g，エタノール（99.5），50 mL，100 mm）．

総類縁物質 「ジドブジン」の純度試験（２）を行うとき，

総類縁物質は 1.0 % 以下である．

水分 1.0 % 以下（0.25 g，電量滴定法）．

定量法 本品 0.10 g をとり，移動相に溶かし，正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 50 mL とする．この液 10�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．この液のジド

ブジン及びそのほかの成分のピーク合計面積を自動積分法に

より測定し，AT 及び A を求める．

ジドブジン（C10H13N5O4）の量（%）＝
AT

AT＋A
× 100

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

の選定は「ジドブジン」の定量法の操作条件を準用す

る．

面積測定範囲：ジドブジンの保持時間の約 2 倍の範囲

1，8―ジヒドロキシアントラキノン標準品 C14H8O4：240.21

性状 本品は黄色～黄赤色の結晶又は粉末である．本品は

エタノール（99.5）に極めて溶けにくく，水にほとんど溶け

ない．

融点 191 ～ 196 °C

純度試験 溶状 本品 0.5 g に酢酸（31）20 mL を加え，

加熱して溶かした液の混濁はわずかである．

強熱残分 あらかじめ，白金製，石英製又は磁製のるつぼ

を 450 ～ 550 °C で恒量になるまで強熱し，放冷後，その

質量を精密に量る．本品約 1 g を精密に量り，上記の容器

に入れる．徐々に加熱して試料を分解した後，放冷する．更

に硫酸 0.2 mL で潤し，徐々に加熱し，白煙が生じなくな

った後，450 ～ 550 °C で強熱し，残留物を完全に灰化し，

放冷後，その質量を精密に量る．放冷はデシケーター（シリ

カゲル）で行う（0.5 % 以下）．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品約 0.3 g を精密に量

り，ピリジン 75 mL を加えて溶かした後，水 25 mL を加

え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

ジピリダモール標準品 ジピリダモール（日局）．ただし，乾

燥したものを定量するとき，ジピリダモール（C24H40N8O4）

99.0 % 以上を含むもの．

ジブナートナトリウム標準品

精製法 「ジブナートナトリウム」 20 g にエタノール

（99.5）80 mL を加え，加温して溶かし，温時ろ過し，ろ液

を氷水中で冷却する．析出した結晶をろ取し，105 °C で 4

時間乾燥したもの．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

吸光度 E 1 %
1 cm（279 nm）：156 ～ 173（乾燥後，0.015 g，

水，500 mL）．

純度試験 類縁物質 「ジブナートナトリウム」の純度試

験（５）を準用し，試験を行うとき，主スポット以外のスポ

ットは認めない．

ジフルプレドナート標準品 「ジフルプレドナート」を次に示

す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法「ジフルプレドナート」の定量法の操作条件を準用

して，液体クロマトグラフ法により本品を分取する．ジフル

プレドナートの溶出液を減圧で濃縮した後，析出した結晶を

ろ取する．この結晶をメタノールに溶かし，液がじゅうぶん

白濁するまで水を滴加し，2 時間放置する．析出した結晶を

ろ取し，水で洗い，得られた結晶を 80 °C で 3 時間減圧乾

燥する．

旋光度 〔α〕20D：＋30 ～ ＋33°（0.2 g，1，4―ジオキサン，
10 mL，100 mm）．

類縁物質 本品 5 mg をアセトニトリル 5 mL に溶かす．

この液 10�L につき，「ジフルプレドナート」の純度試験
（２）を準用して試験を行い，面積百分率法によりジフルプ

レドナート以外の類縁物質の量を求めるとき，1.0 % 以下で

ある．

ジプロフィリン標準品 「ジプロフィリン」．ただし，乾燥した
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0.1 mo/L 過塩素酸 1 mL

＝ 40.05 mg（C21H27NO2）2・C4H6O6

元素分析値 C H N

理論値 47.14 % 4.32 % 19.99 %

ものを定量するとき，ジプロフィリン（C10H14N4O4）99.0 %

以上を含むもの．

シメチジン標準品 シメチジン（日局）．

シメトリド標準品

精製法 「シメトリド」30 g に N，N ―ジメチルホルムア

ミド 200 mL を加え，加温して溶かし，活性炭を加えてろ

過する．析出した結晶をろ取し，得られた結晶にエタノール

（95）400 mL を加え，加温して溶かし，ろ過する．析出し

た結晶をろ取し，105 °C で 4 時間乾燥したもの．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

いか，又はわずかに特異なにおいがあり，味はない．

吸光度 E 1 %
1 cm〔281 nm，波長幅（半値幅）1.0 nm 以下〕：

104 ～ 114（乾燥後，5 mg，エタノール（95），100 mL）．

融点 136 ～ 138 °C

純度試験 類縁物質 本品 0.50 g をとり，クロロホルム

を加えて溶かし，正確に 25 mL とし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20

mL とし，この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加

えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液につき，「シメトリド」の純度試験（６）を準用し，

試験を行うとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは標準溶液から得たスポットより濃くない．

臭化バレタメート標準品 「臭化バレタメート」．ただし，乾燥

したものを定量するとき，臭化バレタメート

（C19H32BrNO2）99.0 % 以上を含むもの．

臭化ブチルスコポラミン標準品 臭化ブチルスコポラミン（日

局）．ただし，乾燥したものは定量するとき，臭化ブチルス

コポラミン（C21H30BrNO4）99.0 % 以上を含むもの．

臭化メペンゾラート標準品 臭化メペンゾラート（日局）．た

だし，乾燥したものを定量するとき，臭化メペンゾラート

（C21H26BrNO3）99.0 % 以上を含むもの．

酒石酸イフェンプロジル標凖品 酒石酸イフェンプロジル（日

局）を次に示す方法で精製したもので，次に適合するものを

用いる．

精製法 酒石酸イフェンプロジル（日局）10 g にメタノ

ール 350 mL を加え，加温して溶かす．温時ろ過し，ろ液

を 4 °C に放置し，析出した結晶をろ取する．同様の操作を

更に 1 回行い，得られた結晶を 105 °C で 3 時間乾燥した

後，室温で 5 時間放置する．

含量 99.5 % 以上（脱水物換算）

定量法 本品約 0.5 g を精密に量り，酢酸（100）50 mL

に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補助する．

酒石酸メトプロロール標準品 「酒石酸メトプロロール」．ただ

し，乾燥したものを定量するとき，酒石酸メトプロロール

（C15H25NO3・1/2C4H6O6）99.5 % 以上を含み，次の規格に適

合するもの．

純度試験 「酒石酸メトプロロール」の純度試験（３）を

準用して試験を行うとき，類縁物質の総量は 0.5 % 以下で

ある．

硝酸イソソルビド標準品 硝酸イソソルビド（日局）．ただし，

定量するとき，換算した脱水物に対し，硝酸イソソルビド

（C6H8N2O8）99.0 % 以上を含むもの．

シロシンゴピン標準品 「シロシンゴピン」．ただし，乾燥した

ものを定量するとき，シロシンゴピン（C35H42N2O11）99.0 %

以上を含むもの．

シロスタゾール標準品 「シロスタゾール」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「シロスタゾール」を 10 倍量のアセトン/水混液

（9：1）に加熱して溶かした後，熱時ろ過し，ろ液を 10 °C

以下に冷却する．析出した結晶をろ取し，70 ～ 80 °C で 1

時間乾燥する．更に同様の操作を行う．得られた結晶を 15

倍量のメタノール/水混液（9：1）に加熱して溶かした後，

熱時ろ過し，ろ液を 10 °C 以下に冷却する．析出した結晶

をろ取し，70 ～ 80 °C で 4 時間乾燥する．

赤外吸収スペクトル 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル

測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数

3180 cm－1， 3060 cm－1， 1667 cm－1 ， 1505 cm－1 ， 1246

cm－1 及び 1039 cm－1 付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 0.025 g を移動相 25 mL に溶かし，試

料溶液とする．試料溶液 5�L につき，次の条件で液体ク
ロマトグラフ法により試験を行い，試料溶液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれら

の量を求めるとき，個々の類縁物質は 0.1 % 以下であり，

それらの合計は 0.3 % 以下である．

操作条件

「シロスタゾール」の純度試験（３）類縁物質の操作条

件を準用する．

乾燥減量 0.1 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

シンフィブラート標準品 シンフィブラート（日局）．ただし，

乾燥したものを定量するとき，シンフィブラート（C23H26Cl2O6）

99.0 % 以上を含むもの．

スタノゾロール標準品 「スタノゾロール」を 50 % エタノー

ルで数回再結晶を繰り返し，融点が次の規格に常に一定とな

ったもの．

融点 241 °C

吸光度 E 1 %
1 cm：144

ストレプトキナーゼ標準品 American Cyanamid Company

指定のもので，1 mg 中に 2000 単位以上を含む．

ストレプトドルナーゼ標準品 American Cyanamid Com-

pany 指定のもので，1 mg 中に 500 単位以上を含む．

スピペロン標準品 「スピペロン」をエタノール（95）で再結

晶を 3 回繰り返して行い，105 °C で 3 時間乾燥し，定量

するときスピペロン（C23H26FN3O2）99.0 % 以上を含むもの．

スルピリド標準品 スルピリド（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，スルピリド（C15H23N3O4S）99.0 % 以上

を含むもの．

スルファメトピラジン標準品 「スルファメトピラジン」をメ

タノールで再結晶を 3 回繰り返し，105 °C で 4 時間乾燥

したもので分析結果が次の通りであるもの．

センノシド A 標準品

製法 センナエキス 100 g にシュウ酸 2 g 及びテトラ

ヒドロフラン 1000 mL を加えて振り混ぜた後，テトラヒド
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0.2 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 42.45 mg C8H8N2O3S

ロフラン層を分取する．更にテトラヒドロフラン 1000 mL

を加えて同様の操作を 2 回行う．全テトラヒドロフラン抽

出液をカラムクロマトグラフ用ポリアミドの 200 g を充て

んしたカラムに通す．全溶出液につき，水浴上でテトラヒド

ロフランを減圧留去した後，残留物にメタノール 50 mL を

加えて溶かし，3 日間放置する．析出した結晶をろ取し，ア

セトン/水混液（7：3）で 2 回再結晶し，デシケーター（減

圧，シリカゲル）で 24 時間乾燥する．

性状 本品は黄色の結晶性の粉末で，においはなく，味は

苦い．

本品は水，メタノール，アセトン又はジエチルエーテルに

ほとんど溶けない．

融点 215 ～ 225 °C（分解）．

純度試験 類縁物質 本品 0.010 g をとり，アセトン/水

混液（7：3）に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とす

る．この液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に 1―プロパノール/酢

酸エチル/水/ギ酸混液（7：7：4：2）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに薄めた硝酸

（1 → 4）を均等に噴霧し，120 °C で 10 分間加熱する．冷

後，水酸化カリウムのメタノール溶液（1 → 50）を均等に

噴霧するとき，単一のスポットを認める．

ゾニサミド標準品 「ゾニサミド」を次に示す方法で精製した

もので，次の規格に適合するもの．

精製法 ゾニサミド 100 g に 50 vol % 2―プロパノール

1000 mL，活性炭 5 g を加え，かき混ぜながら 80 ～ 83

°C に加熱し，50 ～ 70 分間かき混ぜた後，熱時ろ過によっ

て活性炭を除く．ろ液をかき混ぜながら 10 °C 以下に冷却

し，析出した結晶をろ取し，50 vol % 2―プロパノール 50

mL で洗浄する．この結晶に 50 vol % 2―プロパノール

1000 mL と活性炭 5 g を加え，かき混ぜながら 80 ～ 83

°C に加熱し，50 ～ 70 分間かき混ぜた後，熱時ろ過によっ

て活性炭を除く．ろ液をかき混ぜながら 10 °C 以下に冷却

し，析出した結晶をろ取し，50 vol % 2―プロパノール 50

mL，次いで 100 mL で洗浄する．ろ過した結晶を 75 ～

85 °C で 15 ～ 20 時間送風乾燥する．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3320 cm－1，

1611 cm－1，1516 cm－l，1151 cm－1 及び 747 cm－1 付近に

吸収を認める．

純度試験 類縁物質 本品 0.025 g をテトラヒドロフラ

ン 8 mL に溶かし，水を加えて 50 mL とし，試料溶液と

する．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に

50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，移動相を加え

て正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行う．それぞれの液につき，溶媒ピーク以外の各々

のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液の

ゾニサミド以外のピーク面積は，それぞれ標準溶液のゾニサ

ミドのピーク面積の 1/2 より大きくない．また，試料溶液

のゾニサミド以外のピーク面積の合計は，標準溶液のゾニサ

ミドのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：239 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/テトラヒドロフラン混液（5：1）

流量：ゾニサミドの保持時間が約 11 分になるように調

整する．

カラムの選定：試料溶液 5 mL をとり，4―アミノアセ

トフェノンのメタノール溶液（1 → 1000）2.5 mL

を加え，移動相を加えて 50 mL とする．この液 10

�L つき，上記の条件で操作するとき，4―アミノアセ
トフェノン，ゾニサミドの順に溶出し，その分離度が

5 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たゾニサミドのピー
ク高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からゾニサミドの保持

時間の約 2 倍の範囲

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.6 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホルムアミド 55 mL

に溶かした後，水 5 mL を加えて混和し，0.2 mol/L テト

ラメチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定する（電位差滴

定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

ダナゾール標準品 本品を乾燥したものは，定量するとき，ダ

ナゾール（C22H27NO2）99.0 % 以上を含む．

精製法 250 g のシリカゲルカラムに「ダナゾール」約

5 g を添付し，カラムクロマトグラフ法を行う．ベンゼン/

酢酸エチル混液（10：1）を溶離液とし，200 mL ずつ分取

し，分画 5 ～ 7 をとり，減圧で溶媒を留去する．得られた

結晶を 1―プロパノールから再結晶し，デシケーター（減圧，

酸化リン（V），60 °C）で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3510 cm－1，

3260 cm－1， 2940 cm－1， 2100 cm－1 ， 1632 cm－1 ， 1600

cm－1，1471 cm－1 及び 1062 cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋24 ～ ＋27°（乾燥後，0.25 g，クロロ
ホルム，25 mL，100 mm）．

融点 223 ～ 227 °C（分解）．

純度試験

（１） 元素分析 理論値（C：78.30 %，H：8.06 %，N：

4.15 %）±0.3 % 以内．

（２） 他のステロイド 本品 0.020 g をとり，クロロ

ホルム/メタノール混液（9：1）1 mL を正確に加えて

溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にシクロヘキサン/酢酸

エチル混液（3：2）を展開溶媒として約 15 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，減圧，酸化リン（V），60
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 33.746 mg C22H27NO2

°C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，テ

トラヒドロフラン 40 mL に溶かした後，硝酸銀溶液（1 →

10）10 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

貯法 遮光した密閉容器．

チアミンジスルフィド標準品 「チアミンジスルフィド」．ただ

し，乾燥したものを定量するとき，チアミンジスルフィド

（C24H34N8O4S2）99.0 % 以上を含むもの．

チアンフェニコール標準品 「チアンフェニコール」を水で再

結晶を 3 回繰り返して行い，105 °C で乾燥したもので，確

認試験（３）の薄層クロマトグラフ法で試験を行うとき，単

一のスポットであるもの．

チオクト酸アミド標準品 「チオクト酸アミド」を次に示す方

法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「チオクト酸アミド」10 g をエタノール（95）

200 mL に加温して溶かす．熱時ろ過し，ろ液を氷冷し，生

じた結晶をろ取する．この操作を 3 回繰り返し，得られた

結晶を 105 °C で 4 時間乾燥する．

確認試験 本品を 105 °C で 4 時間乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法の臭化カリム錠剤法により測定するとき，波

数 3370 cm－1，3190 cm－1，2940 cm－1，1659 cm－1，1631

cm－1，1465 cm－1 及び 1413 cm－1 付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 0.050 g をメタノール 10 mL に溶かし

た後，移動相を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 200 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞ

れの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

試料溶液のチオクト酸アミド以外のピークの合計面積は，標

準溶液のチオクト酸アミドのピーク面積より大きくない．

操作条件

「チオクト酸アミド」の純度試験（２）の操作条件を準

用する．

含量 99.0 % 以上．

定量法 本品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.03 g

を精密に量り，窒素定量法により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 2.0534 mg C8H15NOS2

L―チロジン標準品 「L―チロジン」．ただし，乾燥したものを定

量するとき，L―チロジン（C9H11NO3）99.0 % 以上を含むも

の．

テオフィリン標準品 テオフィリン（日局）．

テガフール標準品 テガフール（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，テガフール（C8H9FN2O3）99.0 % 以上

を含むもの．

デカン酸ナンドロロン標準品 「デカン酸ナンドロロン」を次

に示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「デカン酸ナンドロロン」を 2 倍量の四塩化炭素

に溶かし，クロマトグラフ用中性アルミナのカラムに吸着さ

せ，四塩化炭素で溶出を行う．四塩化炭素は減圧下で留去し，

残留物に少量のエタノール（99.5）を加える．これを冷却し

た水中に滴加した後，2 °C 以下に一夜静置する．析出した

結晶をガラスろ過器でろ過し，得られた結晶をデシケーター

（減圧，シリカゲル）で 24 時間乾燥する．なお，操作はな

るべく光を避けて行う．

性状 本品は白色の粉末で，においはないか又はわずかに

特異なにおいがある．

確認試験 「デカン酸ナンドロロン」の確認試験（３）を

準用する．

吸光度 E 1 %
1 cm（239 nm）：400 ～ 410（乾燥物に換算して

5 mg，エタノール（95），500 mL）．

旋光度 〔α〕20D：＋33 ～ ＋37°（乾燥後，0.1 g，1，4―ジ
オキサン，10 mL，100 mm）．

融点 34 ～ 37 °C

純度試験 他のステロイド及び不純物 本品 0.040 g を

とり，エタノール（95）/クロロホルム混液（1：1）を加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に試料溶

液 0.2 mL を正確に量り，エタノール（95）/クロロホルム

混液（1：1）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

以下「デカン酸ナンドロロン」の純度試験（２）を準用する．

デキストラン硫酸ナトリウムイオウ 18 標準品 デキストラン

硫酸ナトリウムイオウ 18（日局）を次に示す方法で精製し

たもので，次の規格に適合するもの．

精製法 デキストラン硫酸ナトリウムイオウ 18（日局）

50 g をとり，水 250 mL を加えて溶かした後，エタノー

ル（95）100 mL を加え，25±2 °C に一夜放置する．遠心

分離し，析出したシロップ状の沈殿を除いた後，得られた上

澄液に更にエタノール（95）150 mL を加え，同様に 25±2

°C に一夜放置する．析出したシロップ状の沈殿を遠心分離

して集め，これをエタノール（99.5）500 mL に滴加し激し

く振り混ぜる．析出した沈殿物をろ取し，酸化リン（V）を

乾燥剤として 60 °C で 4 時間減圧乾燥する．

旋光度 〔α〕20D：＋90 ～ ＋110°（1.5 g，水，25 mL，100
mm）．

粘度 デキストラン硫酸ナトリウムイオウ 18（日局）の

粘度を準用するとき，0.022 ～ 0.030 である．

含量 イオウ（S：32.07）16.5 ～ 18.5 %． 定量法 デ

キストラン硫酸ナトリウムイオウ 18（日局）のイオウ含量

を準用する．

テニル酸ナトリウム標準品 C10H7NaO3S2

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．水に極めて溶けやすく，メタノール又はアセトンに溶け

やすい．

融点 約 280 °C（分解）．

溶状 本品 1 g を水 10 mL に溶かすとき，液は無色澄

明である．

純度試験 本品 0.010 g をとり，メタノール 2 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次に 1―ブタノール/水/メタノール/酢酸（100）/ク

ロロホルム/二硫化炭素混液（4：1：1：1：1：1）を展開溶
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媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．

水分 0.5 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

含量 換算した脱水物に対しテニル酸ナトリウム

（C10H7NaO3S2）99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.3 g を精

密に量り，酢酸（100）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素

酸で滴定する（指示薬：クリスタルバイオレット試液 3 滴）．

ただし，滴定の終点は液の色が緑色に変わるときとする．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 26.228 mg C10H7NaO3S2

テブト酸プレドニゾロン標準品 「テブト酸プレドニゾロン」

を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「テブト酸プレドニゾロン」 5 g にエタノール

（95）50 mL を加え，加温して溶かす．熱時ろ過し，ろ液を

冷所に放置する．析出した結晶をろ取し，エタノール（95）

少量で洗う．同様の操作を行って再結晶し，更に，アセトン

に溶かした後，アセトンを蒸発させ，得られた結晶をデシケ

ーター（減圧，105 °C）で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム測定法により測定するとき，波数 1745 cm－1，

1720 cm－1，1658 cm－1，1618 cm－1，1601 cm－1 及 び 1368

cm－1 付近に吸収を認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，105 °C，4 時間）．

類縁物質 本品 0.10 g をテトラヒドロフラン/イソオク

タン混液（1：1）を 50 mL に溶かし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，テトラヒドロフラン/イソオクタ

ン混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，テブト酸プレ
ドニゾロンの類縁物質の操作法に従い，液体クロマトグラフ

法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自

動積分法により測定するとき，試料溶液のテブト酸プレドニ

ゾロン以外のピークの合計面積は，標準溶液のテブト酸プレ

ドニゾロンのピーク面積より大きくない．

テラクリルシコニン標準品 C23H26O6：398.45

製法 Arnebia euchroma（Royle）Johnst．（Boraginaceae）

の乾燥根である軟紫根をジエチルエーテル抽出して得たエキ

スに石油エーテルを加えて振り混ぜた後，可溶部を分取する．

この液を減圧で留去した後，残留物にジエチルエーテルを加

えて溶かし，カラムクロマトグラフ用シリカゲルに吸着させ，

蒸発乾固して試料とする．別にカラムクロマトグラフ用シリ

カゲルにヘキサン/アセトン混液（24：1）を加えてクロマト

グラフ用ガラス管に流し込み，シリカゲルカラムを作製する．

このシリカゲルカラムの上部に試料を充てんする．次いで，

展開溶媒としてヘキサン/アセトン混液（24：1）を用い展開

し，一定量ずつ分取する．それぞれの分取液について次の操

作条件で薄層クロマトグラフ法を行う．

分取液を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し

た薄層板にスポットし，ヘキサン/アセトン/ギ酸混液

（850：150：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し，Rf 値

約 0.3 に単一のスポットを示す分取液のみを集め，減圧で

じゅうぶん濃縮し，油状のテラクリルシコニン標準品を得る．

純度試験 本品 0.10 g をとり，クロロホルム 20 mL を

正確に加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 30�L を薄
層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にス

ポットする．次にヘキサン/アセトン/ギ酸混液（850：

150：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．主スポット以外のスポットは認めない．

トラニラスト標準品 「トラニラスト」．ただし，乾燥したもの

を定量するとき，トラニラスト（C18H17NO5）99.0 % 以上を

含むもの．

トリアゾラム標準品 「トリアゾラム」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「トリアゾラム」をエタノール（99.5）に溶解し

た後，冷却し，析出した結晶をろ取し，得られた結晶を減圧

下で乾燥する．

性状 本品は白色の粉末で，においはない．

赤外吸収スペクトル 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル

測定法のペースト法により測定するとき，波数 1620 cm－1，

1325 cm－1，1315 cm－1，838 cm－1 及び 753 cm－1 付近に吸

収を認める．

融点 240.0 ～ 241.5 °C

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約 3

mg を精密に量り，アルミニウム製の試料容器に入れ，シー

ルし，これを測定試料とする．別に空の試料容器をシールし，

参照試料とする．測定試料につき，参照試料を対照として，

次の条件で示差走査熱量計（DSC）により，二つの間の温度

差をゼロに保つに必要なエネルギーを時間又は温度に対して

記録し（DSC 曲線），融解中の平衡融点（Tf）及び融解率

（F）を求める．次に式（１）より，不純物のモル分率

（X2）を求める．式（１）から，Tf は 1/F の一次関数であ

り，DSC 曲線より Tf 及び 1/F を求めてプロットするこ

とにより縦座標交点（T0）及び（X2・R・T02/Hf）が求めら

れる．ここから，不純物のモル分率（X2）を算出することに

より純度を求める．

トリアゾラム標準品の含量（%）＝（1 － X2）× 100

操作条件

開始温度 210 °C

昇温速度 2 K/min.

終了温度 270 °C

Tf ＝ T0 －
X2・R・T 2

0

∆Hf
・
1
F
（１）

Tf ＝ 融解中の平衡融点

T0 ＝ 主純物質の融点

X2 ＝ 完全に融解した物質の液相中又は元の物質

中での不純物のモル分率

R ＝ 気体定数 ＝ 8.31 J/mole・k

∆Hf ＝ 主純物質の融解熱（J/mole）

F ＝ 融解率

トリアムテレン標準品 トリアムテレン（日局）を次の方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 トリアムテレン（日局）をとり，1―ブタノールを

用いて再結晶を 3 回繰り返し，105 °C で 4 時間乾燥する．
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類縁物質 本品 0.10 g をとり，ジメチルスルホキシド

20 mL を正確に加えて溶かす．この液 2 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．

この液につき薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/メタノール/

酢酸（100）混液（8：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線を照射するとき，

主スポット以外のスポットを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.15 g を精密に量り，酢酸（100）100 mL を加え，加温し

て溶かす．冷後，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示

薬：クリスタルバイオレット試液 2 滴）．同様の方法で空試

験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 12.663 mg C12H11N7

トリクロルメチアジド標準品 トリクロルメチアジド（日局）．

ただし，乾燥したものを定量するとき，トリクロルメチアジ

ド（C8H8Cl3N3O4S2）99.0 % 以上を含むほか，次の規格に適

合するもの．

純度試験 類縁物質 本品 0.010 g をアセトニトリル/薄

めたリン酸（1 → 50）混液（4：1）125 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，アセトニトリ

ル/薄めたリン酸（1 → 50）混液（4：1）を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により

測定するとき，試料溶液のトリクロルメチアジド以外のピー

クの合計面積は，標準溶液のトリクロルメチアジドのピーク

面積より大きくない（1.0 % 以下）．

操作条件

検出感度及び面積測定範囲以外の操作条件は，「トリク

ロルメチアジド錠」の定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 10�L から得たトリクロルメチア
ジドのピーク高さが 5 ～ 15 mm になるように調整

する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からトリクロルメチアジ

ドの保持時間の約 2 倍の範囲

トリプシン標準品 〔USP 24〕

トリプロピオン酸エストリオール標準品 「トリプロピオン酸

エストリオール」を次に示す方法で精製したもので，次の規

格に適合するもの．

精製法 「トリプロピオン酸エストリオール」 2 g を薄

めたエタノール（95）（9 → 10）10 mL に加温して溶かす．

熱時ろ過し，ろ液を冷所に一夜放置する．析出した結晶をろ

取し，薄めたエタノール（95）（9 → 10）少量で洗う．同様

の操作を更に 1 回行い，得られた結晶をデシケーター（減

圧，酸化リン（V））で 24 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

吸光度 E 1 %
1 cm（268 nm）：16.9 ～ 17.9（乾燥後，0.02 g，

エタノール（95），100 mL）．

E 1 %
1 cm（276 nm）：16.5 ～ 17.5（乾燥後，0.02 g，エタノー

ル（95），100 mL）．

旋光度 〔α〕20D：－12 ～ －18°（乾燥後，0.3 g，クロロ
ホルム 30 mL，100 mm）．

融点 100 ～ 103 °C

赤外吸収スペクトル 本品をデシケーター（減圧，酸化リ

ン（V））で 4 時間乾燥し，その 2 mg をとり，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，

波数 1742 cm－1，1497 cm－1，1202 cm－1，902 cm－1 及び

810 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノ

ール（95）10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，エタノール（95）を加えて正確に

20 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，エタノール

（95）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．以下

「トリプロピオン酸エストリオール」の純度試験（３）に準

じて試験を行う．試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは標準溶液から得たスポットより濃くない．

m―トリフロロメチルアニリン標準品 C7H6F3N：161.13

性状 本品は無色～黄褐色のわずかに粘稠性のある澄明な

液で，特異なにおいがある．本品はメタノール，エタノール

（95）又はアセトンに溶けやすく，水に溶けにくい．

比重 d2020：約 1.30

沸点 188 ～ 189 °C

用時蒸留を行い，185.0 ～ 102.0 °C の留分を用いる．

トリベノシド標準品 「トリベノシド」．ただし，次の規格に適

合するもの．

旋光度 〔α〕20D：－29 ～ －33°（脱水物換算，0.1 g，ク
ロロホルム，10 mL，100 mm）

水分 0.2 % 以下（5 g，容量滴定法，直接滴定）．ただ

し，溶媒は水分測定用クロロホルム/水分測定用メタノール

混液（4：1）を用いる．

含量 99.0 % 以上．

1，3，5―トリメトキシベンゼン標準品 「1，3，5―トリメトキシベ

ンゼン」をエタノール（95）を用いて，2 回再結晶を繰り返

したもので，次の規格に適合するもの．

融点 51 ～ 53 °C

トルシクラート標準品 「トルシクラート」を次の方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「トルシクラート」をジエチルエーテルに溶かし，

シリカゲルカラムに吸着させる．ジエチルエーテル/石油エ

ーテル/酢酸（100）混液（9：4：1）で溶出し，ジエチルエ

ーテルを減圧下で留去する．残留物を 2―プロパノールから

再結晶し，60 °C で 3 時間減圧乾燥する．得られた結晶性

の粉末を標準品とする．

赤外吸収スペクトル 本品につき，赤外吸収スペクトル測

定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 2970

cm－1，1608 cm－1，1589 cm－1，1477 cm－1，1385 cm－1 及び

708 cm－1 付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて溶か

し，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とする．

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルムを展開溶媒とし

て約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 23.026 mg C14H14O3

蒸気中に 30 分間放置するとき，Rf 値約 0.6 の主スポット

以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

ナプロキセン標準品 ナプロキセン（日局）を次の方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 ナプロキセン（日局）15 g をジクロロメタン

500 mL に溶かし，0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL ずつで 3

回洗う．ジクロロメタン層をとり，溶媒を留去し，残留物に

アセトン 70 mL を加え，加温して溶かし，直ちにろ過する．

ろ液に水 3 mL を加え，室温で放冷後，ナプロキセン（日

局）の結晶を少量加え，24 時間放置した後，氷水中で冷却

する．析出した結晶を氷冷したアセトン少量で洗い，風乾し

た後，105 °C で 3 時間減圧乾燥する．

融点 155 ～ 158 °C

純度試験 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

本品 0.10 g をエタノール（99.5）/クロロホルム混液（1：

1）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にヘキサン/ジクロロメタン/

テトラヒドロフラン/酢酸（100）混液（50：30：17：3）を

展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，主スポッ

ト以外のスポットを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.5 g を精密に量

り，メタノール/水混液（4：1）100 mL を加え，必要なら

ば穏やかに加温して溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液

で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

ナリジクス酸標準品 ナリジクス酸（日局）．ただし，乾燥し

たものを定量するとき，ナリジクス酸（C12H12N2O3）99.0 %

以上を含むもの．

ニザチジン標準品 「ニザチジン」．ただし，次の規格に適合す

るもの．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，

1621 cm－1，1587 cm－1，1436 cm－1 及び 1378 cm－1 付近に

吸収を認める．

類縁物質 本品 0.050 g を量り，移動相 A/メタノール

混液（19：6）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，移動相 A/メタノール混液（19：6）を

加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液 50�L につき，「ニザチジン」の純度試験
（２）の操作条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

るとき，試料溶液のニザチジン以外のピークの合計面積は，

標準溶液のニザチジンのピーク面積より大きくない．

含量 99.0 % 以上．本品を乾燥したものにつき，次式に

より含量を求める．

含量（%）＝ 100 － 類縁物質の量（%）

ニソルジピン標準品 「ニソルジピン」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 以下の操作はすべて遮光して行う．

「ニソルジピン」をシクロヘキサン/酢酸エチル混液（3：

2）を溶出液として，シリカゲルカラムクロマトグラフ法に

より精製する．得られた結晶をメタノールから再結晶した後，

乾燥する．

確認試験 赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤

法により測定するとき，波数 3320 cm－1，1706 cm－1，1655

cm－1，1531 cm－1，1348 cm－1 及び 1215 cm－1 付近に吸収

を認める．

純度試験 類縁物質 ニフェジピン，1，4―ジヒドロ―2，6―

ジメチル―4―（2―ニトロフェニル）―3，5―ピリジンジカルボン酸

ジイソブチルエステル（以下ジイソブチルエステル体と略

す），2，6―ジメチル―4―（2―ニトロフェニル）―3，5―ピリジンジ

カルボン酸イソブチルエステル，メチルエステル（以下ニト

ロピリジン体と略す）及び 2，6―ジメチル―4―（2―ニトロソフ

ェニル）―3，5―ピリジンジカルボン酸イソブチルエステル，メ

チルエステル（以下ニトロソピリジン体と略す）

本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

0.050 g をとり，酢酸エチル 25 mL を正確に加えて溶かし，

試料溶液とする．この液 5 mL を正確に量り，酢酸エチル

を加えて正確に 50 mL とする．更に，この液 2 mL を正

確に量り，酢酸エチルを加えて正確に 100 mL とし，標準

溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液及び標準溶液 50�L ずつを薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した

薄層板にスポットする．次にシクロヘキサン/酢酸エチル混

液（3：2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，試料溶液から得たニソルジピン（Rf 値約 0.21）のスポ

ット以外のニフェジピン（Rf 値約 0.13），ジイソブチルエス

テル体（Rf 値約 0.25），ニトロピリジン体（Rf 値約 0.29）

及びニトロソピリジン体（Rf 値約 0.33）のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない（それぞれ 0.2 % 以

下）．

p―ニトロアニリン標準品 C6H6N2O2〔K 8708，特級〕

ニフェジピン標準品 ニフェジピン（日局）の規格及び試験方

法に適合し，更に次の規格に適合するもので，必要ならば次

の方法により精製する．以下の操作はすべて遮光して行う．

精製法 ニフェジピン（日局）5 g をエタノール（95）

300 mL に溶かし，ろ過した後，エタノールを留去する．残

留物を 1―ブタノールで 3 回再結晶を繰り返した後，結晶を

デシケーター（減圧，酸化リン（�））で 5 時間乾燥する．
純度試験 塩基性物質 ニフェジピン（日局）の純度試験

（６）を準用し，試験を行うとき，0.02 mol/L 過塩素酸の消

費量は 1.3 mL 以下である．

含量 換算した乾燥物に対し，99.0 % 以上．

ニプラジロール標準品 「ニプラジロール」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「ニプラジロール」を 2―プロパノール/水混液か

ら再結晶し，じゅうぶん風乾した後，デシケーター（減圧，

酸化リン（V），60 °C）で 4 時間乾燥する．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，3280 cm－1，1620

cm－1，1589 cm－1，1383 cm－1，1279 cm－1 及び 766 cm－1

付近に吸収を認める．
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0.1 mol/L 硫酸四アンモニウムセリウム（�）液 1 mL
＝ 19.269 mg C19H19N3O6

純度試験 類縁物質 本品 0.025 g をとり，移動相を加

えて溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 200 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，試料

溶液のニプラジロール以外のピークの合計面積は，標準溶液

のニプラジロールのピーク面積より大きくない．

操作条件「ニプラジロール」の純度試験（３）の操作条件

を準用する．

含量 99.5 % 以上． 定量法 本品約 0.22 g を精密に

量り，メタノール 80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 塩酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 32.634 mg C15H22N2O6

ニメタゼパム標準品 「ニメタゼパム」を 2―プロパノールで再

結晶したもので，「ニメタゼパム」の規格及び試験方法に適

合し，融点 159 ～ 161 °C のもの．

ニルバジピン標準品 C19Hl9N3O6：385.37 （±）5―イソプロピ

ル―3―メチル―2―シアノ―1，4ジヒドロ―6―メチル―4―（m―ニトロ

フェニル）―3，5―ピリジンジカルボキシラートで，次の規格に

適合するもの．必要ならば次に示す方法で精製する．

精製法 本品 20 g をエタノール（99.5）50 mL に加熱

還流下かき混ぜながら溶かし，ろ過する．ろ紙は約 60 °C

に加熱したエタノール（99.5）10 mL で洗い，ろ液と洗液

を合わせる，この液をかき混ぜながら徐々に冷却し，析出し

始めた結晶を含む溶液を約 50 °C で 15 分間かき混ぜた後，

約 2 時間かけて約 5 °C まで冷却する．析出した結晶をろ

取し，得られた結晶を約 5 °C に冷却したエタノール

（99.5）30 mL で洗い，室温で 24 時間風乾し，ニルバジピ

ン標準品を得る．

性状 本品は黄色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，

2240 cm－1， 1710 cm－1， 1650 cm－1 ， 1525 cm－1 ， 1350

cm－1，1215 cm－1 及び 1100 cm－1 付近に吸収を認める．

融点 167 ～ 171 °C

純度試験 類縁物質 本品 0.020 g をアセトニトリル 20

mL に溶かし，試料溶液とする，試料溶液 5�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分

率法によりそれらの量を求めるとき，個々の類縁物質は

0.07 % 以下であり，それらの合計は 0.1 % 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径 4.6 mm，長さ 15 cm のステンレス管に

5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル化
シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 7.4 のリン酸塩緩衝液/メタノール/アセト

ニトリル混液（32：27：18）

流量：ニルバジピンの保持時間が約 12 分になるように

調整する．

カラムの選定：試料溶液 1 mL に，アセトニトリルを

加えて 10 mL とする．この液 5�L につき，上記

の条件で操作し，ニルバジピンのピークからカラムの

理論段数を求めるとき 3300 段以上，シンメトリー係

数を求めるとき 1.3 以下となるカラムを用いる．

検出感度：試料溶液 1 mL を正確に量り，アセトニト

リルを加えて正確に 100 mL とする．この液 5�L
につき，上記の条件で操作するとき，ニルバジピンの

ピーク高さが 15 ～ 30 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からニルバジピンの保

持時間の約 2.5 倍の範囲

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.1 g をヨウ素瓶

に精密に量り，酢酸（100）20 mL に溶かし，希硫酸 20

mL を加え，更に 0.1 mol/L 硫酸四アンモニウムセリウム

（�）液 10 mL を正確に加え，密栓して時々振り混ぜなが
ら 30 分間放置する．この液にヨウ化カリウム 1 g 及び水

50 mL を加え，遊離したヨウ素を 0.02 mol/L チオ硫酸ナ

トリウム液で滴定する．ただし，滴定の終点は，液が終点近

くで淡黄色になったとき，デンプン試液 3 mL を加え，生

じた青色が脱色するときとする．同様の方法で空試験を行う．

パラニトロフェノール標準品 「パラニトロフェノール」をエ

タノール（95）により再結晶を 3 回繰り返して行い，融点

が 113 ～ 114 °C のもの．

ハルシノニド標準品 〔USP 24〕

バルプロ酸ナトリウム標準品 バルプロ酸ナトリウム（日局）．

ただし，乾燥したものを定量するとき，バルプロ酸ナトリウ

ム（C8H15NaO2）99.0 % 以上を含むもの．

パルミチン酸デキサメタゾン標準品 「パルミチン酸デキサメ

タゾン」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合

するもの．

精製法 本操作はできるだけ光を避け，遮光した容器を用

いて行う．「パルミチン酸デキサメタゾン」5 g にアセトン

20 mL を加えて，必要ならば加温して溶かした後，ろ過す

る．このろ液を 2 ～ 8 °C で 24 時間以上結晶が析出する

まで静置する．結晶をろ取した後，更に少量の冷アセトンを

用いて洗浄する．この結晶につき同じ操作を繰り返す．得ら

れた結晶をデシケーター（減圧，酸化リン（V））で 24 時

間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

類縁物質 本品 0.02 g を移動相 20 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて

正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 40�L につき，「パルミチン酸デキサメタゾン」の純
度試験（３）他のステロイドの操作条件で液体クロマトグラ

フ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を

自動積分法により測定するとき，試料溶液のパルミチン酸デ

キサメタゾン以外のピークの合計面積は，標準溶液のパルミ

チン酸デキサメタゾンのピーク面積より大きくない（0.5 %

以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，酸化リン（V），4

時間）．

含量 99.5 % 以上．
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パルミチン酸デキサメタゾン（C38H59FO6）の量（mg）

＝
A
244

× 10000

定量法 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，エ

タノール（95）を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，エタノール（95）を加えて正

確に 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，239 nm 付近の吸収極大の波長における

吸光度 A を測定する．

ハロペリドール標準品 ハロペリドール（日局）．ただし，乾

燥 し た も の を 定 量 す る と き，ハ ロ ペ リ ド ー ル

（C21H23ClFNO2）99.5 % 以上を含むもの．

ピバル酸フルメタゾン標準品 「ピバル酸フルメタゾン」の規

格及び試験方法に適合するほか，次の規格に適合するもの．

旋光度 〔α〕20D：＋71 ～ ＋75°（乾燥後，0.1 g，アセト
ン，10 mL，100 mm）．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.1 g，105 °C，3 時間）．

含量 98.0 ～ 102.0 %

ヒプル酸メテナミン標準品 「ヒプル酸メテナミン」を 2―プロ

パノールで再結晶を 2 回繰り返し，減圧 0.27 kPa 以下で

乾燥したもので，次の規格に適合するもの．

ヘキサミン 本品につき，「ヒプル酸メテナミン」のヘキ

サミン定量法を準用するとき 43 ～ 45 % である．

馬尿酸 本品につき，「ヒプル酸メテナミン」の馬尿酸定

量法を準用するとき，55 ～ 57 % である．

ピペミド酸三水和物標準品 ピペミド酸三水和物（日局）．ただ

し，乾燥したものを定量するとき，ピペミド酸（C14H17N5O3）

99.0 % 以上を含むもの．

ピリジノールカルバメート標準品 「ピリジノールカルバメー

ト」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合する

もの．

精製法 「ピリジノールカルバメート」10 g に水 80 mL

を加えて，80 °C に加温して溶かす．熱時ろ過し，ろ液を冷

所に放置した後，析出した結晶をろ取し，温湯少量で洗う．

同様の操作を行って再結晶し，得られた結晶を 105 °C で 4

時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

融点 136 ～ 139 °C

純度試験 本品 0.040 g をメタノール 2 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 100 mL とし，この液 1 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，以下「ピリジノールカルバメ

ート」の純度試験（４）を準用し試験を行う．試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは標準溶液から得たスポット

より濃くない．

ピロキシカム標準品 「ピロキシカム」をジメチルアセトアミ

ド/アセトン/水混液で 2 回再結晶し，メタノールで洗浄し

たもので，「ピロキシカム」の規格及び試験方法に適合し，

更に次の規格に適合する．

本品を乾燥したものは定量するとき，ピロキシカム

（C15H13N3O4S）99.0 % 以上を含む．

吸光度 E 1 %
1 cm（334 nm）：790 ～ 839（乾燥後，5 mg，

塩酸メタノール試液，1000 mL）．

ピンドロール標準品 ピンドロール（日局）．ただし，乾燥し

たものを定量するときピンドロール（C14H20N2O2）99.0 % 以

上を含むもの．

ビンポセチン標準品 「ビンポセチン」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「ビンポセチン」 10 g を熱エタノール（95）

200 mL で再結晶した後，105 °C で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験

（１） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 2930 cm－1，

1719 cm－1，1630 cm－1，1606 cm－1，1479 cm－1 及び

748 cm－1 付近に吸収を認める．

（２）「ビンポセチン」の確認試験（３）を準用する．

吸光度 E 1 %
1 cm（274 nm）：330 ～ 343（乾燥後，1 mg，

メタノール，100 mL）．

旋光度 〔α〕20D：＋127 ～ ＋134°（乾燥後，1.0 g，N，N ―

ジメチルホルムアミド，100 mL，100 mm）．

融点 150 ～ 153 °C

類縁物質 0.3 % 以下．「ビンポセチン」の純度試験（４）

類縁物質試験を準用する．ただし，類縁物質の量は面積百分

率法により算出する．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.3 g を精密に量り，無水酢酸/酢酸（100）混液（1：1）50

mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.045 mg C22H26N2O2

フェニペントール標準品 「フェニペントール」．ただし，定量

法に従い定量するとき，フェニペントール 99.0 % 以上を含

むもの．

フェニルプロピオン酸ナンドロロン標準品 「フェニルプロピ

オン酸ナンドロロン」を次に示す方法で精製したもので，次

の規格に適合するもの．

精製法 「フェニルプロピオン酸ナンドロロン」を 2 倍量

の四塩化炭素に溶かし，クロマトグラフ用中性アルミナのカ

ラムに吸着させ，四塩化炭素で溶出を行う．四塩化炭素は減

圧下で留去し，残留物に少量のメタノールを加えてろ過し，

ろ液を 2 °C 以下に一夜静置する．析出した結晶をガラスろ

過器でろ過し，得られた結晶を酸化リン（V）を乾燥剤とし

て 80 °C で 3 時間，減圧乾燥する．なお，操作はなるべく

光を避けて行う．

性状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにお

いがある．

確認試験 「フェニルプロピオン酸ナンドロロン」の確認

試験（３）を準用する．

吸光度 E 1 %
1 cm（239 nm）：430 ～ 440（乾燥後に換算して

5 mg，エタノール（95）500 mL）．

旋光度 〔α〕20D：＋49 ～ ＋52°（乾燥後，0.2 g，1，4―ジ
オキサン，10 mL，100 mm）．

融点 95.0 ～ 100.5 °C

純度試験 他のステロイド及び不純物 本品 0.040 g を
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0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 25.428 mg C16H14O3

とり，エタノール（95）/クロロホルム混液（1：1）を加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に試料溶

液 0.2 mL を正確に量り，エタノール（95）/クロロホルム

混液（1：1）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

以下「フェニルプロピオン酸ナンドロロン」の純度試験

（２）を準用する．

フェンブフェン標準品 フェンブフェン（日局）を次に示す方

法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 フェンブフェン（日局）5 g にエタノール

（95）120 mL を加えて溶かし，ろ過する．ろ液を室温に放

置し，生じた結晶をろ取する．この操作を 3 ～ 4 回繰り返

して得た結晶を 105 °C で 3 時間乾燥する．

類縁物質 本品 0.1 g をとり，アセトン 20 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，アセト

ンを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これら

の液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリ
カゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にジクロルメタン/メタノール/水混液（80：20：3）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を 105 °C で 3 時間

乾燥し，その 0.2 g を精密に量り，エタノール（99.5）100

mL に溶かし，0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

ブクラデシンナトリウム標準品

製法 アデノシン 3′，5′―環状リン酸 10 g に水酸化ナト

リウム試液 27 mL を加え，ほとんど溶けるまでかき混ぜた

後，水酸化ナトリウム試液を加えて pH を 8 ～ 9 に調整

し，完全に溶かす．この液にかき混ぜながら結晶が析出する

までアセトンを徐々に加え，更に 30 分間かき混ぜた後，ア

セトンの量が合計 400 mL になるようにアセトンを加え，

更に 1 時間かき混ぜる．次に氷冷しながら 1 時間かき混ぜ

た後，析出した結晶をろ取し，アセトン 53 mL で洗い，

100 °C で 5 時間減圧乾燥（酸化リン（V））する．この結

晶 10 g に無水 n―酪酸 18 g を加え，窒素を吹き込んで窒

素置換し，かき混ぜながら約 130 °C で 4 ～ 5 時間放置す

る．室温まで冷却し，アセトン/水混液（9：1）63 mL を加

えて溶かし，活性炭 0.7 g を加えて 30 分間かき混ぜた後，

孔径 0.45�m のメンブランフィルターを付けたろ過装置を
用いてろ過し，活性炭をアセトン/水混液（9：1）50 mL で

洗い，ろ液と合わせる．この液にかき混ぜながらアセトン

125 mL を加え，結晶が析出した後，更に 30 分間かき混ぜ，

アセトン 335 mL を加え，更に 1 時間かき混ぜる．次に氷

冷しながら 1 時間かき混ぜ，析出した結晶をろ取し，アセ

トン 275 mL で洗い，110 °C で 5 時間減圧乾燥した後，

粉砕する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

いか，又はわずかに特異なにおいがある．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 2970 cm－1，

2940 cm－1， 2880 cm－1， 1740 cm－1 ， 1718 cm－1 ， 1614

cm－1，1590 cm－1 及び 1098 cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：－31.5 ～ －33.0°（脱水物に換算したも
の 0.1 g，水，10 mL，100 mm）．

類縁物質 本品 0.050 g を移動相に溶かし，正確に 25

mL とし，試料溶液とする．別に本品，N 6―ブチリルアデノ

シン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム及び 2′―O ―ブチリルアデ

ノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム 5 mg ずつを移動相に

溶かし，正確に 10 mL とする．この液 1 mL を正確に量

り，移動相を加えて正確に 25 mL とし，標準溶液とする．

以下ブクラデシンナトリウムの純度試験（４）に準じて試験

を行うとき，試料溶液のブクラデシンナトリウム以外のピー

クで N 6―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム

のピーク面積，2′―O ―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状リン

酸ナトリウムのピーク面積及び前記のピーク以外のピークの

合計面積は，標準溶液の N 6―ブチリルアデノシン 3′，5′―環

状リン酸ナトリウム，2′―O ―ブチリルアデノシン 3′，5′―環

状リン酸ナトリウム及びブクラデシンナトリウムのピーク面

積のそれぞれ 0.2 倍より大きくない．

水分 4.0 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

含量 99.0 % 以上（脱水物に換算して）． 定量法 本品

約 0.1 g を精密に量り，ケルダールフラスコに入れ，これ

に硫酸カリウム 33 g，硫酸銅（�）五水和物 1 g 及び酸
化チタン（�）1 g の混合物を粉末とし，その 5 g を加え，
フラスコの首に付着した試料を少量の水で洗い込み，更にフ

ラスコの内壁に沿って硫酸 7 mL を加える．フラスコを石

綿上で加熱し，液が黄緑色澄明になり，フラスコの内壁に炭

化物を認めなくなってから更に 1 時間加熱を続ける．冷後，

水 20 mL を注意しながら加えて冷却する．フラスコを，あ

らかじめ水蒸気を通じて洗った蒸留装置に連結する．受器に

はホウ酸溶液（1 → 25）30 mL 及びブロモクレゾールグリ

ン・メチルレッド試液 3 滴を入れ，適量の水を加え，冷却

器の下端をこの液に浸す．漏斗から水酸化ナトリウム溶液

（2 → 5）30 mL を加え，注意して水 10 mL で洗い込み，

直ちにピンチコック付きゴム管のピンチコックを閉じ，水蒸

気を通じて留液 80 ～ 100 mL を得るまで蒸留する．冷却

器の下端を液面から離し，少量の水でその部分を洗い込み，

0.025 mol/L 硫酸で滴定する．ただし，滴定の終点は液の緑

色が微灰青色を経て微灰赤紫色に変わるときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.025 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 4.9137 mg C18H23N5NaO8P

ブデソニド標準品 「ブデソニド」の性状，確認試験，旋光度，

強熱残分及び異性本比の規格及び試験方法に適合するほか，

次の規格に適合する．必要ならば次の方法で精製する．

精製法 ブデソニドにメタノールを加え，60 °C に加温し

て溶かす．この液を 60 °C に保ちながら，水を徐々に加え

た後，10 °C まで冷却する．析出した結晶をろ取し，水/メ

タノール混液（1：1）で洗った後，減圧下，45 °C で乾燥す

る．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3495 cm－1，

1723－1，1667－1，1626－1，及び 1099－1 付近に吸収を認める．
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純度試験 類縁物質 「ブデソニド」の純度試験，類縁物

質の項に従い，試験を行い，類縁物質の量を求めるとき，ブ

デソニドの 2 つのピークのうち先に溶出するピークに対す

る相対保持時間がそれぞれ約 0.1，0.4，0.6 及び 0.9 の類縁

物質の合計は 0.2 % 以下で，その他の類縁物質の合計は

0.1 % 以下である．

ブホゲニン標準品 「ブホゲニン」を次に示す方法で精製した

もので，次の規格に適合するもの．

精製法 「ブホゲニン」に 3 倍量のアセトンを加えて溶か

し，氷冷し，析出した結晶をろ取する．更に同様の操作を 2

回繰り返し，得られた結晶に適量のエタノール（95）を加え

て溶かし，この液を多量の水中に注ぎ，析出した結晶をろ取

し，デシケーター（減圧，酸化リン（�））で 24 時間乾燥
する．

性状 本品は白色の結晶性粉末で，においはない．

吸光度 E 1 %
1 cm（300 nm）：141 ～ 146（3 mg，エタノー

ル（95），100 mL）．

赤外吸収スペクトル 臭化カリウム錠剤法 波数 3020

cm－1，1725 cm－1，1633 cm－1，1535 cm－1

融点 167 ～ 170 °C

純度試験 他のステロイド 本品 0.040 g をとり，クロ

ロホルム 50 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液

につき，「ブホゲニン」の純度試験（３）を準用し，試験を

行うとき，単一のスポットを認める．

フマル酸クレマスチン標準品 フマル酸クレマスチン（日局）．

ただし，乾燥したものを定量するとき，フマル酸クレマスチ

ン（C21H26ClNO・C4H4O4）99.0 % 以上を含むもの．

フマル酸ケトチフェン標準品 「フマル酸ケトチフェン」．

プラウノトール標準品 C20H34O2

精製法 シリカゲルをヘキサンで湿式充てんしたクロマト

管に，プラウノイ抽出精製油を注ぎ込む．溶離液として，ヘ

キサン/酢酸エチル混液（95：5 ～ 70：30）を用いて濃度勾

配溶離法により溶出させ，プラウノトール主分画を得る．こ

の液を減圧下濃縮し，得られた濃縮液につき，ガラスチュー

ブオーブンを用いて減圧蒸留（減圧，13 ～ 27 Pa，170 ～

180 °C）を行い，プラウノトール標準品を得る．

性状 本品は微黄色～淡黄色澄明の粘性の液である．本品

はメタノール，エタノール（95），ピリジン及びジエチルエ

ーテルと混和し，水にほとんど溶けない．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜

法により測定するとき，波数 3320 cm－1，2920 cm－1，1665

cm－1，1440 cm－1，1380 cm－1 及び 1005 cm－1 付近に吸収

を認める．

類縁物質 本品約 0.30 g をメタノール 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行

う．試料溶液及び標準溶液 1�L ずつを薄層クロマトグラ
フ用高性能シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次に，酢酸エチル/トルエン混液（3：1）を展開溶媒と

して約 8 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにバニ

リン・硫酸試液を均等に噴霧した後，105 °C で 10 分間加

熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品 0.03 g をピリジン

10 mL に溶かし，この液 1 mL を共栓試験管に量り，N，

O ―ビス―トリメチルシリル―トリフルオロアセトアミド 0.2

mL を正確に加え，1 分間激しく振り混ぜた後，室温で 30

分間放置し，試料溶液とする．試料溶液 2�L につき，ガ
スクロマトグラフ法により試験を行い，ピーク面積を自動積

分法により求める．ピリジン 1 mL を正確に量り，N，O ―

ビス―トリメチルシリル―トリフルオロアセトアミド 0.2 mL

を正確に加えた液につき，同様の方法で空試験を行い，補正

する．試料溶液のプラウノトールのピーク面積及びプラウノ

トール以外のピークの合計面積，A 及び A1 を測定し，面

積百分率 A × 100/（A ＋ A1）を求める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

試料注入装置及び試料導入法：ソルベントレス注入装置

を使用し，サンプルニードルの先端に試料溶液 2�L
を付け，約 3 分間後，導入する．空試験の液につい

ても同様に操作する．

カラム：内径約 0.2 mm，長さ約 25 m の熔融シリカ

製カラムの内面に厚さ約 0.33�m のガスクロマトグ
ラフ用メチルシリコーンポリマーを化学結合したもの．

カラム温度：245 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素又はヘリウム

流量：プラウノトールの保持時間が約 12 分となるよう

に調整する．

検出感度：試料溶液をピリジンで 2000 倍に希釈した液

約 2�L を注入したとき，プラウノトールのピーク
面積を精度よく測定できるように設定する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からプラウノトールの

保持時間の 2.5 倍の範囲

貯法 遮光した気密容器に入れ，空気を窒素（日局）で置

換し，－20 °C 以下に保存する．

フラザボール標準品

精製法 「フラザボール」10 g をとり，2―プロパノール

50 mL を加えて加熱して溶かし，活性炭を加えて脱色した

後ろ過する．ろ液を氷冷し，生じた結晶をろ取する．この操

作を 3 回繰り返し，得られた結晶を 80 °C で乾燥して標準

品とする．本品を乾燥したものは定量するとき，窒素（N：

14.01）8.4 ～ 8.6 % を含む．

融点 155.0 ～ 157.0 °C

吸光度 E 1 %
1 cm（217 nm）：127 ～ 131（乾燥後，0.1 g，エ

タノール（99.5），5000 mL）．

旋光度 〔α〕20D：＋37.0 ～ ＋39.0°（乾燥後，0.03 g，クロ
ロホルム，1 mL，100 mm）．

定量法 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.03 g

を精密に量り窒素定量法（セミミクロケルダール法）によっ

て試験を行う．

プラノプロフェン標準品 プラノプロフェン（日局）．ただし，

乾燥したものを定量するとき，プラノプロフェン

（C15H13NO3）99.0 % 以上を含むもの．

プラリドキシムヨウ化メチル標準品 「プラリドキシムヨウ化

メチル」をメタノールで再結晶を繰り返したもので，「プラ

リドキシムヨウ化メチル」の規格及び試験方法に適合し，更

に次の規格に適合するもの．
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本品を乾燥したものは定量するとき，プラリドキシムヨウ

化メチル（C7H9IN2O）99.0 % 以上を含む．

純度試験 塩化物及び臭化物 本品 0.25 g にアンモニア

試液 2.5 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 硝酸銀液 15 mL

を加え，2 ～ 3 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液に希硝

酸 15 mL を加えるとき，液の混濁は次の比較液より濃くな

い．

比較液：0.01 mol/L 塩酸試液 0.3 mL にアンモニア試

液 2.5 mL，0.1 mol/L 硝酸銀液 15 mL 及び希硝酸 15

mL を加える．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水

100 mL を加えて溶かし，硝酸 1 mL を加え，更に正確に

0.1 mol/L 硝酸銀液 25 mL を加えた後，過量の硝酸銀を

0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液で滴定する（指示

薬：硫酸アンモニウム鉄（�）試液 2 mL）．同様の方法で
空試験を行う．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 26.406 mg C7H9IN2O

フリルプロピオン酸ナンドロロン標準品 「フリルプロピオン

酸ナンドロロン」を次に示す方法で精製したもので，次の規

格に適合するもの．

精製法 「フリルプロピオン酸ナンドロロン」 2 g を薄

めたエタノール（95）（9 → 10）10 mL に加温して溶かす．

熱時ろ過し，ろ液を冷所に一夜放置する．析出した結晶をろ

取し，薄めたエタノール（95）（9 → 10）少量で洗う．同様

の操作を更に一回行い，得られた結晶をデシケーター（減圧，

酸化リン（�））で 24 時間乾燥する．
性状 本品は微黄白色の結晶である．

吸光度 E 1 %
1 cm（238 nm）：438 ～ 446（1 mg，エタノー

ル（95），100 mL，10 mm）．

旋光度 〔α〕20D：＋42 ～ ＋49°（乾燥後，0.3 g，エタノ
ール（95），30 mL，100 mm）．

融点 88 ～ 89 °C

赤外吸収スペクトル 本品をデシケーター（減圧，酸化リ

ン（�））で 4 時間乾燥し，その 2 mg をとり，赤外吸収
スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法によって測定すると

き，波数 1750 cm－1，1665 cm－1，1604 cm－1，1174 cm－1，

878 cm－1 及び 728 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノ

ール（95）10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，エタノール（95）を加えて正確に

20 mL とし，この液 1 mL を正確に量り，エタノール

（95）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．以下

「フリルプロピオン酸ナンドロロン」の純度試験（２）に準

じて試験を行う．試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは標準溶液から得たスポットより濃くない．

フルオロウラシル標準品 フルオロウラシル（日局）．ただし，

乾燥したものを定量するとき，フルオロウラシル（C4H3FN2O2）

99.0 % 以上を含むもの．

フルドロキシコルチド標準品 国立医薬品食品衛生研究所標準

品．

フルニソリド標準品 「フルニソリド」を次の方法で精製した

もので，次の規格に適合するもの．

精製法 「フルニソリド」 2.5 g をジクロロメタン 20

mL に溶かし，溶離液としてジクロロメタン/酢酸エチル混

液（1：1）を用い，シリカゲルカラムクロマトグラフィーを

行う（カラム：内径 25 mm，長さ 50 cm）．試料をカラム

の上端に吸着させ，溶離液を 450 mL 流した後，溶出液を

10 mL ずつ分画し，シリカゲル薄層クロマトグラフィー

（展開溶媒：トルエン/エタノール（95）混液（20：1））で分

画試料の純度を調べる．不純物が取り除かれた分画（約 550

mL ～ 950 mL の範囲）を減圧乾固し，約 1.9 g のフルニ

ソリドを得る．これを酢酸エチル 20 mL に加熱して溶かし，

へキサン 4 mL を加え，室温に静置する．析出した結晶を

ろ取し，2 % の水を含む 1―ブタノール 6 mL に加熱して

溶かし，室温に静置する．析出した結晶をろ取し，室温で約

12 時間減圧乾燥し，約 1 g のフルニソリド標準品を得る．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 1715 cm－1，

1665 cm－1，1625 cm－1，1090 cm－1 及び 1050 cm－1 付近に

吸収を認める．

吸光度 E 1 %
1 cm（241 nm）：361 ～ 367（0.01 g，メタノー

ル，1000 mL）．

旋光度 〔α〕20D：＋106.0 ～ ＋110.0°（脱水物に換算した
もの 0.2 g，クロロホルム，20 mL，100 mm）．

水分 1.9 ～ 2.4 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

他のステロイド 本品 0.025 g をアセトン 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．試料溶液 1 mL を正確に量り，アセ

トンを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液（１）とする．

また，試料溶液 1 mL を正確に量り，アセトンを加えて正

確に 100 mL とし，標準溶液（２）とする．これらの液に

つき，「フルニソリド」の純度試験（４）を準用し，試験を

行うとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットの総

量は 1.0 % 以下である．

フルフェナム酸アルミニウム標準品 「フルフェナム酸アルミ

ニウム」．ただし，乾燥したものを定量するとき，フルフェ

ナム酸（C14H10F3NO2）95.0 ～ 97.0 %，アルミニウム（Al）

3.0 ～ 3.4 % を含むもの．

プレグナンジオール標準品 「プレグナンジオール」を次に示

す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「プレグナンジオール」0.8 g をとり，エタノー

ル（99.5）70 mL を加え，水浴上で加熱して溶かし，熱時

ろ過し，12 時間放置する．析出した結晶をろ取し，105 °C

で 2 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

融点 237 ～ 243 °C

純度試験 類縁物質 本品 0.025 g をとり，以下「プレ

グナンジオール」の純度試験類縁物質に準じて試験を行う．

ただし，標準溶液は試料原液 1 mL を正確に量り，クロロ

ホルムを加えて正確に 200 mL とし，この液 2 mL を正確

に量り，共栓小試験管に入れ，以下試料溶液と同様に操作す

る．

プレグネノロン標準品 「プレグネノロン」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「プレグネノロン」2.5 g に 60 % エタノール

120 mL を加え，加熱して溶かし，熱時ろ過する．ろ液を冷

所に放置し，析出する結晶をろ取し，60 % エタノール少量

で洗う．この操作を更に2回繰り返し，得られた結晶を粉
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プロピオン酸デキサメタゾン（C28H37FO7）の量（mg）

＝
A
311

×
50000
3

砕し，デシケーター（減圧，酸化リン（V））で 16 時間乾

燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験 本品を乾燥（減圧，酸化リン（V），4 時間）

し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により

測定するとき，波数 3530 cm－1，2930 cm－1，2840 cm－1，

1685 cm－1，1360 cm－1 及び 802 cm－1 付近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋27 ～ ＋32°（乾燥後，0.1 g，エタノ
ール（95），10 mL，100 mm）．

融点 191 ～ 194 °C

純度試験 本品 0.10 g をエタノール（95）に溶かし，正

確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 20�L を薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次にクロロホルム/アセトン混液（9：1）を展開

溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

にエタノール（95）/硫酸混液（1：1）を均等に噴霧した後，

105 °C で 10 分間加熱するとき，主スポット以外のスポッ

トを認めない．

プロスシラリジン標準品 「プロスシラリジン」をアセトンで

3 回再結晶を繰り返したもので，「プロスシラリジン」の規

格に適合する．ただし，乾燥したものを定量するとき，プロ

スシラリジン（C30H42O8）99.0 % 以上を含むもの．

フロセミド標準品 フロセミド（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，フロセミド（C12H11ClN2O5S）99.0 % 以

上を含むもの．

プロピオン酸アルクロメタゾン標準品 〔USP 24〕

プロピオン酸エストラジオール標準品 「プロピオン酸エスト

ラジオール」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に

適合するもの．

精製法 「プロピオン酸エストラジオール」1 g にアセト

ン 40 mL を加えて溶かし，液が白濁するまで水を滴加する．

冷所に一夜放置後，析出した結晶をろ取し，水/アセトン混

液（1：1）少量で洗い，再結晶し，得られた結晶をデシケー

ター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶で，においはない．

旋光度 〔α〕20D：＋37 ～ ＋40°（乾燥後，0.1 g，1，4―ジ
オキサン，10 mL，100 mm）．

融点 106 ～ 109 °C

純度試験 本品 0.10 g にアセトンを加えて溶かし，正確

に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にシクロヘキサン/酢酸エチル/エタノール（95）

混液（100：70：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに薄めた硫酸（1 → 2）を均等に噴

霧した後，105 °C で 15 分間加熱するとき，単一のスポッ

トを認める．

プロピオン酸デキサメタゾン標準品 「プロピオン酸デキサメ

タゾン」．ただし，次の規格に適合するもの．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3300 cm－1，

1729 cm－1，1659 cm－1，1616 cm－1，1602 cm－1 及 び 1188

cm－1 付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 0.050 g をメタノールに溶かして 25 mL

とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のプロピオ

ン酸デキサメタゾン以外のピークの合計面積は，標準溶液の

プロピオン酸デキサメタゾンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出感度以外の測定条件は「プロピオン酸デキサメタゾ

ン」の純度試験（２）を準用する．

検出感度：標準溶液 20�L から得たプロピオン酸デキ
サメタゾンのピークの高さが 10 ～ 30 mm になる

ように調整する．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

含量 99.0% 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.025 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 100

mL とする．この液 3 mL を正確に量り，メタノールを加

えて正確に 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，238 nm 付近の吸収極大の波長に

おける吸光度 A を測定する．

プロブコール標準品 〔USP 24〕

プロブコール類縁物質 A 標準品 （2，2′，6，6′―テトラ―第三ブ

チルジフェノキノン）〔USP 24〕

プロブコール類縁物質 B 標準品 （4，4′―（ジチオ）ビス（2，6―

ジ―第三ブチルフェノール））〔USP 24〕

プロブコール類縁物質 C 標準品 （4―［（3，5―ジ―第三ブチル―2

―ヒドロキシフェニルチオ）イソプロピリデンチオ］―2，6―ジ―

第三ブチルフェノール）〔USP 24〕

フロプロピオン標準品 フロプロピオン（日局）．ただし，換

算した脱水物に対し，フロプロピオン（C9H10O4）99.0 % 以

上を含むもの．

プロペリシアジン標準品 「プロペリシアジン」．ただし，乾燥

したものを定量するとき，プロペリシアジン（C21H23N3OS）

99.0 % 以上を含むもの．

ヘキセステロール標準品 C18H22O2 白色の結晶又は結晶性の

粉末で，においはなく，エタノール（95）又はジエチルエー

テルに溶けやすく，ピリジンにやや溶けやすく，水にほとん

ど溶けない．

吸光度 E 1 %
1 cm（278 nm）：120 ～ 125（5 mg，薄めたエ

タノール（95）（3 → 5），100 mL）．

融点 185 ～ 188 °C

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 1.5 g を精密に量

り，正確にピリジン/無水酢酸混液（17：3）10 mL を加え，

還流冷却器を付けて水浴上で 2 時間加熱する．冷後，氷冷

した水 50 mL を加え，ガラスろ過器（G 4）でろ過し，残

留物を氷冷した水 15 mL ずつで 3 回洗い，洗液はろ液に
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合わせ，1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示

薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．同様の方法で空試験

を行う．

1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 135.18 mg C18H22O2

ペンタガストリン標準品 「ペンタガストリン」を 2―エトキシ

エタノールで再結晶したもので，次の規格に適合するもの．

旋光度 〔α〕20D：－27.5 ～ －28.5°（乾燥後，0.1 g，N，N ―

ジメチルホルムアミド，10 mL，100 mm）．

ベンツチアジド標準品 「ベンツチアジド」を次に示す方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「ベンツチアジド」2.5 g に薄めたエタノール

（95）（13 → 20）200 mL を加え，加温して溶かす．熱時ろ

過し，ろ液を冷所に一夜放置後，析出した結晶をろ取し，薄

めたエタノール（95）（1 → 3）少量で洗う．同様の操作を

行い再結晶し，得られた結晶を風乾したのち，105 °C で 1

時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

吸光度 E 1 %
1 cm（282 nm）：221 ～ 225（乾燥後，5 mg，

水/N，N ―ジメチルホルムアミド混液（49：1）250 mL）．

融点 242 ～ 245 °C

類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノール/アンモニア

水（28）混液（19：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL と

した液につき，「ベンツチアジド」の純度試験（４）を準用

し，試験を行うとき，Rf 約 0.40 の位置に 1 スポットを示

すもの．

ポリチアジド標準品 「ポリチアジド」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「ポリチアジド」3 g に希エタノール 200 mL

を加え，加温して溶かす．熱時ろ過し，ろ液を冷所に一夜放

置後，析出した結晶をろ取し，水少量で洗う．同様の操作を

行い再結晶し，得られた結晶を風乾した後，105 °C で 3 時

間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

吸光度 E 1 %
1 cm（268 nm）：492 ～ 502（乾燥後，5 mg，

メタノール，500 mL）．

類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて溶か

し，正確に 10 mL とした液につき，「ポリチアジド」の純

度試験（４）を準用し，試験を行うとき，Rf 約 0.35 の位置

に単一のスポットを示す．

マレイン酸エナラプリル標準品 〔USP 24〕

マレイン酸シネパジド標準品 「マレイン酸シネパジド」．ただ

し，定量するとき，マレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・

C4H4O4）99.0 % 以上を含むもの．

マレイン酸チエチルペラジン標準品 「マレイン酸チエチルペ

ラジン」．ただし，乾燥したものを定量するとき，マレイン

酸チエチルペラジン（C22H29N3S2・2C4H4O4）99.0 % 以上を

含むもの．

マレイン酸トリメブチン標準品 「マレイン酸トリメブチン」

を次の方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「マレイン酸トリメブチン」10 g を 80 °C に加

熱した水 100 mL に溶かした後，70 ～ 80 °C に保ちなが

らろ過する．ろ液を 40 °C で 17 時間かき混ぜ，放置する．

更に 10 °C 以下に冷却した後，析出した結晶をろ取する．

結晶を冷水で洗い，50 °C で 17 時間送風乾燥する．

類縁物質 本品 0.10 g を 0.01 mol/L 塩酸試液/アセト

ニトリル混液（13：7）100 mL に溶かし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，0.01 mol/L 塩酸試液/アセト

ニトリル混液（13：7）を加えて正確に 250 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液

の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料

溶液のマレイン酸及びトリメブチン以外のピークの合計面積

は，標準溶液のトリメブチンのピーク面積の 1/4 より大き

くない．

操作条件

「マレイン酸トリメブチン」の純度試験（３）の操作

条件を準用する．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を 105 °C で 3 時間

乾燥し，その約 1 g を精密に量り，酢酸（100）70 mL に

溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：クリスタ

ルバイオレット試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色

が青色を経て青緑色に変わるときとする．同様の方法で空試

験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 50.35 mg C22H29NO5・C4H4O4

マレイン酸リスリド標準品 「マレイン酸リスリド」を次に示

す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 本操作は暗所で行う．「マレイン酸リスリド」2

g にエタノール（95）200 mL を加え，加温して溶かし，

活性炭 0.1 g を加え，温時ろ過する．ろ液を冷所に 3 時間

放置した後，析出した結晶をろ取し，氷冷したエタノール

（95）5 mL で 3 回洗う．得られた結晶にエタノール（95）

160 mL を加え，加温して溶かし，温時ろ過する．ろ液を冷

所に 3 時間放置した後，析出した結晶をろ取し，氷冷した

エタノール（95）5 mL で 3 回洗い，得られた結晶をデシ

ケーター（減圧，酸化リン（V））で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

旋光度 〔α〕20D：＋279 ～ ＋289°（0.1 g，メタノール，
10 mL，100 mm）．

類縁物質 「マレイン酸リスリド」の純度試験（２）を準

用する．試料溶液のマレイン酸及びリスリド以外のピークの

各々のピーク面積は，標準溶液のリスリドのピーク面積の

1/10 より大きくなく，それらのピーク面積の合計は，標準

溶液のリスリドのピーク面積の 1/2 より大きくない．

マレイン酸レボメプロマジン標準品 マレイン酸レボメプロマ

ジン（日局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，マレ

イン酸レボメプロマジン（C19H24N2OS・C4H4O4）99.0 % 以

上を含むもの．

ミゾリビン標準品 「ミゾリビン」を次に示す方法で精製した

もので，次の規格に適合するもの．

精製法 「ミゾリビン」に水を加え，加温して溶かし，50

% 水溶液とする．この液に 3 倍量のアセトンを加え，5 °C

で 24 時間放置した後，析出した結晶をろ取し，アセトンで

洗浄する．この操作を 2 回繰り返した後，24 時間減圧乾燥

する．得られた結晶の 7 ～ 10 倍量のメタノールを加え，3

時間還流した後，ろ取し，冷メタノールで洗浄する．得られ

た結晶性粉末を 30 °C で 48 時間減圧乾燥する．

赤外吸収スペクトル 本品につき，赤外吸収スペクトル測

定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3400
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0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 25.922 mg C9H13N3O6

cm－1，3190 cm－1，1633 cm－1，1577 cm－1 及 び 1553 cm－1

付近に吸収を認める．

類縁物質 「ミゾリビン」の純度試験（４）類縁物質を準

用する．

水分 0.5 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

含量 換算した脱水物に対し，99.5 % 以上． 定量法

本品約 0.25 g を精密に量り，ジメチルスルホキシド/メタ

ノール混液（1：1）60 mL に溶かし，0.1 mol/L ナトリウ

ムメトキシド液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

メキタジン標準品 メキタジン（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，メキタジン（C20H22N2S）99.5 % 以上を

含むもの．

メシル酸ジヒドロエルゴタミン標準品 メシル酸ジヒドロエル

ゴタミン（日局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，

メシル酸ジヒドロエルゴタミン（C33H37N5O5・CH4O3S）99.0

% 以上を含むもの．

メシル酸ジメトチアジン標準品 「メシル酸ジメトチアジン」．

ただし，乾燥したものを定量するとき，メシル酸ジメトチア

ジン（C19H25N3O2S2・CH4O3S）99.0 % 以上を含むもの．

メシル酸プリジノール標準品 「メシル酸プリジノール」．ただ

し，乾燥したものを定量するとき，メシル酸プリジノール

（C20H25NO・CH4O3S）99.0 % 以上を含み，次の規格に適合

するもの．

純度試験 本品約 0.020 g を精密に量り，薄めたリン酸

（1 → 1000）/メタノール混液（1：1）25 mL を加えて溶か

し，試料溶液とする．この液 3�L につき，次の条件で液
体クロマトグラフ法により試験を行う．各々のピーク面積を

自動積分法により測定し，面積百分率法によりメシル酸プリ

ジノール以外の不純物のピーク面積の和を求めるとき，1.0

% 以下である．

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 150 mm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：55 °C 付近の一定温度

移動相：1―オクタンスルホン酸ナトリウム 1.05 g をメ

タノール/薄めたリン酸（1 → 1000）混液（3：2）に

溶かし，1000 mL とする．

流量：メシル酸プリジノールの保持時間が約 6 分にな

るように調整する．

検出感度：試料溶液 1 mL に薄めたリン酸（1 →

1000）/メタノール混液（1：1）を加えて 100 mL と

した液 3�L から得たメシル酸プリジノールのピー
ク高さがフルスケールの 5 ～ 15 % になるように調

整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からメシル酸プリジノ

ールの保持時間の約 3 倍の範囲

メシル酸ブロモクリプチン標準品 メシル酸ブロモクリプチン

（日局）．ただし，定量するとき，換算した乾燥物に対し，メ

シル酸ブロモクリプチン（C32H40BrN5O5・CH4O3S）99.0 %

以上を含むもの．

メシル酸ベタヒスチン標準品 メシル酸ベタヒスチン（日局）．

ただし，乾燥したものを定量するとき，メシル酸ベタヒスチ

ン（C8H12N2・2CH4O3S）99.0 % 以上を含むもの．

メスタノロン標準品 「メスタノロン」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「メスタノロン」1 g を薄めたエタノール（95）

（9 → 10）20 mL に加温して溶かす．熱時ろ過し，ろ液を

冷所に一夜放置する．析出した結晶をろ取し，薄めたエタノ

ール（95）（9 → 10）少量で洗う．同様の操作を更に 1 回

行い，得られた結晶をデシケーター（減圧，酸化リン

（V））で 24 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶である．

赤外吸収スペクトル 本品をデシケーター（減圧，酸化リ

ン（V））で 4 時間乾燥し，その 2 mg をとり，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，

波数 3440 cm－1，1700 cm－1，1378 cm－1 及び 1150cm－1 付

近に吸収を認める．

旋光度 〔α〕20D：＋7 ～ ＋11°（乾燥後，0.4 g，クロロホ
ルム 20 mL，100 mm）．

融点 191 ～ 193 °C

純度試験 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノ

ール（95）10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，エタノール（95）を加えて正確に

20 mL とし，この液 1 mL を正確に量り，エタノール

（95）を加えて正確に 20 mL とし標準溶液とする．以下

「メスタノロン」の純度試験（２）に準じて試験を行う．試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは標準溶液より得

たスポットより濃くない．

メタスルホ安息香酸デキサメタゾンナトリウム標準品 「メタ

スルホ安息香酸デキサメタゾンナトリウム」を次に示す方法

で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「メタスルホ安息香酸デキサメタゾンナトリウ

ム」をエタノール（95）から再結晶し，105 °C で 3 時間乾

燥する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

融点 約 260 °C（分解）．

吸光度 E 1 %
1 cm（236 nm）：425 ～ 435（乾燥後，10 mg，

水，1000 mL）．

純度試験 他のステロイド 本品 0.020 g をエタノール

（95）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 40�L を
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットし，以下「メタスルホ安息香酸デキ

サメタゾンナトリウム」の純度試験（４）を準用して試験を

行うとき，主スポット以外のスポットを認めない．

メダゼパム標準品 メダゼパム（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，メダゼパム（C16H15ClN2）99.0 % 以上を

含むもの．

メチクラン標準品 メチクラン（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，メチクラン（C10H13NO4S2：275.34）99.0

% 以上を含み，次の規格に適合するもの．

純度試験 本品約 0.03 g を精密に量り，N，N ―ジメチル

ホルムアミド 25 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．こ

の液 5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
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り試験を行う．各々のピーク面積を自動積分法により測定し，

面積百分率法によりメチクラン以外の不純物のピーク面積の

和を求めるとき，1.0 % 以下である．

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（9：1）

流量：メチクランの保持時間が約 9 分になるように調

整する．

検出感度：試料溶液 1 mL に N，N ―ジメチルホルムア

ミドを加えて 100 mL とした液 5�L から得たメチ
クランのピーク高さがフルスケールの 5 ～ 15 % に

なるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からメチクランの保持

時間の約 3 倍の範囲

メチル硫酸ベボニウム標準品 「メチル硫酸ベボニウム」を，

アセトン/エタノール（95）混液（20：1）で再結晶を 3 回

繰り返し，60 °C，減圧で 3 時間乾燥したもので，次の規格

に適合するもの．

融点 134 ～ 136 °C

純度試験 本品 0.20 g に，メタノール 5 mL を加えて

溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラ

フ法によって試験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次に 1―ブタノール/水/ギ酸混液（4：2：1）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにドラー

ゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，Rf 約 0.6 付近に単

一のスポットを認める．

メトカルバモール標準品 「メトカルバモール」を酢酸エチル

で 2 回再結晶したもので，次の規格に適合するもの．

融点 96 ～ 97 °C

乾燥減量 0.2 % 以下（1 g，60 °C，2 時間）．

類縁物質 本品 0.10 g を移動相 50 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，移動相を加えて

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，移動

相を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積

を自動積分法により測定するとき，試料溶液のメトカルバモ

ール以外のピークの合計面積は，標準溶液のメトカルバモー

ルのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：274 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 25 cm のステン

レス管に 5 ～ 10�m のオクタデシルシリル化シリ
カゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：pH 4.5 のリン酸塩緩衝液/メタノール混液

（3：1）

流量：メトカルバモールの保持時間が約 15 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：「メトカルバモール」及びグアイフェネ

シン（日局）0.05 g ずつを移動相 50 mL に溶かす．

この液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，
グアイフェネシン，メトカルバモールの順に溶出し，

その分離度が 2.0 以上のものを用いる．

面積測定範囲：メトカルバモールの保持時間の 0.5 以

上からメトカルバモールの保持時間までの範囲

メトクロプラミド標準品 メトクロプラミド（日局）．

メトロニダゾール標準品 メトロニダゾール（日局）．

メリナミド標準品

製法 リノール酸を加熱した尿素のメタノール溶液に加え，

室温まで放冷する．これをろ過し，ろ液をとり，メタノール

を留去し，残留物をトルエンに溶かし，水で洗った後，トル

エンを留去して精製リノール酸を得る．精製リノール酸に

α ―メチルベンジルアミン（含量：99 % 以上）を加え，加

熱し，脱水縮合を行った後，酸及びアルカリ洗浄し，次いで

減圧で蒸留（沸点：223 ～ 225 °C/4 ～ 5.3 Pa）を行う．

本品は「メリナミド」の規格に適合するほか，次の規格に適

合する．

屈折率 n20D：1.507 ～ 1.509

ヨウ素価 131.0 ～ 133.0

酸 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.18 mL を加えると

き，液の色は赤色である．

過酸化物 0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の消費量は

0.20 mL 以下である．

含量 99.0 % 以上． 定量法 「メリナミド」の純度試験

（７）の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行い，面

積百分率法によりメリナミドの量を求める．

6―メルカプトプリンリボシド標準品 「6―メルカプトプリンリ

ボシド」を次に示す方法で精製したもので，次の規格に適合

するもの．

精製法 「6―メルカプトプリンリボシド」を精製水で再結

晶を 3 回繰り返して行い，105 °C で（減圧）1 時間乾燥し，

更に乳鉢で粉砕し 105 °C で（減圧）3 時間乾燥して製する．

融点 208 ～ 212 °C（分解）．

旋光度 〔α〕25D：－69.0 ～ －71.0°
重金属 10 ppm 以下．

類縁物質 「6―メルカプトプリンリボシド」の類縁物質の

項に準じて薄層クロマトグラフを行うとき，単一のスポット

を認める．ただし，30�g をスポットする．
乾燥減量 0.05 % 以下（1 g，105 °C，減圧，3 時間）．

強熱残分 0.005 % 以下（2 g）．

ヨウ化オキサピウム標準品 ヨウ化オキサピウム（日局）を

2―プロパノールで再結晶し，105 °C で 4 時間乾燥し，

次の規格に適合するもの．

類縁物質 本品 0.050 g をとり，水/アセトニトリル混液

（1：1）に溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，水/アセトニトリル混液（1：

1）を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 50�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積

を自動積分法により測定するとき，試料溶液のオキサピウム

以外のピークの合計面積は，標準溶液のオキサピウムのピー

ク面積より大きくない．

操作条件
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検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

の選定は「ヨウ化オキサピウム錠」の定量法の操作条

件を準用する．

検出感度：標準溶液 50�L から得たオキサピウムのピ
ーク高さがフルスケールの 5 ～ 15 % になるように

調整する．

面積測定範囲：ヨウ素イオンのピークの後からオキサピ

ウムの保持時間の約 6 倍の範囲

酪酸クロベタゾン標準品 「酪酸クロベタゾン」を次の方法で

精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「酪酸クロベタゾン」5 g をヘキサン/酢酸エチ

ル混液（3：2）200 mL で再結晶し，乾燥（減圧，60 °C，

酸化リン（V），3 時間）する．

類縁物質 本品を乾燥し，その 0.025 g をとり，エタノ

ール（95）50 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノール（95）を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う

とき，試料溶液の酪酸クロベタゾン以外のピークの合計面積

は標準溶液の酪酸クロベタゾンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：241 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 10 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：60 °C 付近の一定温度

移動相：水/エタノール（95）混液（3：2）

流量：酪酸クロベタゾンの保持時間が約 8 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：酪酸クロベタゾン及び吉草酸ベタメタゾ

ン（日局）をそれぞれ 0.01 g ずつ量り，エタノール

（95）に溶かし 100 mL とする．この液 10�L につ
き上記の条件で操作するとき吉草酸ベタメタゾン，酪

酸クロベタゾンの順に溶出し，その分離度が 4 以上

のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得た酪酸クロベタゾン
のピーク高さが 10 ～ 30 mm になるように調整す

る．

面積測定範囲：溶媒のピークの後から酪酸クロベタゾン

の保持時間の約 3 倍の範囲

酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン標準品 「酪酸プロピオン

酸ヒドロコルチゾン」を次に示す方法で精製したもので，次

の規格に適合するもの．

精製法 「酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン」をエタノ

ール（99.5）に溶解し，水に分散させて精製する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 1752 cm－1，

1732 cm－1，1657 cm－1，1618 cm－1，1184 cm－1 及び 1053

cm－1 付近に吸収を認める．

吸光度 E 1 %
1 mm（242 nm）：333 ～ 345（乾燥後，0.01 g，

メタノール，1000 mL）．

旋光度 〔α〕20D：＋65.5 ～ ＋70.5°（乾燥後，0.1 g，1，4―

ジオキサン，10 mL，100 mm）．

融点 120 ～ 124 °C

純度試験 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，ジクロ

ロメタンに溶かし，正確に 10 mL とした液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．この液 10�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した

薄層板にスポットする．次にヘキサン/アセトン/クロロホル

ム混液（4：3：3）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，淡紫色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，酸化リン（V），50

°C，4 時間）．

ラニムスチン標準品 「ラニムスチン」を次に示す方法で精製

したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 本操作はできるだけ光を避け，遮光した容器を用

いて行う．「ラニムスチン」10 g をエタノール（99.5）100

mL に 50 ～ 60 °C に加温して溶かす．熱時ろ過し，ろ液

を 5 °C 以下で 3 時間放置した後，析出した結晶をろ取し，

エタノール（99.5）で洗浄する．同様の操作を行い，再結晶

し，得られた結晶をデシケーター（減圧，乾燥用塩化カルシ

ウム）で 24 時間乾燥する．

類縁物質 本操作はできるだけ光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.20 g をメタノール 5 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/酢酸（100）/メタノール/水混液（20：

10：5：3）を展開溶媒として約 13 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これにバナジン酸アンモニウム・硫酸溶液（1

→ 200）を均等に噴霧した後，120 °C で 5 ～ 10 分間加熱

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

リゾチーム標準品 国立医薬品食品衛生研究所標準品

リノール酸メチル標準品 C19H34O2：294.47

性状 本品は無色～淡黄色澄明な油状の液で，わずかに特

異なにおいがある．

本品はアセトン，ジエチルエーテル，クロロホルム又は植

物油と混和する．

本品はエタノール（95）に溶けやすく，水にほとんど溶け

ない．

屈折率 n20D：1.460 ～ 1.470

比重 d2020：0.875 ～ 0.895

酸価 1.0 以下

ヨウ素価 165 ～ 180

類縁物質 本品約 0.10 g を精密に量り，クロロホルムを

加えて溶かし，正確に 100 mL とした液 2�L につき，
「リノール酸カルシウム」の定量法（１）の条件でガスクロ

マトグラフ法により試験を行うとき，リノール酸メチルのピ

ーク以外のピークを認めない．

リマプロスト標準品 C22H36O5 本品は白色の結晶又は結晶性

の粉末である．

本品は N，N ―ジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，
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0.02 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 7.610 mg C22H36O5

エタノール（99.5）に溶けやすく，ジエチルエーテルに溶け

にくく，水にほとんど溶けない．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2910 cm－1，1738

cm－1，1690 cm－1，1648 cm－1 及び 965 cm－1 付近に吸収を

認める．

類縁物質 本品 3 mg をエタノール（95）10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，エタノ

ール（95）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10�L につき，「リマプロスト ア

ルファデクス」の類縁物質の操作条件で液体クロマトグラフ

法により試験を行う．各々のピーク面積を自動積分法により

測定するとき，試料溶液から得たリマプロスト以外のピーク

の合計面積は，標準溶液から得たピーク面積より大きくない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.05 g を精密に

量り，N，N ―ジメチルホルムアミド 30 mL に溶かし，窒素

気流中で 0.02 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシ

ド液で滴定する（指示薬：チモールブルー・ジメチルホルム

アミド試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の黄色が青色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯法 気密容器で遮光して，－10 °C 以下に保存する．

d ―リモネン標準品 「d ―リモネン」を次に示す方法で精製した

もので，次の規格に適合するもの．

精製法 「d ―リモネン」をとり，硬質ガラス製の精密分留

装置を用いて減圧下窒素気流中で精密分留〔還流比 20：1，

沸点 73 °C（3.2 kPa）〕し，これを 3 回繰り返す．

含量 本品は定量するとき，「d ―リモネン（C10H16）」99.5

% 以上を含む．

屈折率 n20D：1.472 ～ 1.473

旋光度 〔α〕20D：＋121 ～ ＋125°
比重 d2020：0.843 ～ 0.845

純度試験 本品 1.0 mL をアセトン 7 mL に溶かし，試

料溶液とする．試料溶液 1.0�L を薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキ

サン/酢酸エチル混液（17：3）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気を満たし

た槽中に 10 分間入れ，放置するとき，Rf 値約 0.65 の褐色

の主スポット以外のスポットを認めない．

定量法 本品 1.0�L につき，次の条件でガスクロマトグ
ラフ法により試験を行う．次に d ―リモネンのピーク面積及

びそのほかの成分のピーク合計面積を自動積分法により測定

し，AT 及び A を求める．

d ―リモネン（C10H16）の量（%）＝
AT

AT ＋ A
× 100

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1.5 m のガラス管に，

ガスクロマトグラフ用ポリエチレングリコール 20 M

を酸処理及びシラン処理した 150 ～ 180�m のガス
クロマトグラフ用ケイソウ土に 10 % の割合で被覆

したものを充てんする．

カラム温度：75 ～ 195 °C

昇温速度：毎分 4 °C

注入口及び検出器温度：250 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：d ―リモネンの保持時間が約 5 分になるように窒

素の流量を調整する．

カラムの選定：本品 0.4 g をシクロヘキサノールのア

セトン溶液（7 → 100）10 mL に溶かし，試料溶液

とする．試料溶液 1�L につき，上記の条件で操作
するとき，d ―リモネン，シクロヘキサノールの順に

流出し，その分離度が 6 以上のものを用いる．

検出感度：本品のアセトン溶液（1 → 100）1.0�L に
つき測定したクロマトグラムの d ―リモネンのピーク

高さが記録紙のフルスケールの約 10 % の高さを示

すように感度を調整する．

リン酸ピリドキサミン標準品 「リン酸ピリドキサミン」．ただ

し，定量するとき，リン酸ピリドキサミン（C8H13N2O5P）

99.0 % 以上のもの．

リン酸ピリドキサール標準品 「リン酸ピリドキサール」を次

に示す方法で精製したもので，次の規格に適合するもの．

精製法 「リン酸ピリドキサール」10 g に水 50 mL を

加え，水酸化ナトリウム試液で pH 約 5 に調整して溶解し

た後，希塩酸を加えて pH 3.3 とし，10 °C 以下に冷却し

ながらかき混ぜ，析出した結晶をろ取する．この操作を 2

回以上繰り返す．ろ取した結晶を水 10 mL ずつで 3 回洗

い，デシケーター（減圧，酸化リン（V），60 °C）で 3 時

間乾燥する．

性状 本品は微黄白色～微黄色の結晶性の粉末で，におい

はない．

赤外吸収スペクトル 本品をデシケーター（減圧，酸化リ

ン（V），60 °C）で 3 時間乾燥し，その 1 mg をとり，赤

外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法によって測定

するとき，波数 3420 cm－1，1640 cm－1，1550 cm－1 及び

1150 cm－1 付近に吸収を認める．

吸光度 E 1 %
1 cm（388 nm）：205 ～ 209（乾燥後，4.5 mg，

pH 6.8 リン酸塩緩衝液，250 mL）．

レシナミン標準品 「レシナミン」を次に示す方法で精製した

もので，次に適合するもの．

精製法 「レシナミン」1.0 g にメタノール/クロロホルム

混液（1：1）2 mL を加え，加温して溶かし，熱時ろ過する．

ろ液にメタノール 10 mL を加えて振り混ぜた後，暗所で 2

時間放冷し，更に氷水中で 30 分間冷却し，析出した結晶を

ろ取し，少量のメタノールで洗う．同様の操作を行い，再結

晶し，得られた結晶を 60 °C で 3 時間乾燥する．

性状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはな

い．

吸光度 E 1 %
1 cm（302 nm）：411 ～ 426〔3.0 mg，エタノー

ル（95）/クロロホルム混液（100：1），200 mL〕．

旋光度 〔α〕20D：－90 ～ －97°（0.1 g，クロロホルム，
10 mL，100 mm）．

レピリナスト標準品 「レピリナスト」．ただし，乾燥したもの

を定量するとき，レピリナスト（C20H21NO5）99.0 % 以上を

含み，次の規格に適合するもの．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 2960 cm－1，
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1750 cm－1，1698 cm－1，1615 cm－1，1245 cm－1 及び 1123

cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１）薄層クロマトグラフ法 「レピリナスト」の純度試

験（２）の条件で薄層クロマトグラフ法により試験を行

うとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットを

認めない．

（２）液体クロマトグラフ法 本品 0.010 g をアセトニ

トリル/水混液（7：3）10 mL に溶かし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，アセトニトリル/水混

液（7：3）を加えて正確に 50 mL とする．この液 1

mL を正確に量り，アセトニトリル/水混液（7：3）を

加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 20�L につき，「レピリナスト」の定量
法の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．そ

れぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定

するとき，試料溶液のレピリナスト以外のピークの合計

面積は，標準溶液のレピリナストのピーク面積より大き

くない．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.07 g を精密に量り，窒

素定量法により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 3.5538 mg C20H21NO5

ロラゼパム標準品 ロラゼパム（日局）．ただし，乾燥したも

のを定量するとき，ロラゼパム（C15H10CI2N2O2）99.0 % 以

上を含むもの．

（２） 試薬・試液

（日局に記載されている名称と同じで，調製法の内容が異な

る試液を使用する場合には，その右肩に＊を付した．）

アイコサノール，イコサノール CH3（CH2）19OH 白色の結晶

又は結晶性の粉末で，定量を妨害するピークを認めないもの．

融点 約 65 °C

アジ化ナトリウム NaN3〔K 9501，特級〕

アジ化ナトリウム・ヨウ素試液 アジ化ナトリウム 3 g に薄

めた 0.5 mol/L ヨウ素試液（1 → 10）を加えて溶かし，

100 mL とする．

亜硝酸試液 亜硝酸ナトリウム 0.2 g を 1 mol/L 塩酸試液

20 mL に溶かす．用時製する．

亜硝酸ナトリウム試液＊ 亜硝酸ナトリウム 15 g に水を加え

て溶かし 50 mL とする．空試験を行うとき，0.3 mL 以下

の窒素を発生するように調整する．

亜硝酸ナトリウム・塩酸試液 亜硝酸ナトリウム 1 g に 0.1

mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，100 mL とする．

アスパラギン L―アスパラギン一水和物 を見よ．

L―アスパラギン一水和物 C4H8N2O3・H2O〔K 8021，特級〕

DL―アスパラギン酸 C4H7NO4 白色の結晶性粉末で，におい

はなく，わずかに酸味がある．

アスピリン懸濁液 アスピリン 15.0 g をカルメロースナトリ

ウム（日局）溶液（1 → 100）に懸濁し，500 mL とする．

アセグラトン用薄層板 薄層板，アセグラトン用 を見よ．

アセチルアセトン・炭酸ナトリウム試液 アセチルアセトン

1.5 mL に炭酸ナトリウム試液を加えて 50 mL とする．

アセチル化剤 無水酢酸 1 容とピリジン 3 容とを混合して製

する．用時製する．

N ―アセチル―D―グルコサミン C8H15NO6

窒素含量 5.9 ～ 6.5 %（窒素定量法による）．

融点 196 ～ 202 °C（分解）．

旋光度 〔α〕20D：＋40 ～ ＋41°（1 g，水，100 mL，100
mm）．

N ―アセチル―L―グルタミン酸，薄層クロマトグラフ用

C7H11NO5 白色の結晶性の粉末で，水にやや溶けにくい．

融点 196 ～ 201 °C

類縁物質 本品 0.20 g を水 10 mL に溶かした液 5�L
につき，「アセグルタミドアルミニウム」の純度試験（５）

を準用〔薄層板（A）〕し，試験を行うとき，Rf 値約 0.8 の

位置に淡黄色の単一のスポットを示す．

N ―アセチル―L―チロジンエチルエステル C13H17NO4・H2O 白

色の結晶性の粉末である．

旋光度 〔α〕20D：＋22.0 ～ ＋24.5°（0.2 g，エ タ ノ ー ル
（95），10 mL，100 mm）．

融点 79 ～ 82 °C

純度試験 類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロ
マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/メタノール/酢酸（100）混液

（95：5：3）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．次に薄層板を 30 秒間ヨウ素蒸気中に放置す

るとき，単一のスポットを認める．

DL―�―N ―アセチルリジン，薄層クロマトグラフ用 C8H16N2O3

白色の粉末で，においはない．水に溶けやすく，エタノール

（95）に溶けにくく，ジエチルエーテルに極めて溶けにくい．

融点 約 213 °C（分解）．

類縁物質 本品 0.010 g を，水 10 mL に溶かした液 5

�L につき，「アスピリン DL―リジン」の純度試験（６）を

準用し，試験を行うとき，Rf 値約 0.6 の主スポット以外の

スポットを認めない．

4―アセトアニシジド C9H11NO2 白色～帯紫白色の結晶又は結

晶性の粉末で，特異なにおいがある．エタノール（95），ク

ロロホルム及びアセトニトリルに溶けやすく，ジエチルエー

テルに溶けにくく，水に極めて溶けにくい．

融点 120 ～ 132 °C

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品 0.10 g をとり，ク

ロロホルム 5 mL を加えて溶かす．この液 2�L につき，
ガスクロマトグラフ法（面積百分率法）により次の条件で試

験を行う．得られたガスクロマトグラムにつき自動積分法に

より，それぞれの成分のピーク面積を測定する．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管にガ

スクロマトグラフ用ポリアルキレングリコールフタル

酸エステルを酸及びシラン処理した 177 ～ 250�m
のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 1 % の割合で

被覆したものを充てんする．

カラム温度：210 °C 付近の一定温度

キャリアーガス：窒素

流量：4―アセトアニシジドの保持時間が約 12 分になる

ように調整する．

44 一般試験法



0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・4―メチル―2―ペンタノン液

1 mL ＝ 14.286 mg C6H8ClN3O4S2

測定範囲：溶媒ピークの流出した後，4―アセトアニシジ

ドの保持時間の 3 倍の範囲

アデニル酸 C10H14N5O7P 白色の結晶又は結晶性の粉末で，

においはない．

アデノシン 3′，5′―環状リン酸 C10H12N5O6P 白色の粉末であ

る．

確認試験 本品の 0.2 mol/L 水酸化ナトリウム試液溶液

（1 → 100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 257 ～ 262 nm に吸収の極

大を示す．

旋光度 〔α〕20D：－56.0 ～ －62.0°（0.2 g，0.2 mol/L 水
酸化ナトリウム試液，10 mL，100 mm）．

アデノシン一リン酸 C10H14N5O7P・H2O 白色の結晶又は結晶

性の粉末で，においはなく，わずかに酸味を有する．

モル吸光係数 本品約 0.023 g を精密に量り，pH 7.5 の

0.2 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて溶かし，正確に 1000

mL とする．この試料溶液について，層長 10 mm，波長

260 nm，水を対照液として紫外可視吸光度測定法により吸

光度を測定するとき，モル吸光係数は 14900 ～ 15900 であ

る．

定量法 「アデノシン三リン酸二ナトリウム」の定量法

（�）の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，
主ピークの保持時間は約 1 分，面積は全ピーク面積の 98

% 以上である．ただし濃度は 0.05 g/50 mL とする．

アデノシン二リン酸二ナトリウム C10H13N5O10P2Na2・2H2O

白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，わずかに酸

味を有する．

モル吸光係数 本品約 0.033 g を精密に量り，pH 7.5 の

0.2 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて溶かし，正確に 1000

mL とする．この試料溶液について，層長 10 mm，波長

260 nm，水を対照液として紫外可視吸光度測定法により吸

光度を測定するとき，モル吸光係数は 14900 ～ 15900 であ

る．

定量法 「アデノシン三リン酸二ナトリウム」の定量法

（�）の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，
主ピークの保持時間は約 3 分，面積は全ピーク面積の 95

% 以上である．ただし濃度は 0.1 g/50 mL とする．

アデノシン三リン酸二ナトリウム C10H14N5Na2O13P3・

3H2O±H2O 「アデノシン三リン酸二ナトリウム」．

p―アニスアルデヒド試液 4―メトキシベンズアルデヒド試液

を見よ．

アニリン・フタル酸試液 アニリン 0.91 mL 及びフタル酸

1.66 g に水飽和 1―ブタノール 100 mL を加えて溶かす．

亜ヒ酸ナトリウム NaAsO2 〔K 8046，メタ亜ひ酸ナトリウ

ム，特級〕

アポビンカミン C21H24N2O2 白色～微黄色の結晶で，におい

はない．

確認試験 本品 0.05 g を核磁気共鳴スペクトル測定用重

水素化クロロホルム 0.7 mL に溶かし，テトラメチルシラ

ンを内標準として核磁気共鳴スペクトル測定法（1H）により

測定するとき，δ1.0 付近に三重線のシグナルを，δ1.9 付

近に多重線のシグナルを，δ3.9，δ4.1 及びδ6.1 付近に単

一線のシグナルを示し，δ3.9，δ4.1 及びδ6.1 付近の各シ

グナルの面積強度比は，ほぼ 3：1：1 である．

アミドブラック 10 B C22H14N6Na2O9S2 暗褐色の結晶性の粉

末．

確認試験 本品の水溶液（1 → 1000000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

617 ～ 721 nm に吸収の極大を示す．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

アミドブラック 10 B 染色液 アミドブラック 10 B 0.5 g

に酢酸（100）5 mL を加えて溶かし，水を加えて 100 mL

とする．

アミド硫酸 HOSO2NH2 〔K 8587，特級〕

2―アミノ― 6 ―クロロトルエン C7H8ClN 無色の液体で，特異

なにおいがある．メタノール，エタノール（95）又はアセト

ンに溶けやすく，水に極めて溶けにくい．用時蒸留する．

沸点 86 ～ 87 °C/0.67 kPa

比重 d2020：1.188 ～ 1.196

屈折率 n20D：1.585 ～ 1.590

4―アミノ― 6 ―クロロ―1，3―ベンゼンジスルホンアミド，薄層ク

ロマトグラフ用 C6H8ClN3O4S2

精製法 4―アミノ― 6 ―クロロ―1，3―ベンゼンジスルホンア

ミド 3 g に水 300 mL を加え，還流冷却器を付けて加熱

して溶かす．これに活性炭 0.7 g を加え，熱時ろ過する．

冷後，析出した結晶をろ取し，水 100 mL で洗い，105 °C

で 4 時間乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

融点 260 ～ 265 °C（分解）．

類縁物質 本品 0.025 g をとり，アセトン 10 mL を加

えて溶かした液につき，「ベンチルヒドロクロロチアジド」

の純度試験（６）を準用し，試験を行うとき，Rf 約 0.4 の

位置に単一のスポットを示す．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.3 g を精密に量

り，n―ブチルアミン 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

ナトリウムメトキシド・4―メチル―2―ペンタノン液で滴定す

る（指示薬：マグネソン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は

液の赤色が濃青色に変わるときとする．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

4―アミノ― 6 ―クロロ―N 3―メチル―m―ベンゼンジスルホンアミ

ド C7H10ClN3O4S2 白色～微黄色の針状結晶で，においはな

い．アセトンに溶けやすく，メタノール又はエタノール

（95）に溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けにくい．

融点 189 ～ 194 °C

確認試験 本品のメタノール溶液（1 → 20000）の吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 314 ～ 318 nm 及び 265

～ 269 nm に吸収の極大を，波長 286 ～ 290 nm に吸収

の極小を示す．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

含量 98.5 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.30 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホルムアミド 70 mL

を加えて溶かし，0.1 mol/L テトラメチルアンモニウムヒド

ロキシド液で滴定する（電位差滴定法）．別に N，N ―ジメチ

ルホルムアミド 70 mL に水 10 mL を加えた液につき，同

様の方法で空試験を行い，補正する．
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0.1 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 29.976 mg C7H10ClN3O4S2

アミノ酸分析用塩酸 塩酸，アミノ酸分析用 を見よ．

アミノ酸用薄層板 薄層板，アミノ酸用 を見よ．

N ―［（2S，3R）―3―アミノ―2―ヒドロキシ―4―フェニルブタノイ

ル］―D―ロイシン C16H24N2O4 次に示す方法で製造し，次の

規格に適合するもの．

製法 （2S，3R）―3―アミノ―2―ヒドロキシ―4―フェニル酪酸

をベンジルオキシカルボニル化し，次いで D―ロイシンベン

ジルエステルとウベニメクスの製造法に従い脱水縮合させ，

N ―［（2S，3R）―3―ベンジルオキシカルボニルアミノ―2―ヒドロ

キシ―4―フェニルブタノイル］―D―ロイシンベンジルエステル

を得る．これを還元して粗製物を得た後，水から結晶化させ

てろ過し，50 ～ 60 °C で減圧乾燥する．

性状 本品は白色の粉末である．

旋光度 〔α〕25578：－2.0 ～ －4.0°（乾燥後，0.1 g，酢酸
（100），10 mL，100 mm）．

2―アミノピリジン C5H6N2 無色～ごくわずかに灰色を帯びた

結晶で特異なにおいがある．

融点 56 ～ 60 °C

純度試験 本品 0.050 g をとり，ジクロロメタン 20.0

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．試料溶液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．薄層クロマトグラフ

用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に，

pH 6.0 の 0.2 mol/L リン酸塩緩衝液を噴霧し，熱風で 30

分間乾燥後，105 °C で 1 時間乾燥する．この薄層板に試料

溶液 20�L をスポットする．次にクロロホルム/アセトン/
ギ酸混液（35：15：2）を展開溶媒として約 12 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，単一のスポットを認める．

DL―アラニン C3H7NO2 白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味はわずかに甘い．水に溶けやすく，エタノー

ル（95）にほとんど溶けない．

融点 264 ～ 296 °C（分解）．

アリザリン C14H8O4 黄赤色の粉末，エタノール（95）にや

や溶けにくく，水にほとんど溶けない．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 5.0 % 以下（1 g）．

アリザリン試液 アリザリン 0.5 g にエタノール（95）100

mL を加え，水浴上で 1 分間加温して溶かす．冷後，ろ過

して使用する．

アリザリンレッド S・ジルコニル液 アリザリンレッド S 試

液 10 mL に硝酸ジルコニル二水和物溶液（1 → 200）10

mL 及び水を加えて 50 mL とし，更に希塩酸 200 mL を

加える．

亜硫酸リジン用薄層板 薄層板，亜硫酸リジン用 を見よ．

アルカリ性過マンガン酸カリウム試液 過マンガン酸カリウム

試液，アルカリ性 を見よ．

アルカリ性リン酸加水分解酵素 リン酸加水分解酵素，アルカ

リ性 を見よ．

アルカリ性リン酸加水分解酵素試液 リン酸加水分解酵素試液，

アルカリ性 を見よ．

アルカリ銅試液＊ 硫酸銅（�）五水和物 15.0 g に水を加え
て溶かし，100 mL とし，A 液とする．無水炭酸ナトリウ

ム 25.0 g，酒石酸ナトリウムカリウム四水和物 25.0 g，炭

酸水素ナトリウム 20.0 g 及び無水硫酸ナトリウム 200.0 g

に水を加えて溶かし，1000 mL とし，B 液とする．A 液及

び B 液を 3：50 の割合で，用時，混合して製する．

アルフッソン アリザリンコンプレキソン 1 mol とランタン

1 mol とのキレート化合物に緩衝剤としてフタル酸水素カ

リウムとヘキサミンを加えて紫色の水溶性粉末としたもので

ある（ドータイト試薬）．

アルミナ薄層板 Aluminiumoxid G nach Stahl に 2 倍量の

水を加えて約 20 秒間振り混ぜ，ガラス板上に層厚 250�m
に展延し，105 °C で 1 時間加熱し，デシケーター（シリカ

ゲル）中に放冷する．

安息香酸イソプロピル C6H5COOCH（CH3）2 無色澄明の液で，

メタノールと混和する．

屈折率 n20D：1.490 ～ 1.498

比重 d2020：1.010 ～ 1.018

類縁物質 本品 0.050 g をメタノールに溶かし，正確に

100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 10�L につき，
「塩酸プロパフェノン」の純度試験（３）類縁物質の操作条

件 1 に従い，液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，

溶媒ピーク付近に安息香酸のピークを認めても面積百分率法

によりその量を求めるとき，1.5 % 以下で，他に本品及び溶

媒以外のピークを認めない．ただし，検出感度は試料溶液

10�L から得た安息香酸イソプロピルのピーク高さがフル
スケールの約 90 % になるように調整する．

安息香酸ブチル C6H5COOCH2CH2CH2CH3 本品のアセトニト

リル溶液（7 → 10000）につき，「塩酸マニジピン」の定量

法の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，マ

ニジピンの保持時間付近にピークを認めない．

アントラセン C14H10 紫色の蛍光を放つ無色若しくは白色の

結晶又は結晶性の粉末で，ジエチルエーテルに溶けにくく，

水に溶けない．

融点 215 ～ 218 °C

アントラニル酸 H2NC6H4COOH 〔特級〕

アンモニア試液＊ 1 mol/L アンモニア水 170 mL に水を加

えて 1000 mL とする．

アンモニア試液，0.1 mol/L アンモニア水（28）6.5 mL に

水を加えて 1000 mL とする．

アンモニア・メタノール試液 アンモニア水（28）2 mL にメ

タノールを加えて 100 mL とする．

イソニアジド試液＊ イソニアジド（日局）0.38 g に塩酸 0.4

mL 及びメタノールを加えて溶かし，500 mL とする．

3―イソブチル―1―メチルキサンチン C10H14N4O2 白色～微黄色

の鱗片状の結晶である．

3―イソブチル―1―メチルキサンチン液 3―イソブチル―1―メチル

キサンチン 4.44 mg を 20 mL の 0.1 % ウシ血清アルブ

ミン含有培地に溶かす．

イソプロピルベンゼン C9H12 無色の澄明な液で，エタノー

ル（95），ジエチルエーテル又はクロロホルムに溶け，水に

ほとんど溶けない．

沸点 152 ～ 153 °C

DL―イソロイシン C6H13NO2 白色の結晶又は結晶性の粉末で，

水にやや溶けにくい．

融点 292 °C（分解）．
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イノシトール myo―イノシトール を見よ．

myo―イノシトール C6H6（OH）6 〔K 8094：1994，特級〕

インジゴカルミン試液＊ インジゴカルミン 0.50 g を水 50

mL 及び硫酸 5 mL に溶かし，冷後，水を加えて 100 mL

とする．調製後 30 日間以内に用いる．

ウサギ血清 ウサギから血液を採血してフラスコにとり，血液

を凝固させ，血清が分離するまで室温で放置する．分離した

血清はガラス容器に入れ，－20 °C で凍結保存する．

2 % ウサギ血清エチレンジアミン四酢酸含有リン酸緩衝食塩

液 塩化ナトリウム 7.65 g，リン酸二水素ナトリウム二水和

物 0.936 g，リン酸水素二ナトリウム十二水和物 8.589 g，

エチレンジアミン四酢酸 18.6 g に水を 800 mL 加えて溶

かし，アジ化ナトリウム 0.5 g を加える．この溶液に水を

加えて 1000 mL とする．これを 0.5 mol/L 水酸化ナトリ

ウム試液又は 0.5 mol/L 塩酸試液を加え，pH 7.5 に調整し

た後，ウサギ血清を 20 mL 加える．

ウサギ免疫グロブリン G 分子量約 160000，沈降定数 7 S

のγ易動度を持つ糖たん白で，2 本の L 鎖と 2 本の H 鎖

がそれぞれ単一の S－S 結合で結ばれている．

ウサギ免疫グロブリン G 抗体 ウサギ免疫グロブリン G を

ヤギに免疫して抗血清を作製する．この抗血清を，エチレン

ジアミン四酢酸含有リン酸緩衝食塩液を加えて 3.5 % 溶液

としたマクロゴール 6000（日局）を加えて，100 倍希釈す

る．

ウシ血清アルブミン加 pH 8.5 のトリス緩衝液 ウシ血清ア

ルブミン試液 5.0 mL に pH 8.5 のトリス緩衝液を加え，

正確に 100 mL とする．

ウシ血清アルブミン緩衝液 塩化ナトリウム 7.65 g，リン酸

二水素ナトリウム二水和物 0.936 g，リン酸水素二ナトリウ

ム十二水和物 8.589 g を水 1000 mL に溶かす．チメロサ

ール 0.1 g を生理食塩液 100 mL に溶かす．エチレンジア

ミン四酢酸 700 mg を水 10 mL に溶かす．これらの液を

混和し，これにウシ血清アルブミン 1.2 g を加えて溶かし，

0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液又は 0.5 mol/L 塩酸試液

を加え，pH 7.2 に調整し，60 °C で 10 時間加温して不動

化する．

0.1 % ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液 ウシ血清アルブ

ミン 0.1 g を酢酸ナトリウム三水和物溶液（1 → 100）に

溶かし，正確に 100 mL とする．この液に 1 mol/L 塩酸

試液を加え，pH 4.0 に調整する．

ウシ血清アルブミン含有胎盤性性腺刺激ホルモン溶液 ウシ血

清アルブミン緩衝液 0.2 mL 中に「胎盤性性腺刺激ホルモ

ン」6.67 胎盤性性腺刺激ホルモン単位を含む溶液とする．

0.1 % ウシ血清アルブミン含有培地 ウシ血清アルブミン 1

g を精製下垂体性性腺刺激ホルモン培地 1000 mL に溶か

し，0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液又は 0.5 mol/L 塩酸

試液を加え，pH 7.4 に調整する．

1 % ウシ血清アルブミン含有リン酸緩衝食塩液 ウシ血清ア

ルブミン 10 g，塩化ナトリウム 7.65 g，リン酸二水素ナト

リウム二水和物 0.936 g，リン酸水素二ナトリウム十二水和

物 8.589 g，アジ化ナトリウム 0.5 g を水に溶かし，1000

mL とし，0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液又は 0.5 mol/L

塩酸試液を加え，pH 7.4 に調整する．

ウシ血清アルブミン結晶 淡黄色の結晶性の粉末で，においは

ない．水に溶けやすく，エタノール（95）にほとんど溶けな

い．

水分 3.0 % 以下（容量滴定法，直接滴定）．

窒素含量 15.0 % 以上

ウシ血清アルブミン試液 ウシ血清アルブミン 0.2 g を pH

8.5 のトリス緩衝液 100 mL に溶かす．

ウロガストロン，定量用 本品は淡褐色の小片で，におい及び

味はない．本品は水に溶けやすく，エタノール（95），アセ

トン又はジエチルエーテルにほとんど溶けない．

性腺刺激ホルモンよう作用 本品を胎盤性性腺刺激ホルモ

ン（日局）の定量法を準用し，試験を行う．本品 1 mg の

示す性腺刺激ホルモンよう作用は性腺刺激ホルモンとして胎

盤性性腺刺激ホルモン 3 単位以下である．

乾燥減量 8 % 以下（0.2 g，減圧，酸化リン（V），2 時

間）．

強熱残分 3.0 % 以下（0.5 g）．

力価 乾燥した本品 0.4 mg は，次の方法で試験を行う

とき，胃液分泌量を 70 % 抑制する．体重約 180 g の健康

なシロネズミを 10 匹 1 群とし，24 時間絶食，絶水の後，

エーテル麻酔下で幽門結紮術を施行し，1 群には乾燥した本

品の 0.4 mg を生理食塩液 0.5 mL に溶かした溶液を，ま

た，他の 1 群には生理食塩液 0.5 mL をそれぞれ尾静脈に

注射し，2 時間後に頸椎脱臼により安楽死させ，胃を摘出し，

血液その他の不要物を分離し，胃内容物を試験管にとり，遠

心分離して不要物を除去し，胃液量を量る．得た胃液量を

各々のシロネズミの体重 1 kg 当りに換算し，平均値を算

出する．

エオシン試液 エオシン Y 0.5 g に水 100 mL を加えて溶か

す．

エオシン Y 試液 エオシン Y 0.050 g に水 10 mL を加え

て溶かす．

液状ユニバーサル BT 本品は，その 50 mL 中にエリオクロ

ームブラック T 0.025 g，アンモニア試液 22.5 mL 及び有

機アミン溶液 27.5 mL を含む．

液体クロマトグラフ用グアニン グアニン，液体クロマトグラ

フ用 を見よ．

液体クロマトグラフ用シアノアルキル化シリカゲル シアノア

ルキル化シリカゲル，液体クロマトグラフ用 を見よ．

液体クロマトグラフ用チミン チミン，液体クロマトグラフ用

を見よ．

液体クロマトグラフ用テトラブチルアンモニウムヒドロキシド

液 テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液，液体クロマ

トグラフ用 を見よ．

液体クロマトグラフ用メタノール メタノール，液体クロマト

グラフ用 を見よ．

液体クロマトグラフ用ラテックス型陰イオン交換樹脂 ラテッ

クス型陰イオン交換樹脂，液体クロマトグラフ用 を見よ．

エスクレチン C9H6O4 淡黄色の結晶性の粉末である．

純度試験 本品 0.05 g を水/メタノール/酢酸（100）混

液（70：30：1）に溶かし，50 mL とする．この液 20 �L
につき，「エスクロシド」の純度試験（３）類縁物質の操作

条件に従い，液体クロマトグラフ法により試験を行う．主ピ

ークの保持時間の約 2 倍の範囲について，各々のピーク面

積を自動積分法により測定し，面積百分率法により，エスク
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レチンの量を求めるとき，98.5 % 以上である．

β―エスシン，定量用 本品はトリテルペングリコシドの混合

物で，その主配糖体は，3―［2′―（β―D―グリコピラノシド）―

4′―（β―D―グルクロピラノシド）―β―D―グルクロピラノシド］―

21β―チグロイル―22 α ―アセチルプロトエスチゲニン

（C55H86O24）である．

性状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は苦い．

旋光度 〔α〕20D：約 －24°（0.5 g，メタノール，10 mL，
100 mm）．

融点 約 210 °C（分解）．

確認試験 本品 0.01 g にメタノールを加えて溶かし，10

mL とした液を試料溶液とする．試料溶液につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次に 1―プロパノール/酢酸エチル/水混液（4：3：

3）及び 1―ブタノール/水/酢酸（100）混液（6：3：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに薄めた硫酸（1 → 2）を均等に噴霧した後，110 °C

で 10 分間加熱するとき，Rf 値約 0.4 及び 0.3 に赤褐色の

スポットを 1 個認める．

STANA N ―サクシニル―L―アラニル―L―アラニル―L―アラニン

p―ニトロアニリド を見よ．

N ―エチルマレイミド試液 N ―エチルマレイミド 0.080 g を

pH 6.7 の 0.1 mol/L リン酸二水素カリウム・四ホウ酸ナト

リウム緩衝液 100 mL に溶かす．

エチレンジアミン四酢酸 C10H16N2O8 白色の結晶性粉末で，

水に溶けにくい．

融点 240 °C（分解）．

エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム・水酸化ナトリウ

ム試液，0.2 mol/L エチレンジアミン四酢酸二水素二ナト

リウム二水和物 74.4 g 及び水酸化ナトリウム 10 g を水に

溶かし，1000 mL とする．

エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム・水酸化ナトリウム試液，

0.2 mol/L エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム・

水酸化ナトリウム試液，0.2 mol/L を見よ．

エチレンジアミン四酢酸含有リン酸緩衝食塩液 塩化ナトリウ

ム 7.65 g，リン酸二水素ナトリウム二水和物 0.936 g，リン

酸水素二ナトリウム十二水和物 8.589 g 及びエチレンジア

ミン四酢酸 18.6 g を水 800 mL に溶かし，更にアジ化ナ

トリウム 0.5 g を加えて溶かす．この液に水を加えて 1000

mL とし，0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液又は 0.5 mol/L

塩酸試液を加え，pH 7.5 に調整する．

エチレンジアミン四酢酸マグネシウム試液 0.05 mol/L 塩化

マグネシウム液に pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモニウ

ム緩衝液を加え，エリオクロムブラック T・塩化ナトリウ

ムを指示薬として 0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナ

トリウム液を，液が青色を呈するまで加える．

2―エトキシエタノール C2H5OC2H4OH 無色澄明の液で，水，

エタノール（95）又はジエチルエーテルと混和する．

屈折率 n20D：1.404 ～ 1.409

比重 d2020：0.929 ～ 0.933

7―エトキシ―3―フェニル―4H ―1―ベンゾピラン―4―オン C17H14O3

白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

確認試験 本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化ク

ロロホルム溶液（1 → 10）につき，核磁気共鳴スペクトル

測定用テトラメチルシランを内標準物質として核磁気共鳴ス

ペクトル測定法（1H）により測定するとき，δ1.4 ppm 付

近に三重線のシグナルを，δ4.1 ppm 付近に四重線のシグ

ナルを，δ6.8 ppm 付近及びδ8.2 ppm 付近に二重線のシ

グナルを，δ7.0 ppm 付近に二重・二重線のシグナルを，

δ7.3 ～δ7.7 ppm に多重線のシグナルを，また，δ7.9

ppm 付近に単一線のシグナルを示す．

エラスターゼ基質液 N ―サクシニル―L―アラニル―L―アラニル―

アラニン p―ニトロアニリド 70.5±1 mg を精密に量り，氷

冷した pH 8.5 のトリス緩衝液に溶かし，正確に 25 mL と

し，遮光した容器に入れる．（用時調製：6.25 mmol/L）

エラスチン ウシ項靭帯から精製した淡黄色～黄褐色の粉末で，

pH 8.8 の希パリッチュ緩衝液に不溶のもの．

エリスロ―1―（4―オキソシクロヘキシル）―2―［2―（4―ヒドロキシフ

ェニル）エチルアミノ］―1―プロパノール塩酸塩 C17H25NO3・

HCl 白色～黄色の結晶である．

純度試験 本品 2.5 mg をメタノール 0.5 mL に溶かし

た液 10�L につき，塩酸リトドリン標準品の類縁物質の条
件で薄層クロマトグラフ法により試験を行う．得られた薄層

クロマトグラムを波長 530 nm でクロマトスキャナーを用

いて各スポットの濃さを測定するとき，主スポットの濃さは

全スポット濃度の 60 % 以上である．

エリスロ―1―（4―ヒドロキシフェニル）―2―［2―（4―オキソシクロヘ

キシル）エチルアミノ］―1―プロパノール塩酸塩 C17H25NO3・

HCl 白色の結晶性の粉末である．

融点 223 ～ 233 °C

純度試験 本品 0.01 g をメタノール 1 mL に溶かした

液 10�L につき，塩酸リトドリン標準品の類縁物質の操作
条件で薄層クロマトグラフ法により試験を行う．得られた薄

層クロマトグラムを波長 530 nm でクロマトスキャナーを

用いて各スポットの濃さを測定するとき，主スポットの濃さ

は全スポット濃度の 85 % 以上である．

塩化アルミニウム（	） AlCl3〔K 8115，特級〕
塩化カルシウム CaCl2〔K 8123，特級〕

塩化カルシウム試液，0.025 mol/L 塩化カルシウム二水和物

3.67 g に水を加えて溶かし，1000 mL とする．

塩化カルシウム試液，塩基性 塩化カルシウム二水和物 1.85

g にアンモニア水（28）200 mL 及び水 200 mL を加えて

溶かし，更に水を加えて 500 mL とする．ソーダ石灰管を

付けて保存する．

塩化カルシウム，無水 塩化カルシウム を見よ．

塩化コプチシン C10H14ClNO4 黄色の結晶性の粉末である．

類縁物質 本品 1 mg を水 50 mL に溶かし，試料溶液

とする．この液 10�L につき，硫酸ベルベリンの類縁物質
の操作条件に従い，液体クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面

積百分率法によりコプチシンの量を求めるとき，95.0 % 以

上である．ただし，検出感度は試料溶液のピーク高さがフル

スケールの約 40 % になるように調整し，ピーク測定範囲

は溶媒のピークの後からコプチシンの保持時間の約 2 倍の

範囲とする．

塩化コリン＊ C5H14ClNO 白色の結晶又は結晶性の粉末で，

わずかに魚臭があり，吸湿性を有する．水及びエタノール
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0.02 mol/L テトラフェニルボロンナトリウム液 1 mL

＝ 6.800 mg C21H38ClN

（99.5）に極めて溶けやすく，ジエチルエーテルにほとんど

溶けない．

アンモニウム化合物 0.01 % 以下（NH4 として）．

重金属 0.002 % 以下（Pb として）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，110 °C，3 時間）．

塩化セチルピリジニウム C21H38ClN・H2O 白色の粉末又は結

晶で，わずかに特異なにおいがある．

融点 80 ～ 84 °C

水分 4.5 ～ 5.5 %（容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）

含量 換算した脱水物に対し，99 ～ 102 % を含む．

定量法 本品約 0.2 g を精密に 250 mL の共栓フラスコに

とり，水 75 mL を加えて溶かす．次にクロロホルム 10

mL，ブロモフェノールブルー溶液（1 → 2000）0.4 mL 及

び新たに製した炭酸水素ナトリウム溶液（21 → 5000）5

mL を加え，0.02 mol/L テトラフェニルボロンナトリウム

液で滴定する．ただし，滴定の終点は，終点の近くでは 1

滴ごとに激しく振り混ぜ，クロロホルム層の青色が消える点

とする．

この式から得た塩化セチルピリジニウムの数値及び水分で

得た数値によって，対応する脱水物に対する質量百分率

（%）に換算する．

塩化セチルピリジニウム試液 塩化セチルピリジニウム 2.5 g

に 40 °C の水を加えて溶かし，100 mL とする．

塩化第二鉄試液＊ 塩化鉄（	）試液＊ を見よ．

塩化第二鉄試液，カサンスラノール用 塩化鉄（	）試液，カ
サンスラノール用 を見よ．

塩化第二鉄・フェリシアン化カリウム・亜ヒ酸ナトリウム試液

塩化鉄（	）・ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム・亜ヒ酸
ナトリウム試液 を見よ．

塩化第二鉄・フェリシアン化カリウム試液 塩化鉄（	）・ヘ
キサシアノ鉄（	）酸カリウム試液 を見よ．

塩化鉄（	）試液＊ 塩化鉄（	）六水和物 0.075 g を薄めた
酢酸（100）（24 → 25）50 mL に溶かし，冷却しながら硫

酸 50 mL を注意して加える．

塩化鉄（	）試液，カサンスラノール用 塩化鉄（	）六水和
物 100 g を水に溶かし，100 mL とする．

塩化鉄（	）・ヘキサシアノ鉄（�）酸カリウム・亜ヒ酸ナト
リウム試液 A 液：塩化鉄（	）六水和物 2.7 g を 7.3
g/dL塩酸100mLに溶かす．冷所に保存する．B液：ヘキ

サシアノ鉄（	）酸カリウム 3.5 g を水 100 mL に溶かす．
冷所に保存する．C 液：亜ヒ酸ナトリウム 5.0 g を氷冷し

た水酸化ナトリウム試液 30 mL に溶かし，かき混ぜながら

7.3 g/dL 塩酸 65 mL を加える．使用直前に A 液 5 容量，

B 液 5 容量，C 液 1 容量を混ぜる．

塩化ナトリウム・酢酸原液，pH 5.4 塩化ナトリウム 8.77 g

に 0.1 mol/L 酢酸緩衝液を加えて溶かし，1000 mL とする．

塩化ナトリウム・酢酸試液 pH 5.4 の塩化ナトリウム・酢酸

原液 pH 5.4 100 mL に 0.15 mol/L 塩化ナトリウム溶液

100 mL を加えて混和する．

塩化ナトリウム試液，0.15 mol/L 塩化ナトリウム 8.77 g に

水を加えて溶かし，1000 mL とする．

塩化ナトリウム試液，0.5 mol/L 塩化ナトリウム 29.2 g に

水を加えて溶かし，1000 mL とする．

塩化ナトリウム試液，酸性 塩化ナトリウム飽和溶液 97.5

mL に硫酸 2.5 mL を加える．

塩化ナトリウム飽和溶液 塩化ナトリウム 160 g に水 400

mL を加え，1 時間振り混ぜた後，静置し，上澄液を用いる．

塩化パラジウム試液＊ 塩化パラジウム（�）試液＊ を見よ．

塩化パラジウム（�）試液＊，エピチオスタノール用 塩化パ

ラジウム（�）0.12 g に薄めた塩酸（9 → 100）2 mL を
加え，穏やかに加熱して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL

とする．

塩化パラジウム（�）試液＊，マレイン酸レボメプロマジン錠

用 塩化パラジウム（�）0.5 g を 0.25 mol/L 硫酸試液
500 mL に加熱して溶かし，冷後，0.25 mol/L 硫酸試液を

加えて 1000 mL とする（0.05 %）．

塩化バリウム・ゼラチン試液 ゼラチン 1 g を 60 ～ 70 °C

の温湯 100 mL に加え，60 ～ 70 °C の水浴中で加温して

溶かした後，4 °C で一夜放置する．これを 25 °C で塩化バ

リウム二水和物 0.5 g を加えて溶かし，4 °C で一夜放置す

る．

塩化 S・ベンジルチウロニウム ベンジルクロライド 126 g

をエタノール（95）200 mL に溶かし，チオ尿素 76 g を

加え，還流冷却器を付け，90 分間加熱する．冷後，析出す

る結晶をろ取し，エタノール（95）で洗い，エタノール

（95）から再結晶する．

塩化ベンジルトリメチルアンモニウム C10H16ClN

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品約 0.5 g を精密に量

り，水に溶かして 50 mL とし，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定

する．

0.1 mol/L 硝酸銀 1 mL ＝ 18.569 mg C10H16ClN

塩基性塩化カルシウム試液 塩化カルシウム試液，塩基性 を

見よ．

塩酸，アミノ酸分析用 塩酸 47.2 mL に水を加えて 100 mL

とする．

塩酸・エタノール試液＊ エタノール（99.5）250 mL に塩酸

4 mL 及び水を加えて 500 mL とする．

塩酸・エタノール（95）試液，0.01 mol/L 塩酸 0.9 mL に

エタノール（95）を加えて 1000 mL とする．

塩酸・エタノール試液，1 mol/L 塩酸 90 mL にエタノール

（95）を加えて 1000 mL とする．

塩酸 D―ガラクトサミン C6H13NO5・HCl

窒素含量 6.33 ～ 6.67 %（窒素定量法による）．

旋光度 〔α〕20D：＋94 ～ ＋97°（1 g，水，100 mL，100
mm）．

塩酸グアニジン CH5N3・HCl 白色の結晶又は結晶性の粉末

で，においはなく，水又はメタノールに溶けやすい．

融点 181 ～ 183 °C

純度試験 本品は，「塩酸グアンファシン」の純度試験

（５）の薄層クロマトグラフ用標準物質としての使用条件で，

測定の障害となるスポットを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を 105 °C で 1 時間

乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，水 10 mL を加えて

溶かし，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定する（指示薬：1 % フ

ルオレセインナトリウム溶液 3 滴）．同様の方法で空試験を
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行い，補正する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 9.553 mg CH5N3・HCl

塩酸グアニン C5H5N5O・HCl 無色の結晶である．本品は水

又はエタノール（95）に溶けやすい．

融点 184 °C

塩酸 2―クロロエチルアミン，薄層クロマトグラフ用 塩酸 2―

クロロエチルアミン ClCH2CH2NH2・HCl 白色の結晶であ

る．

純度試験 類縁物質 本品 0.15 g をメタノール 20 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 5�L につき，「イホスファミド」の
純度試験（５）を準用し，試験を行うとき，試料溶液から得

た 2―クロロエチルアミンのスポット以外のスポットは，標

準溶液から得た 2―クロロエチルアミンのスポットより濃く

ない．

塩酸・酢酸ナトリウム緩衝液，pH 2.0 0.1 mol/L 塩酸試液

50.3 mL に薄めた酢酸ナトリウム試液（1 → 10）を加えて

90 mL とする．

塩酸試液，0.005 mol/L 0.5 mol/L 塩酸試液 10 mL に水を

加えて 1000 mL とする．

L―塩酸システイン試液 L―システイン塩酸塩試液 を見よ．

塩酸チラミン C8H11NO・HCl 白色の結晶性の粉末である．

融点 271 ～ 274 °C

塩酸 p―トルエンスルホニル―L―アルギニンメチルエステル

C14H22N4O4S・HCl 白色の結晶性の粉末である．

旋光度 〔α〕20D：－13.5 ～ －16.0°（0.2 g，水，10 mL，
100 mm）．

融点 145 ～ 148 °C

純度試験 類縁物質 本品 0.10 g を水に溶かし，正確に

10 mL とし試料溶液とする．この液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次に 1―ブタノール/水/酢酸（100）混液（4：1：1）を展

開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．次

に薄層板を 30 秒間ヨウ素蒸気中に放置するとき，単一のス

ポットを認める．

塩酸 N ―（1―ナフチル）エチレンジアミン N ―1―ナフチルエチ

レンジアミン二塩酸塩 を見よ．

塩酸 N ―（1―ナフチル）エチレンジアミン試液 N ―1―ナフチル

エチレンジアミン二塩酸塩試液 を見よ．

塩酸ヒドロキシアンモニウム試液＊ 塩酸ヒドロキシアンモニ

ウム 7.5 g を水酸化ナトリウム試液 100 mL に溶かす．

塩酸ヒドロキシアンモニウム試液，中和 塩酸ヒドロキシアン

モニウム 35 g を水 150 mL に溶かし，2―プロパノールを

加えて 1000 mL とする．この液にブロモフェノールブルー

のエタノール（95）溶液（1 → 2500）15 mL を加え，青緑

色になるまで 2，2′，2″，―ニトロトリエタノール試液を加える．

塩酸ヒドロキシアンモニウム・メタノール試液 塩酸ヒドロキ

シアンモニウム 6.95 g をメタノールに溶かし，100 mL と

する．

塩酸 5―（1―ヒドロキシ―2―｛［2―（O ―ヒドロキシフェノキシ）エ

チル］アミノ｝エチル）―2―メチルベンゼンスルホンアミド

C17H22N2O5S・HCl 白色の結晶でメタノールにやや溶けにく

く，水に溶けにくく，エタノール（99.5）にほとんど溶けな

い．

融点 約 227 °C（分解）．

類縁物質 本品 0.010 g を移動相 20 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加え

て正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 10�L につき，「塩酸アモスラロール」の純度試験
（２）の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．そ

れぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定する

とき，試料溶液の主ピーク以外のピークの合計面積は，標準

溶液のピーク面積より大きくない．

塩酸ヒドロキシルアミン試液＊ 塩酸ヒドロキシアンモニウム

試液＊ を見よ．

塩酸ヒドロキシルアミン・メタノール試液 塩酸ヒドロキシア

ンモニウム・メタノール試液 を見よ．

塩酸ピリドキサール C8H9NO3・HCl 白色～微黄色の結晶で

ある．

溶状 本品 0.5 g を水 20 mL に溶かすとき，ほとんど

澄明である．

塩酸�―フェニル―2―ピペリジン酢酸，薄層クロマトグラフ用

C13H17NO2・HCl 白色の結晶性の粉末で，においはないか，

又はわずかに特異なにおいがある．水，メタノールに溶けや

すく，ジエチルエーテルに極めて溶けにくい．

融点 21.6 ～ 22.2 °C（分解）．

類縁物質 本品 0.010 g をとり，メタノール 10 mL を

正確に加えて溶かした液につき，「塩酸メチルフェニデー

ト」の純度試験（４）の条件で薄層クロマトグラフ法により

試験を行うとき，Rf 約 0.45 の位置に単一のスポットを認め

る．

水分 0.5 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

塩酸 m―フェニレンジアミン C6H8N2・2HCl 白色～微帯赤

色の結晶性の粉末で，水に溶けやすく，エタノール（99.5）

に溶ける．光により赤色～褐色となる．溶液が着色したとき

は，使用前少量の活性炭を加え，振り混ぜて脱色する．

溶状 本品 0.5 g を水 200 mL に溶かすとき，液はほと

んど無色澄明である．

強熱残分 0.1 % 以下（1 g）．

鋭敏度 本品 10 mg を水 10 mL に溶かし，A 液とす

る．亜硝酸ナトリウム 15 mg を水 100 mL に溶かし，B

液とする．水 50 mL に B 液 0.5 mL を加えて混和し，そ

れに A 液 0.5 mL と塩酸 3 mL を加えて振り混ぜる．10

分間放置した後，液は明らかな黄色を呈する．

塩酸 m―フェニレンジアミン溶液 塩酸 m―フェニレンジアミ

ン 1 g 及びシュウ酸二水和物 1 g を水 35 mL に溶かし，

必要ならばろ過する．用時製する．

塩酸プロプラノロール 塩酸プロプラノロール（日局）．

塩酸・メタノール試液，0.01 mol/L 0.5 mol/L 塩酸試液 20

mL にメタノールを加えて 1000 mL とする．

塩酸・メタノール試液，0.1 mol/L 塩酸 9 mL にメタノー

ルを加えて 1000 mL とする．

黄色酸化水銀（�） 酸化水銀（�），黄色 を見よ．

p―オキシ安息香酸 n―アミル HOC6H4COO（CH2）4CH3 無色

透明で粘稠な液体又は白色の塊である．

純度試験 本品 0.3 g をエタノール（95）100 mL に溶

50 一般試験法



かす．この液 5 mL にエタノール（95）を加えて 50 mL

とした液 10�L につき，「ロラゼパム錠」の定量法を準用
して試験を行うとき，単一のピークを示すか，又は他のピー

クを認めてもロラゼパムのピークと重ならない．

5―オキソ―10―メチル―2―フェノチアジニル酢酸，薄層クロマト

グラフ用 C15H13NO3S 淡黄色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品を減圧，0.67 kPa 以下，酸化リン（�）
で 4 時間乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2900 cm－1，1723 cm－1，

1591 cm－1，1469 cm－1，1189 cm－1，973 cm－1，759 cm－1，

及び 668 cm－1，に吸収を認める．

吸光度 E 1 %
1 cm（238 nm）：1070 ～ 1110（0.05 g，エタノ

ール（95），10000 mL）．

融点 239 ～ 241 °C

類縁物質 本品 5 mg をアセトン 50 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液につき薄層クロマトグラフ法によって

試験を行う．試料溶液 5�L 薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調整した薄層板にスポットする．次にベンゼ

ン/酢酸エチル/ギ酸混液（14：5：1）を展開溶媒として 15

cm 展開した後，薄層板を風乾して用いる．これに過塩素酸

溶液（1 → 2）を均等に噴霧し，110 °C で加熱するとき，

スポットは赤色を呈し，単一である．

オクタデシルシリル化シリカゲル，薄層クロマトグラフ用 薄

層クロマトグラフ用に製造したもの．

n―オクチルベンゼン C14H22 無色澄明の液で，本品のメタノ

ール溶液（1 → 500）10�L につき，「エピチオスタノー
ル」の定量法を準用し，試験を行うとき，定量の障害となる

ピークを示さないもの．

沸点 263 ～ 265 °C

精製法 減圧蒸留により精製する．

オリブ油乳化液 ポリビニルアルコール試液＊/オリブ油混液

（3：1）200 ～ 300 mL を乳化機の 500 mL 用容器に入れ，

10 °C 以下に冷却しながら，毎分 12000 ～ 16000 回転で

10 分間乳化する．乳化液は乳化後 1 時間冷所に放置し，油

層が分離しないことを確かめた後，使用する．

オルシン試液 オルシン 0.1 g を 30 % 塩酸 40 mL に溶か

す．この液に塩化鉄（	）試液 0.3 mL を加えて振り混ぜ，
更に 30 % 塩酸を加えて全量を 50 mL とする．用時製す

る．

オルト過ヨウ素酸 H5IO6 〔K 8248：1994，オルト過よう素

酸，特級〕

オルト過ヨウ素酸試液 オルト過ヨウ素酸 11 g を水 400

mL に溶かし，酢酸（100）を加えて，1000 mL とする．

過塩素酸第二鉄試液 過塩素酸鉄（	）試液 を見よ．

過塩素酸第二鉄試液，希 過塩素酸鉄（	）試液，希 を見よ．

過塩素酸鉄（	）試液 過塩素酸鉄（	）六水和物 11.56 g
を水に溶かし，100 mL とする（0.25 mol/L）．

過塩素酸鉄（	）試液，希 過塩素酸鉄（	）試液 2.0 mL

をとり，氷冷しながら過塩素酸 8.6 mL を加え，更にエタ

ノール（95）を加えて 50 mL とする．用時製する．

ガスクロマトグラフ用ノニルフェノキシポリ（エチレンオキシ）

エタノール ノニルフェノキシポリ（エチレンオキシ）エタ

ノール，ガスクロマトグラフ用 を見よ．

ガスクロマトグラフ用ポリアルキレングリコール ポリアルキ

レングリコール，ガスクロマトグラフ用 を見よ．

ガスクロマトグラフ用ポリエチレングリコール 1000 ポリエ

チレングリコール 1000，ガスクロマトグラフ用 を見よ．

ガスクロマトグラフ用ポリメチルシロキサン ポリメチルシロ

キサン，ガスクロマトグラフ用 を見よ．

カゼイ菌試験用液状培地

カゼイン製ペプトン 10 g

酵母エキス 10 g

硫酸アンモニウム 5 g

L―システイン塩酸塩一水和物 0.3 g

リン酸水素二カリウム 2 g

リン酸二水素カリウム 1 g

乳糖 10 g

グルタチオン（還元型） 0.2 g

精製水 1000 mL

pH 6.9 ～ 7.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

カゼイ菌試験用カンテン培地

カゼイン製ペプトン 10 g

肉エキス 5 g

酵母エキス 3 g

酢酸ナトリウム三水和物 10 g

ブドウ糖 10 g

ポリソルベート 80 1 g

トマトジュースろ液 300 mL

カンテン 15 g

精製水 700 mL

pH 6.5 ～ 6.7

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

カゼイン試液 あらかじめ乳製カゼインを粉末とし，60 °C，

減圧（0.67 kPa 以下）で 3 時間乾燥し，乾燥減量を測定す

る．この値から換算して，乾燥物として 1.20 g に対応する

乳製カゼインを正確に量り，四ホウ酸ナトリウム十水和物溶

液（19 → 1000）160 mL を加え，水浴中で加熱して溶かす．

冷後，1 mol/L 塩酸試液を加えて pH を正確に 9.0 に調整

した後，pH 9.0 のホウ酸塩・塩酸緩衝液を加えて正確に

200 mL とする．37±0.5 °C に加温して用いる．用時製す

る．

カゼイン試液，pH 8.0 あらかじめ乳製カゼイン約 1 g を精

密に量り，105 °C で 4 時間乾燥し，減量を測定する．乾燥

物として 1.20 g に対応する乳製カゼインを量り，pH 8.0

の 0.1 mol/L リン酸塩緩衝液 100 mL を加え，65 ～ 70

°C で 15 分間加熱して溶かす．冷後，水酸化ナトリウム試

液を加えて pH を 8.0 に調整した後，水を加えて 200 mL

とする．

カドミウム末 灰色の粉末である．水に溶けないが，希硝酸に

溶ける．

比重 8.648 ～ 8.652

融点 320 ～ 322 °C

沸点 764 ～ 768 °C

カードラン （C6H10O5）n 直鎖（分岐を含まない）β―1，3―グ

ルカンで，白色の粉末である．
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重合度 n≒500

旋光度 〔α〕20D：＋30.0 ～ ＋35.0°（乾燥後，1 g，希水酸
化ナトリウム試液，100 mL，100 mm）．

カプリル酸 CH3（CH2）6COOH 無色澄明の油状液体で，わず

かに不快なにおいがある．水に極めて溶けにくく，エタノー

ル（95）又はクロロホルムに溶けやすい．

屈折率 n20D：1.426 ～ 1.430

比重 d204 ：0.908 ～ 0.912

蒸留試験 238 ～ 242 °C，95 V／V % 以上

過マンガン酸カリウム液，0.0005 mol／L 0.02 mol／L 過マン

ガン酸カリウム液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に

200 mL とする．用時製する．

過マンガン酸カリウム試液，アルカリ性 過マンガン酸カリウ

ム 50 g 及び水酸化ナトリウム 25 g を水に溶かし，1000

mL とする．

過ヨウ素酸 オルト過ヨウ素酸 を見よ．

過ヨウ素酸試液 オルト過ヨウ素酸試液 を見よ．

過ヨウ素酸ナトリウム NaIO4〔K 8256，過よう素酸ナトリウ

ム，特級〕

過ヨウ素酸ナトリウム試液 過ヨウ素酸ナトリウム 10.7 g に

水を加えて溶かし，1000 mL とする．（0.05 mol/L）．

ガラス繊維ろ紙 ホウケイ酸ガラスを用いて製し，厚さ約

0.26 mm，孔径 1.6�m 以下のもの．
カラム選定用 3′―クロロ―3′―デオキシチミジン 3′―クロロ―3′―

デオキシチミジン，カラム選定用 を見よ．

カルバゾール C12H9N 白色～類白色の葉状若しくは板状の結

晶又は結晶性の粉末で，ピリジン又はアセトンに溶けやすく，

エタノール（99.5）にわずかに溶け，水に溶けない．本品を

熱すると，容易に昇華する．

融点 243 ～ 245 °C

溶状 本品 0.5 g にエタノール（99.5）20 mL を加え，

加温して溶かした液は澄明である．

強熱残分 0.1 % 以下（1 g）．

カルバゾール試液 カルバゾール 0.125 g をエタノール

（99.5）に溶かし，100 mL とする．

カルベトキシメチルフラボンオキシアセテート，薄層クロマト

グラフ用 C21H18O7 白色の結晶性の粉末で，クロロホルム

に溶けやすい．

融点 117 ～ 122 °C

類縁物質 本品 2.0 mg をとり，クロロホルム 10 mL

を正確に加えて溶かした液につき，「エフロキサート」の純

度試験（４）を準用し，試験を行うとき，Rf 約 0.45 の位置

に単一のスポットを示す．

カルボキシメチルセルロース 本品は白色～微黄色の粉末で，

エーテル結合カルボキシルメチルを官能基にもつ，弱酸性の

陽イオン交換セルロースである．例えばワットマン CM 23

又はこれと同等の作用を有するもの．

肝臓エキス末 ウシ肝臓をペプシンで消化した後，ろ過して濃

縮乾燥した淡褐色の粉末である．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，85 °C，1 時間）．

乾燥人血漿 人の血液から適当な方法で血漿を分離し，凍結乾

燥したものである．

本品は淡黄色の無晶形の物質で，クエン酸一水和物以外の

防腐剤及びその他の薬剤は全く含まない．

肝臓抽出液，ウシ ウシ肝臓末 10 g に水 170 mL を加え，

50 ～ 60 °C で 1 時間加温して浸出させる．更に 100 °C

で数分間加熱した後，8 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加

えて pH 7.2 に調整し，ろ過する．

肝臓浸出液，ブタ 新鮮なブタの肝臓の質量を量り，約 1 cm

角に切り，籠に入れ，一夜流水中にさらす．ブタの肝臓 1

g（細断前の質量）に対し，水 2 mL の割合で加え，120

°C で 30 分間浸出する．室温に一夜放置し，上清をろ過し

て使用する．

肝臓末，ウシ 本品はウシの肝臓を脱脂し，乾燥したものであ

る．

性状 本品は褐色の粉末で，特異なにおい及び味がある．

本品は水又はエタノール（95）に一部溶ける．

乾燥減量 4.0 % 以下（1 g，60 °C，4 時間）．

灰分 7 % 以下（0.5 g）．

カンテンゲル カンテン 1.0 g に pH 8.5 のホウ酸・ホウ酸

ナトリウム緩衝液 100 mL 及びアジ化ナトリウム 10 mg

を加え，加温して溶かす．この液 11 mL を直径 90 mm

のプラスチック製シャーレに流し込み凝固する．

ガンマー（パラニトロベンジル）ピリジン C12H10NO2

ギ酸エチル C3H6O2 無色澄明の液である．

比重 d204 ：0.914 ～ 0.921

水分 0.7 % 以下（容量滴定法，直接滴定）．

含量 92.0 % 以上．

キサンチン C5H4N4O2 本品は白色の鱗片状の結晶で，水にほ

とんど溶けない．鉱酸に溶ける．

150 °C 以上で溶融せずに一部昇華しながら分解する．

ギ酸ナトリウム HCOONa 〔K 8267，ぎ酸ナトリウム，特

級〕

ギ酸ナトリウム試液 ギ酸ナトリウム 5 g 及び水酸化ナトリ

ウム 6 g を水 100 mL に溶かす．

基質液，塩化リゾチーム用 Micrococcus lysodeikticus の乾燥

菌体適量に pH 6.2 のリン酸塩緩衝液を加えて振り混ぜ，懸

濁した後，波長 640 nm における透過率が 10 % となるよ

うに，更に基質又は pH 6.2 のリン酸塩緩衝液を加える．た

だし，基質のロットが変わったときは，毎回標準品について

検量曲線を作成し，直線部分の最適濃度を使用する．通例，

濃度範囲 0.2 ～ 0.6�g（力価）/mL で直線部分を認める．
基質液，ブロメライン用 ハンマーステン法により精製した乳

製カゼイン 0.6 g を 0.05 mol/L リン酸水素二ナトリウム

試液 80 mL に懸濁し，65 °C で 20 分間加温して溶かす．

冷後，1 mol/L 塩酸試液を加えて pH を 7.0 に調整し，水

を加えて正確に 100 mL とする．用時製する．

希パリッチュ緩衝液，pH 8.8 パリッチュ緩衝液，希，pH

8.8 を見よ．

キモトリプシン試液 「キモトリプシン」0.30 g に 0.001

mol/L 塩酸試液を加えて溶かし 100 mL とする．

牛肉・肝臓抽出液 脂肪や筋膜などを除いたウシの肉 500 g

及びウシの肝臓 500 g を細かく砕いた後，水 2000 mL を

加える．約 55 °C で 2 時間時々かき混ぜながら加温浸出し，

数分間煮沸した後，ろ過する．pH を 4.0 ～ 4.2 に調整し

て再び数分間煮沸し，ろ過した後，更に pH を 7.0 に調整

し，ろ過する．

強塩基性イオン交換樹脂カラム 強塩基性イオン交換樹脂
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 11.511 mg C6H7KO7

Dowex 1 × 4（Cl 型，100 ～ 200 メッシュ）に水を加え

て傾斜洗浄した後，水と共にクロマト用ガラス管（内径 10

mm）に流し込み，層長約 3 cm とし，希塩酸 25 mL ず

つで 2 回カラムを通過させた後，通過液が中性となるまで

水で洗浄し，層長 2 cm になるように調製して使用する．

強塩基性イオン交換樹脂，カラムクロマトグラフ用 カラムク

ロマトグラフ用に製造したもの．

銀ジアミンクロリド試液 硝酸銀 6.8 g を水 120 mL に溶か

し，振り混ぜながら塩酸 4 mL を滴加し，沈殿をガラスろ

過器（G 4）でろ取し，残留物は洗液が青色リトマス紙が赤

変しなくなるまで水洗する．残留物をアンモニア水（28）72

mL に溶かし，水を加えて正確に 100 mL とする．用時製

する．

グアニン，液体クロマトグラフ用 C5H5N5O 白色～微黄白色

の粉末である．

吸光度 本品約 0.01 g を精密に量り，希水酸化ナトリウ

ム試液 20 mL に溶かし，1 mol/L 塩酸試液 2 mL 及び

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 1000 mL とする．この

液につき，紫外可視吸光度測定法により 248 nm 及び 273

nm における吸光度を測定するとき，比吸光度はそれぞれ

710 ～ 770 及び 460 ～ 500 である．

乾燥減量 1.5 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

クエン酸一カリウム C6H7KO7 白色の結晶性の粉末で，水に

溶ける．

溶状 本品 1 g を水 20 mL に溶かすとき，液の混濁は，

塩化物標準液 1.2 mL に水を加えて 20 mL とした液に，

薄めた硝酸（1 → 3）1 mL，デキストリン溶液（1 → 50）

0.2 mL 及び硝酸銀溶液（1 → 50）1 mL を加えて混和し，

15 分間放置した液の混濁より濃くない．

pH 本品の水溶液（1 → 20）の pH は 3.4 ～ 4.0 であ

る．

塩化物 0.005 % 以下．

重金属 本品 2.0 g を白金るつぼにとり，徐々に加熱し

た後，600 ～ 700 °C で強熱して灰化する．残留物に水 7.5

mL 及び薄めた塩酸（2 → 3）4 mL を加え，水浴上で蒸発

乾固する．残留物に水 10 mL を加えてよくかき混ぜて溶か

す．必要ならばろ過し，ろ液に希酢酸 2 mL 及び水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液に

は鉛標準液 4.0 mL に希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.002 % 以下）．

鉄 本品 2.0 g を白金るつぼにとり，徐々に加熱した後，

600 ～ 700 °C で強熱して灰化する．残留物に水 7.5 mL

及び薄めた塩酸（2 → 3）4 mL を加え，水浴上で蒸発乾固

する．これに水 5 mL を加えてよくかき混ぜ，必要ならば

ろ過する．残留物を水少量で洗い込み，更に水を加えて 10

mL とする．この液 5 mL をとり，水 10 mL，薄めた塩酸

（2 → 3）1 mL 及び塩酸ヒドロキシアンモニウム溶液（1

→ 10）1 mL を加え，約 5 分間放置する．次に酢酸アンモ

ニウム溶液（1 → 4）5 mL，1，10 ―フェナントロリン一水

和物溶液（1 → 500）2 mL 及び水を加えて 25 mL とし，

検液とする．比較液は，薄めた塩酸（2 → 3）2 mL を水浴

上で蒸発乾固し，鉄標準液 2.0 mL 及び水 10 mL を加え，

以下検液と同様に操作する．検液及び比較液を 20 ～ 35 °C

で 15 分間放置するとき，検液の呈するだいだい赤色は比較

液より濃くない（0.002 % 以下）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.2 g を精密に量

り，水 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

pH 9.25 になるまで滴定する．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

クエン酸一カリウム・クエン酸緩衝液，0.2 mol/L，pH 2.5

クエン酸一カリウム 23.0 g を水 500 mL に溶かした液に，

クエン酸一水和物 21.0 g を水 500 mL に溶かした液を加

え，pH 2.5 に調整する．

クエン酸・塩酸緩衝液，pH 2.0 クエン酸一水和物 6.30 g 及

び水酸化ナトリウム 2.44 g を水に溶かし，希塩酸 25 mL

を加え，更に水を加えて 1000 mL とする．

クエン酸緩衝液，pH 2.2 クエン酸三ナトリウム二水和物

19.7 g を水 400 mL に溶かし，塩酸 16.5 mL，カプリル酸

0.1 mL，チオジグリコール 20 mL 及び水を加えて 1000

mL とする．この液にポリオキシエチレンラウリルエーテル

溶液（1 → 4）4 mL を加えてよく混和し，pH 2.2 に調整

する．

クエン酸緩衝液，pH 6.0 クエン酸 2.1 g を水に溶かし，

1000 mL とし，水酸化ナトリウム試液を加え，pH 6.0 に調

整する．

クエン酸ナトリウム緩衝液，pH 3.5 クエン酸ナトリウム

2.94 g を水 800 mL に溶かし，希塩酸を加え，pH 3.5 に

調整し，水を加えて 1000 mL とする．

クエン酸三ナトリウム試液 クエン酸三ナトリウム二水和物

29.4 g を水に溶かし，100 mL とする（1 mol/L）．

クエン酸タモキシフェン，薄層クロマトグラフ用 C26H29NO・

C6H8O7 白色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペ

ースト法により測定するとき，波数 1728 cm－1，1582 cm－1，

1218 cm－1 及び 701 cm－1 付近に吸収を認める．

類縁物質 本品 0.050 g をメタノール 5 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にトルエン/トリエチルアミン混液（9：1）を展開

溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポッ

トを認める．

クエン酸ナトリウム試液 クエン酸三ナトリウム試液 を見よ．

クエン酸・リン酸塩緩衝液 リン酸水素二ナトリウム 28.4 g

を水に溶かし，1000 mL とした液に，クエン酸一水和物

21.0 g を水に溶かし，1000 mL とした液を加え，pH 7.0

になるまで加える．

クエン酸・リン酸塩緩衝液，pH 2.4 クエン酸一水和物 39.5

g をリン酸水素二ナトリウム試液 24 mL 及び水 1000 mL

に溶かし，この液に希水酸化ナトリウム試液を滴加して pH

2.4±0.1 に調整し，水を加えて 2000 mL とする．

グリース試液

A液：スルファニル酸 1 g を酢酸（31）に溶かし，100 mL

とする．

B液：α ―ナフチルアミン 0.1 g を酢酸（31）に溶かし，100
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mL とする．

用時，両液の等容量を正確に量り，混和する．

exo―β―1，3―グルカナーゼ Basidiomycetes QM―806 が生産す

るβ―D―1，3―グルコシド結合分解酵素をケイソウ土に固定化

させたもので，淡黄色の粉末である．

含量 1 mg 中 0.5 単位以上．

定量法

（１） 検量線 ブドウ糖をデシケーター（減圧，酸化リ

ン（�））で 16 時間乾燥し，その約 0.01 g を精密に

量り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．こ

の液 0 mL，1 mL，2 mL，5 mL 及び 10 mL を正確

に量り，それぞれに水を加えて正確に 20 mL とし，ブ

ドウ糖標準液とする．共栓付試験管 5 本にブドウ糖標

準液を別々に 1 mL ずつ正確に入れ，それぞれに水 1

mL 及び銅試薬 2 mL を正確に加えてよく振り混ぜた

後，水浴中で 30 分間加熱する．冷後，それぞれにネル

ソン試薬 2 mL を正確に加えてよく振り混ぜ，室温で

15 分間放置し，更によく振り混ぜて気泡を除去し，こ

の液につき，紫外可視吸光度測定法により，波長 660

nm における吸光度を測定する．縦軸に吸光度，横軸に

ブドウ糖の量（�g）を目盛り，検量線を作成する．
（２） 操作法 カードラン 0.20 g を正確に量り，pH

4.0 の McIlvaine 緩衝液 20 mL を正確に加えて懸濁

し，40±1 °C で 10 分間放置する．この液に本品

0.020 g を正確に加えて直ちに振り混ぜ，再び 40±1

°C に保つ．本品を加えてから正確に 20 分後，トリク

ロロ酢酸溶液（9 → 125）15 mL を正確に加えて振り

混ぜ，更に 40±1 °C で 30 分間放置した後，ガラスろ

過器（G4）でろ過する．ろ液 1 mL を正確に量り，水

を加えて正確に 250 mL とする．この液 1 mL を共栓

付試験管に正確に入れ，水 1 mL 及び銅試薬 2 mL を

正確に加えてよく振り混ぜた後，水浴中で 30 分間加熱

する．冷後，ネルソン試薬 2 mL を正確に加えてよく

振り混ぜ，室温で 15 分間放置し，更によく振り混ぜて

気泡を除去し，試料溶液とする．別に，カードラン

0.20 g を正確に量り，pH 4.0 の McIlvaine 緩衝液 20

mL を正確に加えて懸濁し，40±1 °C で 10 分間放置

する．この液にトリクロロ酢酸溶液（9 → 125）15 mL

を正確に加えて振り混ぜ，次に本品 0.020 g を正確に

加えて直ちに振り混ぜ，再び 40±1 °C で 30 分間放置

した後，ガラスろ過器（G4）でろ過し，以下試料溶液

の調製法と同様に操作して得た液を空試験液とする．試

料溶液及び空試験液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り，波長 660 nm における吸光度 AT 及び AB を測定

する．検量線から（AT―AB）値に相当するブドウ糖量を

算出する．

（３） 計算法 上記の方法で，反応液中 1 分間に 1

�mol/L のブドウ糖を生成した際の酵素活性を 1 単位

とする．

グルクロノラクトン C6H8O6 薄めた 1，4―ジオキサン（7 →

10）から 2 回再結晶する．

性状 本品は白色の結晶性の粉末である．

融点 172 ～ 174 °C

D―グルクロノラクトン C6H8O6 白色の結晶又は結晶性の粉

末である．においはなく，味はわずかに苦い．水に溶けやす

く，エタノール（95）に溶けにくく，クロロホルムにほとん

ど溶けない．

水分 0.3 % 以下（容量滴定法，直接滴定）．

塩化物 0.01 % 以下（塩化物試験法による）．

硫酸塩 0.005 % 以下（硫酸塩試験法による）．

鉄 0.001 % 以下（原子吸光光度法による）．

銅 0.001 % 以下（原子吸光光度法による）．

鉛 0.001 % 以下（原子吸光光度法による）．

グルタチオン 「グルタチオン（還元型）」．

DL―グルタミン酸 C5H9NO4 白色の結晶で，水にやや溶けや

すい．

融点 225 ～ 227 °C（分解）．

クロム酸バリウム BaCrO4 黄色の粉末で，水にほとんど溶

けない．

溶状 本品 0.1 g を水 20 mL 及び塩酸 3 mL に溶かす

とき，液はほとんど澄明である．

クロム酸バリウム試液 クロム酸バリウム 2.5 g に 6 mol/L

酢酸試液 10 mL 及び 6 mol/L 塩酸試液 4 mL を加え，

更に水を加えて 200 mL とし，よく振り混ぜる．ポリエチ

レン瓶に保存する．調製後，数日たってから使用する．

クロモトロプ酸試液＊ クロモトロプ酸 0.025 g 及び酢酸ナト

リウム三水和物 20 g を水/メタノール混液（1：1）50 mL

に溶かす．

p―クロルベンゾフェノン p―クロロベンゾフェノン を見よ．

p―クロロベンゾフェノン C6H5COC6H4Cl 白色の結晶性の粉

末で，わずかに特異なにおいがある．ジエチルエーテルに溶

けやすく，メタノールにやや溶けやすく，水にほとんど溶け

ない．

融点 74 ～ 77 °C

溶状 本品 0.20 g をメタノール 10 mL に溶かすとき，

液は無色澄明である．

4―クロロアセトアニリド CH3CONHC6H4Cl 灰白色～微褐色

の粉末又は結晶性の粉末である．

純度試験 本品のアセトニトリル溶液（1 → 1000）10

mL にアセトニトリルを加えて 100 mL とする．この液 10

�L につき，「硝酸イソソルビド徐放錠」の定量法の操作条
件を準用して試験を行うとき，単一ピークを示すか，又は他

のピークを認めても硝酸イソソルビドのピークと重ならない．

クロロギ酸イソブチル C5H9ClO2 刺激臭を有する無色の液体．

3′―クロロ―3′―デオキシチミジン，カラム選定用 C10H13N2O4Cl

白色の粉末である．

純度試験 本品 0.01 g を移動相 100 mL に溶かす．こ

の液 10�L につき，「ジドブジン」の純度試験（２）の
（�）の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，
保持時間約 15 分付近にはピークを認めない．

3―クロロ―1，2―プロパンジオール C3H7ClO2 無色澄明の粘稠

な液体．

純度試験 本品 0.1 g をジエチルエーテル 100 mL に溶

かす．この液 1 mL にジエチルエーテルを加えて 10 mL

とする．この液 5�L につき，「イオヘキソール」の純度試
験（７）の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行うと

き，主ピーク及び溶媒ピーク以外にピークを認めない．

血液，ウマ（又はヒツジ） 本品は健康なウマ（又はヒツジ）
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の血液を無菌的に採取し，滅菌したガラス玉で脱繊維したも

のである．よく振り混ぜた後，用いる．2 ～ 6 °C に保存す

る．

ゲンチオビオース C12H22O11 白色の結晶性の粉末で，におい

はない．本品は水に溶けやすい．

融点 185 ～ 195 °C

含量 95 % 以上． 定量法 本品をデシケーター（減圧，

酸化リン（�））で 16 時間乾燥し，その約 0.01 g を精密
に量り，水に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，水を加えて正確に 20 mL とし，試料溶

液とする．別にブドウ糖をデシケーター（減圧，酸化リン

（�））で 16 時間乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，水
に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 2 mL，5 mL，

10 mL 及び 15 mL を正確に量り，それぞれに水を加えて

正確に 20 mL とし，標準溶液とする．5 本の共栓付試験管

を用意し，それぞれに試料溶液及び標準溶液 1 mL ずつを

正確にとり，それぞれにフェノール溶液＊1 mL を正確に加

え，よく混合した後，それぞれに硫酸 5 mL を注意して液

面に直接加え，よく混合する．それぞれの液を 10 分間放置

し，更に 30 °C の水浴中で 20 分間放置した後，波長 490

nm における吸光度を測定する．標準溶液から検量線を作成

し，検量線より試料溶液中のブドウ糖の含量を算出し，ゲン

チオビオース量を換算する．

高性能シリカゲル，薄層クロマトグラフ用 5 ～ 7�m のシ
リカゲルを薄層クロマトグラフ用に製造したもの．

酵素希釈液 L―システイン塩酸塩一水和物 5.27 g，エチレン

ジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水和物 2.23 g 及び塩

化ナトリウム 23.4 g を水に溶かし，1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム試液を加え，pH 4.5 に調整した後，水を加えて正確に

1000 mL とする．用時製する．

酵素試液，希 用時，Aspergillus から得たデンプン糖化力及

びリン酸エステル水解力の強い酵素製品 1 g に pH 5.0 の

酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて溶かし，100 mL とす

る．

抗ヒツジ血清 ヒツジの血清 2 mL を体重 2.5 ～ 3.0 kg の

健康なウサギに，3 日の間隔で 5 回静脈内に注射する．最

終の注射後 7 ～ 10 日目にウサギから採血し，抗血清を得

る．

性能試験 本品はウマ，ウシ，ブタ及びヒツジのそれぞれ

の肉抽出液＊ 1 mL に生理食塩液/pH 8.5 のホウ酸・ホウ酸

ナトリウム緩衝液混液（19：1）15 mL を加えたものを試料

溶液とし，確認試験（２）と同様に操作するとき，ヒツジの

肉抽出液にのみ反応する．この試験において，ヒツジ以外の

肉抽出液と反応が認められた場合には，抗ヒツジ血清 1 mL

に反応が認められた肉抽出液 0.25 mL を加え，38 °C で 1

時間放置する．その後，更に 4 °C で 24 時間放置した後，

遠心分離し，その上澄液を用いる．

肉抽出液＊ ウマ，ウシ，ブタ及びヒツジの肉から，腱及

び脂肪をできるだけ除き，微細に切り刻んだもの約 10

g に生理食塩液/pH 8.5 のホウ酸・ホウ酸ナトリウム

緩衝液混液（19：1）10 mL を加え，懸濁状態になるま

でよくかき混ぜる．その後 4 °C で 2 ～ 3 時間放置し

た後，遠心分離し，その上澄液を用いる．

コラゲナーゼ ガス壊疽菌の一種 Clostridium Swelchii が培養

液中に産生するコラーゲンを特異的に切断するプロテアーゼ

である．

コラゲナーゼ液 コラゲナーゼ 0.25 mg を 0.1 % ウシ血清

アルブミン含有培地 1 mL に溶かす．

コール酸 C24H40O5 白色の結晶又は粉末で，味は初め苦く，

後で甘い．エタノール（95）又はジエチルエーテルにやや溶

けにくく，水にほとんど溶けない．

コルチコステロン C21H30O4

融点 180 ～ 186 °C

旋光度 〔α〕20D：＋214 ～ ＋220°（減圧，酸化リン（�），
120 °C，3 時間，0.1 g，クロロホルム，10 mL，100 mm）．

コレスタン C27H48 白色の結晶性の粉末で，ジエチルエーテ

ル又はクロロホルムに溶けやすく，エタノール（95）に溶け

にくい．

融点 80 ～ 80.5 °C

類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム 20 mL に溶かし，

試料溶液とする．試料溶液 2�L につき，次の条件でガス
クロマトグラフ法により試験を行うとき，単一のピークを認

める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1 m のシラン処理し

たガラス管に，シリコン OV―1 を 131 ～ 149�m
のガスクロム Q に 3 % の割合で被覆したものを充

てんする．

カラム温度：220 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：250 °C

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分約 50 mL の一定量

混合ペプトン 牛乳カゼインの膵臓酵素分解物と獣肉のペプシ

ン分解物の混合物である．本品は淡黄褐色の細片で，特異な

においがある．

窒素含量 10 % 以上（105 °C，恒量，乾燥後，窒素定量

法による）．

混合ペプトン試液 混合ペプトン 1 g に 0.025 mol/L バルビ

タール試液 100 mL を加え，振り混ぜた後，水酸化ナトリ

ウム試液を加え，pH 7.5 に調整し，ろ過する．2 ～ 8 °C

に保存し，2 週間以内に使用する．

コンドロイチン硫酸 C ナトリウム サメ軟骨より抽出したも

の．本品のコンドロイチン硫酸 C ナトリウム（6―硫酸）と

コンドロイチン硫酸 A ナトリウム（4―硫酸）の分子比は

9：1 である．

ガラクトサミン含量 32 ～ 37 %（5 mol/L 塩酸試液で加

水分解後，アミノ酸分析法による）．

グルクロン酸含量 35 ～ 40 %（カルバゾール反応を用い

る比色定量法による）．

旋光度 〔α〕20D：－10 ～ －16°（1 g，水，100 mL，100
mm）．

酢酸亜鉛試液 酢酸亜鉛二水和物 54.9 g 及び酢酸ナトリウム

三水和物 8.2 g に水を加えて溶かし 1000 mL とする．こ

の液に，硫化ナトリウム九水和物 1.2 g を水 100 mL に溶

かした液 2 mL を加えて一夜放置した後，ろ過する．

酢酸アンモニウム試液，0.05 mol/L 酢酸アンモニウム 0.385

g を水に溶かし，100 mL とする．
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0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液 1 mL

＝ 16.691 mg C2H3AgO2

酢酸アンモニウムのメタノール溶液，0.1 mol/L 酢酸アンモ

ニウム 0.77 g にメタノールを加えて溶かし，100 mL とす

る．

酢酸イソプロピル C5H10O2 無色澄明な液体で，特異な芳香

がある．水にわずかに溶け，エタノール（95）又はジエチル

エーテルと混和する．

比重 d2020：0.868 ～ 0.873

純度試験 本品 1�L につき，次の条件でガスクロマト
グラフ法により試験を行う．各々のピーク面積を自動積分法

により測定し，面積百分率法により酢酸イソプロピルの量を

求めるとき，97.0 % 以上である．

操作条件

検出器：熱伝導度型検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管に

150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用多孔性ポリ
マービーズを充てんする．

カラム温度：180 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：酢酸イソプロピルの保持時間が約 6 分になるよ

うに調整する．

検出感度：本品 1�L から得た酢酸イソプロピルのピ
ーク高さがフルスケールの 60 ～ 80 % になるよう

に調整する．

面積測定範囲：酢酸イソプロピルの保持時間の約 3 倍

の範囲

酢酸塩緩衝液，pH 5.4 酢酸（100）5.78 mL に水を加えて

1000 mL とした液 176 mL に，無水酢酸ナトリウム 8.2 g

に水を加えて 1000 mL とした液 824 mL を加える．必要

ならば，更にいずれかの液を加え，pH 5.4 に調整する．

酢酸カルシウム （CH3COO）2Ca・H2O〔特級〕

酢酸カルシウム試液，0.2 mol/L 酢酸カルシウム 35.2 g を

水に溶かし，1000 mL とする．

酢酸緩衝液，0.1 mol/L 無水酢酸ナトリウム 8.2 g に水を加

えて溶かし，1000 mL とし，これに酢酸（100）5.75 mL

に水を加えて 1000 mL とした液を加え，pH 5.4 に調整す

る．

酢酸銀 CH3COOAg 白色～灰白色の結晶又は結晶性の粉末

で，希硝酸に溶けやすく，水に溶けにくく，酢酸（100）に

ほとんど溶けない．

含量 97.5 % 以上．定量法 本品約 0.3 g を精密に量り，

希硝酸 20 mL に溶かし，これに水 50 mL 及びニトロベン

ゼン 5 mL を加え，よく振り混ぜた後，0.1 mol/L チオシ

アン酸アンモニウム液で滴定する（指示薬：硫酸アンモニウ

ム鉄（	）試液 2 mL）．同様の方法で空試験を行い，補正
する．

酢酸コルチコステロン C23H32O5 白色～微黄色の結晶又は結

晶性の粉末である．

吸光度 E 1 %
1 cm（241 nm）：400 ～ 420（0.01 g，エタノー

ル（99.5），1000 mL）．

旋光度 〔α〕20D：＋216 ～ ＋220°（0.1 g，クロロホルム，
10 mL，100 mm）．

融点 150 ～ 156 °C

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液，pH 4.3 酢酸ナトリウム試液

30 mL に薄めた酢酸（100）（6 → 100）60 mL 及び水を加

えて 900 mL とする．

酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液，pH 4.4 薄めた希酢酸（1 →

10）600 mL に薄めた酢酸ナトリウム試液（1 → 10）300

mL を加えて混和する．

酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液，0.0002 mol/L，pH 4.5 pH

4.5 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液 2 mL に水 900 mL を

加える．この液に希酢酸を滴加し，pH 4.5 に調整した後，

水を加えて 1000 mL とする．用時製する．

酢酸・酢酸ナトリウム試液＊ 酢酸ナトリウム試液 140 mL に

希酢酸 60 mL を加える．

酢酸セルロース膜，電気泳動用 ゾーン電気泳動用に調製され

たもの．

酢酸デオキシコルチコステロン C23H32O4 本品は白色の粉末

である．

融点 154 ～ 160 °C

純度試験 本品 0.020 g を移動相 100 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加え

て正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法に
より試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

分法により測定するとき，試料溶液の酢酸デオキシコルチコ

ステロン以外のピークの合計面積は，標準溶液の酢酸デオキ

シコルチコステロンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：258 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/pH 6.8 の 0.02 mol/L リン酸

緩衝液混液（3：2）

流量：酢酸デオキシコルチコステロンの保持時間が約 7

分になるように調整する．

カラムの選定：「トリベノシドカプセル」の標準溶液

20�L につき，上記の条件で操作するとき，酢酸デ
オキシコルチコステロン，トリベノシド（β体及び

α 体）の順に溶出し，酢酸デオキシコルチコステロ

ンとβ体の分離度が 4 以上及びβ体と α 体の分離

度が 2.5 以上のものを用いる．

酢酸マグネシウム 酢酸マグネシウム四水和物 を見よ．

酢酸マグネシウム四水和物 （CH3COO）2Mg・4H2O 無色若し

くは白色の結晶又は結晶性の粉末で，潮解性があり，水又は

エタノール（95）に溶けやすい．

溶状 本品 1.0 g を水 10 mL 及び薄めた酢酸（100）（1

→ 3）0.1 mL に溶かすとき，液は無色澄明である．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品 0.5 g を精密に量り，

水 100 mL を加えて溶かす．この液に pH 10.7 のアンモニ

ウム・塩化アンモニウム緩衝液 2 mL を加え，0.1 mol/L

エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で滴定する

（指示薬：エリオクロムブラック T 試液 2 滴）．ただし，
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0.1 mol/L エチレンジアミン四酢酸二水素二

ナトリウム液 1 mL

＝ 0.021445 g（CH3COO）2Mg・4H2O

滴定の終点は液の色が赤色から青色に変わるときとする．

N ―サクシニル―L―アラニル―L―アラニル―L―アラニン p―ニトロ

アニリド （STANA）C19H25N5O8

製法 第三―ブトキシカルボニル―L―アラニン―p―ニトロア

ニリド（１）をトリフロロ酢酸で脱第三ブトキシカルボニル

化し，L―アラニン―p―ニトロアニリドトリフロロ酢酸塩

（２）とする．次に第三―ブトキシカルボニル―L―アラニル―L―

アラニンを N―ヒドロキシサクシンイミド及びジシクロヘキ

シルカルボジイミドの存在下，（２）を反応させ，第三－ブ

トキシカルボニル―L―アラニル―L―アラニル―L―アラニン―p―ニ

トロアニリド（３）を得，更にトリフロロ酢酸で脱第三ブト

キシカルボニル化し，L―アラニル―L―アラニル―L―アラニン―p―

ニトロアニリドトリフロロ酢酸塩（４）とし，これにピリジ

ン存在下，無水コハク酸を反応させ STANA とし，酢酸/

水混液で再結晶する．

性状 本品は白色の粉末である．

確認試験 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 220 ～ 224 nm 及び 311 ～ 315 nm に吸収の極大を，

波長 249 ～ 253 nm に吸収の極小を示す．

吸光度 E 1 %
1 cm（313 nm）：30 ～ 34（5 mg，メタノール，

500 mL）

類縁物質 本品 0.025 g をメタノール 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を

自動積分法により測定するとき，試料溶液の STANA 以外

のピークの合計面積は，標準溶液の STANA のピーク面積

より大きくない．また，試料溶液の STANA のピークに対

する保持時間比が 0.6 ～ 0.7 のピーク面積は標準溶液の

STANA のピーク面積の 1/2 より大きくなく，保持時間比

が 3.5 ～ 3.7 の溶出位置にはピークを認めないか，認めて

も 1/100 より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：315 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：0.05 mol/L リン酸二水素カリウム試液/アセト

ニトリル混液（3：1）

流量：STANA の保持時間が約 6 分になるように調整

する．

検出感度：標準溶液から得た STANA のピーク高さが

約 10 cm になるように調整する．

面積測定範囲：STANA の保持時間の約 5 倍の範囲

サッカリンナトリウム サッカリンナトリウム（日局）．

サフラニン 本品はジメチルフェノサフラニン，トリメチルサ

フラニンなどの混合物である．赤みの褐色～暗褐色の結晶性

の粉末で，水又はエタノール（95）にやや溶けにくい．

溶状 本品 0.10 g を水 50 mL に加え，加熱して溶かす

とき，液はほとんど澄明である．

鉄 0.1 % 以下（原子吸光光度法）．

亜鉛 0.003 % 以下（原子吸光光度法）．

乾燥減量 16.0 % 以下

強熱残分 2.0 % 以下（硫酸塩として）（1 g）．

貯法 遮光した容器．

酸化アルミニウム，薄層クロマトグラフ用 薄層クロマトグラ

フ用に製造したもの．

酸化プロピレン検知管 内径約 2.5 mm，長さ約 13 cm のガ

ラス管にシリカゲル 100 g に二クロム酸カリウム 6 g 及

び硫酸 10 g の混合物を含浸させ，乾燥したものを充てん

し，更に両端を綿栓で固定し，熔封したものである．

酸性塩化ナトリウム試液 塩化ナトリウム試液，酸性 を見よ．

三フッ化ホウ素 BF3 室温，大気圧下において無色のガスで，

刺激臭を有する．

融点 －127.1 °C

沸点 －100.3 °C

次亜塩素酸試液 次亜塩素酸ナトリウム試液に水を加え，有効

塩素（Cl：35.45）が 2 % になるように調整する．

次亜臭素酸ナトリウム試液＊ 水酸化ナトリウム溶液（1 →

20）150 mL に臭素 2 g を加える．用時製する．

ジアセチルモノオキシム ビアセチルモノオキシム を見よ．

シアノアルキル化シリカゲル，液体クロマトグラフ用 液体ク

ロマトグラフ用に製造したもの．

2�―シアノエチステロン C22H27NO2

製法 ダナゾール標準品より，次の方法で合成する．

ダナゾール標準品 2 g（約 0.006 mol）をテトラヒドロフ

ラン 30 mL に溶かし，氷冷下，ナトリウムメトキシド 1.4

g（約 0.026 mol）を加え，室温で 1 時間かき混ぜる．反応

液を大過量の氷水で希釈し，希塩酸で中和して得られる結晶

をアセトンから再結晶し，デシケーター（減圧，酸化リン

（�），60 °C）で 4 時間乾燥する．
性状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はアセトン，酢酸エチル又はクロロホルムに溶けやす

く，エタノール（95）にやや溶けやすく，水にほとんど溶け

ない．

旋光度 〔α〕20D：＋36 ～ ＋39°（乾燥後，0.1 g，クロロ
ホルム，10 mL，100 mm）．

融点 185 ～ 187 °C

純度試験

（１） 元素分析 理論値（C：78.30 %，H：8.06 %，N：

4.15 %）±0.3 % 以内．

（２） 他のステロイド 本品 0.010 g をクロロホルム/メタ

ノール混液（9：1）1 mL に溶かし，試料溶液とする．この

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液 10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にシクロヘ

キサン/酢酸エチル混液（3：2）を展開溶媒として約 15 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，減圧，酸化リン（V），60

°C，4 時間）．

含量 98.5 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 33.746 mg C22H27NO2

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 20.504 mg C8H6Cl2O2

0.2 g を精密に量り，テトラヒドロフラン 40 mL に溶かし

た後，硝酸銀溶液（1 → 20）10 mL を加え，0.1 mol/L 水

酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

貯法 密閉容器．

ジエチルアミノエチルセルロース イオン交換セルロースのア

ニオン交換体で乾燥型繊維性タイプ．クロマトグラフ用に製

造したもの．

4―ジエチルアミノ―2―ブチニル酢酸，薄層クロマトグラフ用

C10H17NO2

製法 ジエチルアミン 63.7 g 及びパラホルムアルデヒド

31.7 g を 200 mL の 1，4―ジオキサンに溶かし，かき混ぜ

ながら，プロパルギル酢酸 78.3 g を含むベンゼン溶液 140

mL を加え，24 時間還流する．反応終了後，5 ～ 10 °C に

冷却し，6 mol/L 塩酸試液 150 mL を加え酸性にし，ベン

ゼン 100 mL で洗う．水層は，10 mL のベンゼンを加え，

かき混ぜながら 20 % 水酸化ナトリウム溶液 190 mL でア

ルカリ性にする．ベンゼン層をとり，水層を更にベンゼン

50 mL で 2 回抽出し，ベンゼン層を合わせて，ベンゼンを

減圧留去すると，油状の残留物を得る．残留物は蒸留精製

（沸点 105 ～ 109 °C，減圧 1.6 kPa）する．

性状 本品は無色の油状物質である．

純度試験 本品 0.50 g をメタノール 100 mL に溶かす．

この液 10�L につき「塩酸オキシブチニン」の純度試験
（４）の条件で薄層クロマトグラフ法により試験を行うとき，

主スポット以外のスポットを認めないもの．

1，3―ジオキシナフタリン―2―カルボン酸バリウム C22H14BaO8

だいだい色～だいだい褐色の粉末で，水，エタノール（95），

ジエチルエーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

感度 本品 0.01 g にグルクロノラクトン溶液（1 →

200000）1 mL 及び塩酸 2.5 mL を加えて水浴中で 30 分

間加熱する．冷後，ジエチルエーテル/キシレン混液（1：

1）2 mL を加えて振り混ぜるとき，上層は赤紫色を呈する．

ジギトニン・エタノール試液 ジギトニン 1 g に薄めたエタ

ノール（95）（4 → 5）約 80 mL を加えて水浴上で加熱し

て溶かし，冷後，エタノール（95）を加えて正確に 100 mL

とする．

シクロヘキサノール C6H12O 〔K 8462，特級〕

シクロヘキサノン C6H10O 〔K 8463，特級〕

ジクロルジメチルシラン ジクロロジメチルシラン を見よ．

2，6―ジクロルフェノール 2，6―ジクロロフェノール を見よ．

2′，4′―ジクロロ―2―イミダゾール―1―イルアセトフェノン（E）―

［O ―（2，4―ジクロロベンジル）オキシム］硝酸塩，薄層クロマ

トグラフ用 C18H13Cl4N3O・HNO3 白色の結晶性の粉末で，

においはない．

類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 20�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にジクロロメタン/酢酸エチル/ギ酸/エタノール（95）/水

混液（45：40：10：5：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

ジクロロジメチルシラン （CH3）2SiCl2 無色澄明の液である．

比重 d2020：1.06 ～ 1.08

沸点 68 ～ 71 °C

2，6―ジクロロフェニル酢酸 C8H6Cl2O2 白色の結晶又は結晶

性の粉末で，においはなく，メタノールに溶けやすく，水に

ほとんど溶けない．

融点 158 ～ 162 °C

純度試験 本品は，「塩酸グアンファシン」の純度試験

（４）の薄層クロマトグラフ用標準物質としての使用条件で，

測定の障害となるスポットを認めない．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品を 105 °C で 1 時間

乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，メタノール 30 mL

を加えて溶かし，更に水 20 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試

液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

2，6―ジクロロフェノール C6H4Cl2O 白色～帯紫白色の結晶で

ある．

融点 65 ～ 67 °C

確認試験 本品 0.012 g をメタノール 10 mL に溶かす．

この液 50�L につき，「エトポシド」の定量法の条件で，
液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，エトポシドの

位置にピークを認めない．

ジシアンジアミド NH2C（NH）NHCN 白色の結晶性の粉末

で，水に溶けやすい．

融点 209 ～ 212 °C

乾燥減量 0.1 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

窒素含量 66.0 ～ 67.3 %（乾燥後，窒素定量法による）．

L―システイン 〔特級〕

L―システイン塩酸塩試液 L―システイン塩酸塩一水和物 0.7 g

を pH 5.0 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液約 10 mL に溶か

し，水酸化ナトリウム試液を加え，pH 5.0 に調整した後，

pH 5.0 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて 20 mL と

する．

5，5′―ジチオビス（2―ニトロ安息香酸） C14H8N2O8S2 淡黄色～

黄褐色の結晶性の粉末である．

吸光度 E 1 %
1 cm（307 nm）：325 ～ 355（1 mg，メタノー

ル，100 mL）．

溶状 本品 0.2 g にエタノール（99.5）20 mL を加え，

加温して溶かすとき，液は淡黄色澄明である．

1，1′―［3，3′―ジチオビス（2―メチル―1―オキソプロピル）］―L―ジ

プロリン C18H28N2O6S2 白色の結晶又は結晶性の粉末で，

メタノールにやや溶けにくく，水，アセトン又はヘキサンに

ほとんど溶けない．

類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にトル
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 21.628 mg C18H28N2O6S2

エン/酢酸（100）混液（13：7）を展開溶媒として約 15 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気中に 30

分間放置するとき，Rf 値約 0.2 の主スポット以外のスポッ

トを認めない．

含量 99.0 % 以上．定量法 本品約 0.3 g を精密に量り，

メタノール 20 mL に溶かし，水 50 mL を加え，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：ブロモチモールブ

ルー試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の黄色が青緑色を

経て青色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

β，β′―ジナフチルエーテル C20H14O 白色～灰白色の結晶性

の粉末でにおいはなく，クロロホルムに溶けやすく，アセト

ンにやや溶けやすく，メタノールに溶けにくく，水にほとん

ど溶けない．

融点 103 ～ 106 °C

類縁物質 本品 0.020 g をアセトン 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 3�L につき，「メリナミド」の定
量法の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行う．各々

のピーク面積を自動積分法により測定するとき，β，β′―ジ

ナフチルエーテルのピーク面積に対し，0.3 % 以上の面積の

ピークを認めない．

2，4―ジニトロフルオルベンゼン試液 2，4―ジニトロフルオロベ

ンゼン試液 を見よ．

2，4―ジニトロフルオロベンゼン試液 2，4―ジニトロフルオロベ

ンゼンのエタノール（99.5）溶液（1 → 100）．遮光して冷

所に保存する．用時製する．

3，4―ジヒドロ―6―ヒドロキシ―2（1H）―キノリノン C9H9NO2

白色～淡褐色の結晶又は粉末である．

融点 約 240 °C

類縁物質 本品 0.020 g をメタノール 20 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液各 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行う．各々のピーク面積を自動積分法によ

り測定するとき，3，4―ジヒドロ―6―ヒドロキシ―2（1H）―キノ

リノン以外のピークの合計面積は標準溶液から得たピーク面

積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長 254 nm）

カラム：内径約 6 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

移動相：水/メタノール/酢酸（31）混液（90：7：3）

流量：3，4―ジヒドロ―6―ヒドロキシ―2（1H）―キノリノン

の保持時間が約 25 分になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後から 3，4―ジヒドロ―6―ヒ

ドロキシ―2（1H）―キノリノンの保持時間の約 2 倍の

範囲

1―［（2R，5S）―2，5―ジヒドロ―5―（ヒドロキシメチル）―2―フリ

ル］チミン，薄層クロマトグラフ用 C10H12N2O4 白色の粉

末である．

純度試験 本品 0.1 g をメタノール 100 mL に溶かした

液につき，「ジドブジン」の純度試験（２）の（）を準用
し，試験を行うとき，Rf 約 0.23 の位置に単一のスポットを

認める．

ジフェニルアミン・塩化亜鉛試液 ジフェニルアミン 0.5 g

及び塩化亜鉛 0.5 g をアセトン 50 mL に加えてよく振り

混ぜた後，ろ過し，そのろ液を用いる．

ジフェニルジメチルポリシロキサン，ガスクロマトグラフ用

ガスクロマトグラフ用に製造したもの．

ジブチルヒドロキシトルエン C15H24O 食品添加物公定書．

ジベンジル試液 ジベンジル 0.090 g をクロロホルムに溶か

し，200 mL とする．

N，N ―ジメチルアセトアミド （CH3）2NCOCH3 無色澄明の液

で特異のにおいがあり，水，エタノール，クロロホルム又は

ジエチルエーテルと混和する．

比重 d2020：0.940 ～ 0.945

屈折率 n20D：1.436 ～ 1.439

含量 98 % 以上． 定量法 ガスクロマトグラフ法によ

り次の条件で試験を行い，面積百分率法により含量を求める．

操作条件

検出器：熱伝導度型検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のステンレス製

カラムにセライトに，ガスクロマトグラフ用 20 %

になるようにポリエチレングリコール 20 M を加え

たものを充てんする．

カラム温度：140 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：30 mL/min.

試料注入量：0.6�L
4―ジメチルアミノベンズアルデヒド原液 薄めた塩酸（9 →

10）25 mL に酢酸（100）を加えて 200 mL とし，塩酸・

酢酸（100）混液とする．4―ジメチルアミノベンズアルデヒ

ド 10 g を塩酸・酢酸（100）混液 100 mL に溶かす．

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド紙 4―ジメチルアミノベン

ズアルデヒド 3 g に水 20 mL を加えて振り混ぜた後，硫

酸 7 mL 及び水を加えて 100 mL とする．この液に定量用

ろ紙を浸し，風乾して製する．共栓瓶に入れ，保存する．

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド・塩酸試液＊ 4―ジメチル

アミノベンズアルデヒド 1.6 g を塩酸 30 mL に溶かし，

更にエタノール（95）30 mL を加える．

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液＊ 4―ジメチルアミノ

ベンズアルデヒド 0.5 g を塩酸に溶かし 10 mL とする．

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液，酢酸ゴナドレリン用

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド 1 g を塩酸 10 mL に

溶かし，アセトンを加えて 40 mL とする．用時製する．

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液，ヘパリン類似物質用

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド原液 10 mL に薄めた酢

酸（100）（5 → 6）を加えて，100 mL とする．用時製する．

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液，アルコール性 4―ジ

メチルアミノベンズアルデヒド 1 g をエタノール（95）30

mL に溶かし，1―ブタノール 180 mL 及び塩酸 30 mL を

加える．用時製する．

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液，メトクロプラミド錠

用 4―ジメチルアミノベンズアルデヒド 1 g を希塩酸 30

mL 及び水 70 mL に溶かす．
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N，N ―ジメチル p―フェニレンジアミン C8H12N2 帯赤紫色の

結晶である．水，エタノール（95），クロロホルム又はジエ

チルエーテルに溶ける．

融点 53 °C

沸点 262 °C

N，N ―ジメチル p―フェニレンジアミン試液 N，N ―ジメチル

p―フェニレンジアミン 0.1 g を薄めた硫酸（1 → 5）100

mL に溶かす．褐色瓶に保存する．

臭化シアン試液，チアミン定量用 氷冷した水 100 mL に臭

素 2 mL を加え，激しく振り混ぜた後，氷冷したチオシア

ン酸カリウム試液を臭素の色がまさに脱色するまで滴加する．

この試液はドラフト中で調製し，冷所に保存する．調製後 1

箇月以内に用いる．この試液の蒸気は極めて有毒であるから

取扱いに際し，吸入しないように注意する．

臭化テトラ―n―ブチルアンモニウム・リン酸塩緩衝液 臭化テ

トラ―n―ブチルアンモニウム 1.60 g，リン酸水素二ナトリウ

ム十二水和物 3.22 g 及びリン酸二水素カリウム 6.94 g を

水に溶かし，1000 mL とする．

重クロム酸カリウム・硫酸試液＊ 二クロム酸カリウム・硫酸

試液＊ を見よ．

重クロロホルム CDCl3 無色澄明の液である．

沸点 60.9 °C

屈折率 n20D：1.444 ～ 1.445

重水素純度 99.0 % 以上．

シュウ酸マラカイトグリーン マラカイトグリーンシュウ酸塩

を見よ．

シュウ酸マラカイトグリーン試液 マラカイトグリーンシュウ

酸塩試液 を見よ．

臭素・酢酸試液，ヒドロキシエチルデンプン 200000 用 酢酸

（100）300 mL に乾燥した臭化カリウムを飽和させ，臭素 1

mL を加えて密封する．褐色瓶に入れ，冷所に保存する．

臭素・酢酸試液，ヒドロキシエチルデンプン 400000 用 臭素

1.0 mL を臭化カリウムで飽和した酢酸（100）180 mL に

溶かし，一夜放置する．褐色瓶に入れ，冷所に保存する．

臭素・水酸化ナトリウム試液 水酸化ナトリウム 20 g を水

に溶かし，100 mL とし，臭素 0.3 mL を加えて振り混ぜ

る．用時製する．

酒石酸・リン酸水素二ナトリウム緩衝液，pH 3.0 L―酒石酸

6.0 g を水に溶かし，1000 mL とする．この液に，リン酸

水素二ナトリウム十二水和物 14.3 g を水に溶かして 1000

mL とした液を pH 3.0 になるまで加える（容量比約 2：1）．

消化血清末 ウシ血清をパパインによって消化して作られた黄

色の粉末である．

pH 5.5 ～ 7.0（1 → 100）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，85 °C，1 時間）．

硝酸アセチル・酢酸（100）試液 発煙硝酸 5 mL を正確に量

り，0 °C で無水酢酸 13.4 mL を滴加する．その後，酢酸

（100）を加えて全量を 25 mL とする．遮光，冷凍庫内保存，

用時解凍後使用．

硝酸銀・エタノール試液 硝酸銀 15 g を水 50 mL に溶か

し，エタノール（99.5）400 mL を加える．これに硝酸数滴

を加える．褐色瓶に保存する．

硝酸銀・エタノール試液，エピチオスタノール用 硝酸銀 15

g を水に溶かし，エタノール（95）20 mL 及び水を加えて

100 mL とする．

硝酸銀試液＊ 硝酸銀 5 g に水を加えて溶かし，100 mL と

する．

硝酸銀処理した薄層板 調製は光を避け，遮光した容器を用い

て行う．薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した

薄層板を，硝酸銀溶液（1 → 20）に 5 分間浸し，風乾後，

105 °C で 1 時間加熱し，冷後，使用する．用時調製する．

硝酸水銀（�）試液 黄色酸化水銀（�）40 g を硝酸 32 mL
及び水 15 mL の混液に溶かす．遮光した共栓瓶に保存する．

硝酸第二水銀試液 硝酸水銀（�）試液 を見よ．

硝酸第二鉄試液＊ 硝酸鉄（	）試液＊ を見よ．

硝酸鉄（	）試液＊ 硝酸鉄（	）九水和物 1 g 及び硝酸 0.5
mL に水を加えて溶かし，100 mL とする．

硝酸銅 硝酸銅（�）三水和物 を見よ．

硝酸銅（�）三水和物 Cu（NO3）2・3H2O 〔K 8560：1988，

特級〕

硝酸銅試液，0.1 mol/L 0.1 mol/L 硝酸銅（�）試液 を見

よ．

硝酸銅（�）試液，0.1 mol/L 硝酸銅（�）三水和物 24.16
g を水に溶かし，1000 mL とする．

硝酸ニッケル 硝酸ニッケル（�）六水和物 を見よ．

硝酸ニッケル（�）六水和物 Ni（NO3）2・6H2O〔K 8564：

1994，特級〕

食用色素 3 号 食品添加物公定書．

シリカゲル＊，薄層クロマトグラフ用 薄層クロマトグラフ用

に製造したもので，固着剤を含まないもの．

シリル化薄層板 薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調

製した薄層板を減圧密閉容器中でジクロロジメチルシランの

蒸気に一夜暴露した後，風乾する．

水酸化カリウム試液，2 mol/L 8 mol/L 水酸化カリウム試

液 25 mL に水を加えて 100 mL とする．ポリエチレン瓶

に保存する．

水酸化カリウム・エタノール試液，0.5 mol/L 水酸化カリウ

ム 33 g をエタノール（95）1000 mL に溶かし，密栓し，

24 時間冷所に放置した後，上澄液を用いる．

水酸化カリウム・エタノール試液，2 mol/L 水酸化カリウム

13 g を薄めた無アルデヒドエタノール（7 → 10）に溶か

し，100 mL とする．用時製する．

水酸化カリウム・エチレングリコール試液 水酸化カリウム

21 g にエチレングリコールを加え，加温して溶かし，100

mL とする．

水酸化カリウム・グリセリン試液 水酸化カリウム 17.5 g に

グリセリンを加え，加温して溶かし，100 mL とする．

水酸化カリウム・メタノール試液 水酸化カリウム 5.61 g を

メタノールに溶かし，1000 mL とする．必要ならばろ過す

る．

水酸化カリウム試液，0.5 mol/L 水酸化カリウム試液 50

mL に水を加えて 100 mL とする．用時製する．

水酸化ナトリウム・エタノール試液 水酸化ナトリウム 4.0 g

を水 10 mL に溶かし，エタノール（95）を加えて 100 mL

とする．24 時間放置後，上澄液を用いる．

水酸化ナトリウム試液，0.14 mol/L 水酸化ナトリウム 6.3 g

を水に溶かし，950 mL とする．用時調製する．

水酸化ナトリウム・メタノール試液，0.01 mol/L 水酸化ナ
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0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 19.517 mg C6H6NNaO3S

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 0.02762 g C7H5NaO6S・2H2O

トリウム試液 1 mL にメタノールを加えて 100 mL とする．

水酸化ニッケル紙 硫酸ニッケルのアンモニア水（28）溶液

（3 → 10）にろ紙を浸し，過量の液を除いた後，乾燥する．

これを水酸化ナトリウム試液に 5 ～ 6 分間浸した後，水洗

し，湿ったまま用いる．

水分測定用水分吸収剤 メタノール/エチレングリコール混液

（1：1）

ストロンチウム試液 塩化ストロンチウム 76.5 g を水に溶か

し，水を加えて正確に 500 mL とする．この液 20 mL を

正確に量り，水を加えて正確に 1000 mL とする（1000

ppm）．

スルファジアジン C10H10N4O2S 「スルファジアジン」．

スルファニル酸ナトリウム C6H6NNaO3S 本品は定量すると

き，換算した脱水物に対しスルファニル酸ナトリウム

（C6H6NNaO3S）98.0 % 以上を含む．

溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は無色

澄明である．

乾燥減量 16.5 % 以下（2 g，105 °C，2 時間）．

定量法 本品約 0.4 g を精密に量り，水 20 mL に溶か

し，更に塩酸 4 mL を加え，15 °C 以下に冷却した後，0.1

mol/L 亜硝酸ナトリウム液で滴定する．ただし，滴定の終

点は 0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液を滴加して 1 分間後に

被滴定液をガラス棒に付け，その先端でヨウ化亜鉛デンプン

紙に触れるとき，直ちに青色を呈する．

スルファミン酸 アミド硫酸 を見よ．

スルホサリチル酸ナトリウム NaO3SC6H3（OH）COOH・2H2O

白色の結晶である．

溶状 本品 1.0 g を水 40 mL に溶かすとき，液は無色

澄明である．

含量 99.5 % 以上． 定量法 本品約 0.7 g を精密に量

り，水 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 ～ 3 滴）．

スルホプロピル基修飾型架橋デキストラン カラムクロマトグ

ラフ用に製造したもの．

スレオ―1―（4―ヒドロキシフェニル）―2―［2―（4―ヒドロキシフェニ

ル）エチルアミノ］―1―プロパノール塩酸塩 C17H21NO3・HCl

白色の結晶性の粉末である．

融点 175 ～ 180 °C

純度試験 本品 0.010 g をメタノール 1 mL に溶かした

液 10�L につき，塩酸リトドリン標準品の類縁物質の条件
で薄層クロマトグラフ法により試験を行う．得られた薄層ク

ロマトグラムを波長 530 nm でクロマトスキャナーを用い

て各スポットの濃さを測定するとき，主スポットの濃さは全

スポット濃度の 90 % 以上である．

ゼラチン試液 ゼラチン 2.5 g を塩化ナトリウム飽和溶液に

溶かし，100 mL とする．用時製する．

ゼラチン試液，希 ゼラチン 5 g に少量の温水を加えて溶か

し，リン酸二水素カリウム 13.6 g，塩化ナトリウム 10 g

及びチメロサール溶液（1 → 100）10 mL を加えた後，水

を加えて 1000 mL とし，冷後，8 mol/L 水酸化ナトリウ

ム試液を加え，pH 7.4 ～ 7.5 に調整する．

DL―セリン C3H7NO3 白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはなく，味はわずかに甘い．水にやや溶けにくく，エタノ

ール（95）又はジエチルエーテルにほとんど溶けない．

融点 246 °C（分解）．

セルロース＊，薄層クロマトグラフ用 精製パルプを鉱酸で加

水分解して，非結晶型領域を除去し，精製したセルロースで，

薄層クロマトグラフ用に製造したもの．

セルロース透析チューブ Visking seamless cellulose tubing，

孔径 2.4 nm，直径 19.1 mm，長さ 23 cm，材質（再生セ

ルロース），分画分子量（12000 ～ 14000）．

染色液，電気泳動用 ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム 1 g
を水 50 mL に溶かし，飽和塩化鉄（	）六水和物水溶液 2
mL を加える．用時製する．

側鎖二量体 （EZ）N 1，N 2―［チアゾール―2，4―ジイルビス（メチ

レンスルファネジルエチレン）］ビス（N′―メチル―2―ニトロエ

テン―1，1―ジアミン） C19H25N5O8 白色の結晶性粉末．

確認試験 本品を赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3260 cm－1，3190 cm－1，

3090 cm－1， 3060 cm－1， 1575 cm－1 ， 1417 cm－1 ， 1171

cm－1，977 cm－1，及び 751 cm－1，付近に吸収を認める．

ソルト試液 無水硫酸ナトリウム 100 g 及び炭酸ナトリウム

十水和物 10 g を水に溶かし，1000 mL とする．

胎盤性性腺刺激ホルモン試液 胎盤性性腺刺激ホルモン（日

局）の表示単位に従い，その適量を精密に量り，pH 7.1 の

リン酸塩緩衝液を加えて溶かし，その 1.2 mL 中に 80 単

位を含むように調整する．

多孔性スチレン―ジビニルベンゼン共重合体，ガスクロマトグ

ラフ用 ガスクロマトグラフ用に製造したもの．孔径 0.35

～ 0.40�m，平均比表面積 50 m2/g 以下．
脱脂粉乳 食品衛生関係法規集（乳及び乳製品の成分規格等に

関する省令）

脱脂粉乳試液 脱脂粉乳 13.0 g を 50 ～ 60 °C の温湯 50

mL に溶かし，0.2 mol/L 酢酸カルシウム試液 10 mL を加

えてよく振り混ぜ，0.1 mol/L クエン酸試液を加え，pH 5.8

に調整し，水を加えて 100 mL とする．

タングステン酸試液 タングステン（�）酸ナトリウム二水和
物 10 g 及びリンモリブデン酸 n 水和物 2 g を水 75 mL

に溶かし，リン酸 5 mL を加え，2 時間加熱する．冷後，

水を加えて 100 mL とする．

炭酸水素ナトリウム試液，0.1 mol/L 炭酸水素ナトリウム

8.4 g を水に溶かし，1000 mL とする．

炭酸水素ナトリウム試液，0.2 mol/L 炭酸水素ナトリウム

16.8 g を水に溶かし，1000 mL とする．

炭酸水素ナトリウム試液，0.5 mol/L 炭酸水素ナトリウム

4.2 g を水に溶かし，100 mL とする．

炭酸ナトリウム試液，0.2 mol/L 無水炭酸ナトリウム 21.2 g

をとり，水を加えて 1000 mL とする．

炭酸ナトリウム・炭酸水素ナトリウム緩衝液 0.2 mol/L 炭酸

ナトリウム試液 1 mL を 0.2 mol/L 炭酸水素ナトリウム試

液 11.5 mL に加え，更に水を加え 100 mL とする．

炭酸バリウム BaCO3 〔K 8626：1992，特級〕

タンニン酸，定量用 タンニン酸（日局）．ただし，次の規格

に適合するもの．
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0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液 1 mL

＝ 20.241 mg C9H9HgNaO2S

溶状 本品 0.5 g を 0.05 mol/L 硫酸試液 40 mL に加

温して溶かした液は澄明である．

乾燥減量 9.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

たん白質定量用試液

A 液 無水炭酸ナトリウム 2 g を希水酸化ナトリウム試

液 100 mL に溶かす．

B 液 硫酸銅（�）五水和物 0.5 g を 1 % クエン酸三
ナトリウム二水和物溶液 100 mL に溶かす．

A 液 50 mL に B 液 1 mL を加える．用時製する．

チアプロフェン酸異性体 A

（RS）―2―（5―benzoyl―3―thienyl）propanoic acid 白 色 の 粉

末である．

融点 72 ～ 77 °C

チアミン定量用臭化シアン試液 臭化シアン試液，チアミン定

量用 を見よ．

チオシアン酸コバルト試液 硝酸コバルト（�）六水和物
3.75 g 及びチオシアン酸アンモニウム 15 g を水に溶かし，

100 mL とする．

チオ尿素試液，0.05 g/dL 塩化カリウム 250 g を水 700

mL に溶かし，これにチオ尿素 0.5 g を溶かし，塩酸 9

mL 及び水を加えて 1000 mL とする．

3―チオモルフォリノン―5―カルボン酸 C5H7NO3S 白色～淡黄

色の結晶又は結晶性の粉末である．

融点 187 ～ 191 °C

類縁物質 本品 0.020 g を水 100 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 6�L につき，「カルボシステインシロッ
プ」の純度試験の条件で液体クロマトグラフ法により試験を

行うとき，本品及び溶媒以外のピークを認めない．ただし，

検出感度は試料溶液6�L から得た3―チオモルフォリノン―

5―カルボン酸のピーク高さがフルスケールの約 40 % にな

るように調整し，ピーク測定範囲は溶媒のピークの後から3―

チオモルフォリノン―5―カルボン酸の保持時間の約 2 倍の範

囲とする．

チオ硫酸ナトリウム試液，0.3 mol/L チオ硫酸ナトリウム五

水和物 78 g 及び無水炭酸ナトリウム 0.6 g に新たに煮沸

し冷却した水を加えて溶かし，1000 mL とする．

チオ硫酸ナトリウム・硫酸カドミウム試液 チオ硫酸ナトリウ

ム溶液（8 → 100）と硫酸カドミウム n―水和物（CdSO4・

nH2O〔K 8961，特級〕）溶液（5 → 100）との等量混合液．

チミジン C10H14N2O5 白色の結晶である．

融点 183 ～ 187 °C

チミン C5H6N2O2 無色の結晶で，冷水には溶けにくく，熱湯

には溶けやすい．

融点 335 ～ 337 °C（分解）．

チミン，液体クロマトグラフ用 C5H6N2O2 白色の粉末である．

純度試験 本品 0.010 g をメタノール 100 mL に溶かし，

移動相を加えて 250 mL とし，試料溶液とする．この液 5

mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．これらの液 10�L につき，「ジドブジ
ン」の純度試験（２）の（�）の操作条件のほか，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のチミン以外のピークの合計面積は，標準溶液のピーク面

積より大きくない．

操作条件

面積測定範囲：溶媒ピークの後からチミンの保持時間の

約 10 倍の範囲

チメロサール C9H9HgNaO2S 本品は白色～淡黄色の結晶性

の粉末で，わずかに特異なにおいがある．水に極めて溶けや

すく，エタノール（95）にやや溶けやすく，ジエチルエーテ

ルにほとんど溶けない．本品の水溶液（1 → 100）の pH

は 6.0 ～ 7.0 である．

乾燥減量 0.5 % 以下（減圧，シリカゲル，5 時間）．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.3 g を精密に量り，300 mL のケルダールフラスコに入れ，

硫酸 10 mL 及び発煙硝酸 4 mL を加え，砂浴上で初め穏

やかに加熱し，徐々に火を強めてフラスコ内の内容物がほと

んど無色となり，白煙が発生するまで加熱する．冷後，水

100 mL で内容物をビーカーに移し，水浴上で 15 分間時々

振り混ぜながら加熱する．次に尿素 0.5 g を加えて振り混

ぜ，更に液が微紅色を呈するまで過マンガン酸カリウム試液

を滴加する．冷後，液の紅色が消えるまで過酸化水素試液を

滴加した後，0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液で滴定

する（指示薬：硫酸アンモニウム鉄（	）試液）．

中和塩酸ヒドロキシアンモニウム試液 塩酸ヒドロキシアンモ

ニウム試液，中和 を見よ．

中和塩酸ヒドロキシルアミン試液 塩酸ヒドロキシアンモニウ

ム試液，中和 を見よ．

中和した薄めたメタノール 水/メタノール混液（1：1）適量

にフェノールフタレイン試液 2 ～ 3 滴を加え，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液を液が薄いだいだい赤色を呈するまで加

える．用時製する．

沈殿試液 トリクロロ酢酸 18.0 g，酢酸ナトリウム三水和物

30.0 g 及び酢酸（100）20.0 g を水に溶かし，1000 mL と

する．

定量用ベルゲニン ベルゲニン，定量用 を見よ．

定量用ろ紙 ろ紙，定量用 を見よ．

デオキシリボ核酸試液 デオキシリボ核酸ナトリウム 0.15 g

を 55 ～ 60 °C の水浴中で 75 分間以内に混合ペプトン試

液 75 mL に溶かし，冷後，混合ペプトン試液を加え，100

mL とし，よく振り混ぜ，更に硫酸マグネシウム試液 0.6

mL を加えて振り混ぜる．－12 ～ －8 °C に保存し，6 週

間以内に使用する．ただし，ストレプトドルナーゼの力価試

験を行うとき，本品にストレプトドルナーゼ標準溶液を加え，

得られた相対粘度の逆数を縦軸に，測定時間を横軸にプロッ

トしたとき，直線になることをあらかじめ確認しておく．

デオキシリボ核酸ナトリウム 子ウシ胸腺から製したものであ

る．本品は白色繊維状の物質である．2 ～ 10 °C に保存す

る．

デオキシリボース C5H10O4 白色の結晶性の粉末で，味は甘
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ドコサン酸メチル（C23H46O2）の量（%）＝
AT

AT ＋ A
× 100

い．

融点 92 ～ 95 °C

旋光度 〔α〕20D：－58°（1 g，水，100 mL，100 mm）．
テストステロン C19H28O2 白色の結晶で，エタノール（95）

又はジエチルエーテルに溶けやすく，水にほとんど溶けない．

融点 154 ～ 156 °C

テストステロン―3―（o ―カルボキシメチル）オキシノ―2―［125I］ヨ

ードヒスタミン LMLM ヨウ化ナトリウム（125I）又はヨ

ウ化カリウム（125I）及びトルエンスルホンクロロアミドナ

トリウム三水和物を用いてテストステロン―3―（o―カルボキ

シメチル）―オキシムを標識後，ゲルろ過クロマトグラフ法に

より精製して製する．

テストステロン―3―（o ―カルボキシメチル）―オキシム

C21H31NO4 テストステロンの 3 位のケトンを過ヨウ素酸ナ

トリウム又は三酸化クロムを用いてオキシムに置換する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性粉末である．

テストステロン―3―（o ―カルボキシメチル）―オキシム・ウシ血

清アルブミン n―ブチルアミン及びテストステロン―3―（o―

カルボキシメチル）―オキシムに 1，4―ジオキサンを加え溶解

した後，クロロギ酸イソブチルを加え低温で 30 分間放置後

ウシ血清アルブミンを水，1，4―ジオキサン及び 1 mol/L 水

酸化ナトリウム試液で溶解した液を加えた後，適当な方法で

反応・精製を行い凍結乾燥して製する．

性状 本品は白色～微黄色の塊である．

テストステロン抗体 次の方法により作製した抗体を用いる．

テストステロン―3―（ο―カルボキシメチル）―オキシム・ウシ

血清アルブミン 0.1 mg を 0.5 mL の生理食塩液に溶かす．

この液にアジュバントとして流動パラフィンを 0.5 mL 加

え，さらに 5 mg の不活化した百日咳菌を混和し，油中水

型乳剤とする．この乳剤 0.5 mL をウサギの後肢の指に投

与する．さらに残りの乳剤を胸部から腹部における部位に皮

下投与し，その後血液中の抗体が充分な力価になるまで，1，

2 週間ごとに補助投与を繰り返す．これを 2 % ウサギ血清

エチレンジアミン四酢酸含有リン酸緩衝食塩液で 20000 倍

に希釈する．

n―テトラコサン C24H50 白色の結晶又は結晶性の粉末で，ク

ロロホルムに溶けやすい．

融点 48 ～ 51 °C

テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液，液体クロマトグラ

フ用 〔CH3（CH2）3〕4NOH（0.5 mol/L） 本品は定量すると

き，テトラブチルアンモニウムヒドロキシド〔CH3（CH2）3〕4

NOH 0.45 ～ 0.55 mol/L を含む．

性状 本品は無色～わずかに微黄色の液である．

吸光度 本品につき，水を対照として紫外可視吸光度測定

法により波長 240 nm，254 nm，300 nm 及び 350 nm に

おける吸光度を測定し，それぞれの波長における吸光度を

A1，A2，A3 及び A4 とするとき，A1 は 0.50 以下，A2 は

0.30 以下，A3 は 0.15 以下及び A4 は 0.10 以下である．

定量法 本品 25 mL を正確に量り，水 50 mL を加えて

1 mol/L 塩酸で滴定する（電位差滴定法）．

1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 259.47 mg〔CH3（CH2）3〕4NOH

40 % テトラブチルアンモニウムヒドロキシドメタノール溶液

テトラブチルアンモニウムヒドロキシド〔（C4H9）4NOH：

259.48〕を 40 g/dL 含むメタノール溶液である．本品は無

色澄明の液でアンモニア臭がある．本品は強い塩基で，空気

中の二酸化炭素を吸収する．

含量 表示量の 98 % 以上． 定量法 あらかじめ水 15

mL を入れた共栓フラスコに本品約 1 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：ブロモクレゾールグリー

ン・メチルレッド試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の緑

色が微灰青色を経て微灰赤紫色に変わるときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 25.947 mg （C4H9）4NOH

10 % テトラブチルアンモニウムヒドロキシド溶液 テトラブ

チルアンモニウムヒドロキシド［（C4H9）4NOH：259.48］を

10 g/dL 含む水溶液である．無色～微黄色透明の液である．

含量 9.0 ～ 11.0 g/dL． 定量法 あらかじめ水 20

mL を入れた共栓フラスコに本品 2 mL を正確に量り，0.1

mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：メチルレッド試液 3 滴）．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 25.947 mg C16H37NO

テトラメチルアンモニウムヒドロキシドエタノール試液 テト

ラメチルアンモニウムヒドロキシド 10 mL にエタノール

（95）を加えて 50 mL とする．必要ならばろ過する．用時

製する．

テトラメチルシラン Si（CH3）4 無色澄明の液である．

沸点 27 °C

屈折率 n20D：約 1.359

o ―テルフェニル C6H5・C6H4・C6H5 白色の結晶である．

融点 約 60 °C

吸光度 E 1 %
1 cm（232 nm）：約 1190（4 mg，メタノール，

1000 mL）．

電気泳動用酢酸セルロース膜 酢酸セルロース膜，電気泳動用

を見よ．

ドコサン酸メチル C23H46O2 白色の板状結晶又は結晶性の粉

末である．

融点 51.0 ～ 56.0 °C

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.08 g をヘキサ

ン 10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1.5�L につ
き，「イコサペント酸エチル」の定量法の操作条件を準用し，

ガスクロマトグラフ法により試験を行う．この液のドコサン

酸メチルのピーク面積及びその他の成分のピーク合計面積を

測定し，AT 及び A を求める．

トマトジュース トマト生果実を破砕し，果皮及び種子を除い

て得た果汁．

トマトジュース浸出液 トマトジュースに等量の精製水を加え，

蒸気釜でときどきかき混ぜながら約 1.5 時間加熱する．水

酸化ナトリウム溶液（1 → 10）で pH を 7.0 に調整した後，

遠心分離し，上澄液を使用する．

トマトジュース末 トマトジュースに水を加えて遠心分離し，

上清液を乾燥し，粉末とする．

トマトジュースろ液 新鮮なトマトをミキサーでホモジナイズ

した後，10 分間煮沸したもの，又は市販の 100 % トマト

ジュースのいずれかをろ過して得られる淡黄色の液．

ドラーゲンドルフ試液＊
L―酒石酸 10 g を水 40 mL に溶か

し，次硝酸ビスマス 0.85 g を加え，1 時間かき混ぜた後，

ヨウ化カリウム溶液（2 → 5）20 mL を加え，24 時間放置
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する．この液をろ過し，ろ液を A 液とする．L―酒石酸 10

g を水 50 mL に溶かし，B 液とする．使用直前に A 液

5 mL，B 液 50 mL をとり混和して用いる．A 液及び B

液は遮光して保存する．

ドラーゲンドルフ試液，硫酸酸性，噴霧用 ドラーゲンドルフ

試液の A 液及び B 液の等容量混液 4 mL に，薄めた酢酸

（100）（2 → 5）10 mL 及び薄めた硫酸（1 → 12）15 mL

を加える．用時製する．

トリエタノールアミン緩衝液，pH 7.8 2，2′，2″―ニトリロト

リエタノール緩衝液＊，pH 7.8 を見よ．

トリエタノールアミン試液 2，2′，2″―ニトリロトリエタノール

試液 を見よ．

トリエチルアミン＊ （C2H5）3N 無色澄明の液である．

比重 d204 ：0.724 ～ 0.730

不揮発分 0.002 % 以下（100 g）．

モノエチルアミン及びジエチルアミン 0.5 % 以下．定量

法の項に準じる．

水分 0.2 % 以下（容量滴定法，直接滴定）．ただしあら

かじめ氷酢酸 5 mL を加える．

含量 99.0 % 以上．定量法 ガスクロマトグラフ法によ

り試験を行う．

操作条件

検出器：熱伝導度型検出器

カラム：28 % ペンワルト 223 アミンパッキング 80

～ 100 メッシュ，内径 3 mm，長さ 2 m

カラム温度：90 °C 付近の一定温度

感度：1：64 mV

試料量：1�L
1 % トリエチルアミンリン酸緩衝液，pH 3.0 トリエチルア

ミン 10 g を水約 950 mL に溶かし，リン酸で pH 3.0 に

調整した後，正確に 1000 mL とする．

トリクロロ酢酸試液＊ トリクロロ酢酸 1.80 g 及び無水酢酸

ナトリウム 1.80 g に 6 mol/L 酢酸試液 5.5 mL 及び水を

加えて溶かし，100 mL とする．37±0.5 °C に加温して用

いる．

トリス緩衝液，pH 8.5 2―アミノ―2―ヒドロキシメチル―1，3―

プロパンジオール 24.5 g を水 500 mL に溶かし，薄めた

希塩酸（1 → 10）を加え，pH 8.5 に調整し，塩化カルシウ

ム二水和物 0.74 g を溶かし，水で 1000 mL とする．

トリス緩衝液，0.1 mol/L，pH 7.8 2―アミノ―2―ヒドロキシ

メチル―1，3―プロパンジオール 12.1 g 及び塩化カルシウム

二水和物 11.6 g を水 900 mL に溶かし，塩酸を加え，pH

7.8 に調整し，水を加えて 1000 mL とする．

トリス緩衝液，0.08 mol/L，pH 8.1 2―アミノ―2―ヒドロキシ

メチル―1，3―プロパンジオール 2.42 g を水 100 mL に溶か

す．この液 40 mL に，塩化カルシウム二水和物 0.294 g

を溶かし，1 mol/L 塩酸試液を加え，pH 8.1 に調整し，水

を加えて 100 mL とする．

トリス（ヒドロキシメチル）アミノメタン緩衝液，0.1 mol/L，

pH 7.8 トリス緩衝液，0.1 mol/L，pH 7.8 を見よ．

トリス（ヒドロキシメチル）アミノメタン緩衝液，0.08 mol/L，

pH 8.1 トリス緩衝液，0.08 mol/L，pH 8.1 を見よ．

トリフェニルアミン （C6H5）3N 白色～微褐色の結晶性粉末で，

ジエチルエーテルにやや溶けやすい．

融点 126 ～ 129 °C

強熱残分 0.2 % 以下．

トリフェニルメタノール，薄層クロマトグラフ用 C19H15Cl

白色の粉末である．

純度試験 本品 0.1 g をメタノール 100 mL に溶かした

液につき，「ジドブジン」の純度試験（２）の（）を準用
し，試験を行うとき，Rf 約 0.73 の位置に単一のスポットを

認める．

トリプシン ウシ膵臓より製し，次の反応系において，トリプ

シン 1 部はカゼイン 250 部を分解する．

カゼイン溶液 カゼイン（乳製）0.1 g に水 30 mL を加

え，よく分散させた後，薄めた水酸化ナトリウム試液（1 →

10）1.0 mL を加えて溶かし，更に水を加えて 50 mL とす

る．用時製する．

試料溶液 トリプシン 0.01 g を水 500 mL に溶かす．

操作法 カゼイン溶液 5 mL に試料溶液 2 mL 及び水 3

mL を加えて混和し，40 °C に 1 時間放置した後，エタノ

ール（95）/水/酢酸（100）混液（10：9：1）3 滴を加える

とき，沈殿を生じない．

トリプシンインヒビター 大豆より精製し，その 1 mg はト

リプシン 10000 ～ 30000 BAEE 単位を阻害する．ただし，

1 BAEE 単位とは α ―N ―ベンゾイル―L―アルギニンエチル

エステルを基質とし，pH 7.6，25 °C，液量 3.2 mL で反応

させるとき，1 分間に波長 253 nm における吸光度差

0.001 を示すトリプシン活性をいう．

DL―トリプトファン C11H12N2O2 白～帯黄白色の結晶又は結

晶性の粉末で，においはないか又はわずかに特異なにおいが

あり，味はわずかに甘く，水にやや溶けにくい．

L―トリプトファン＊ C11H12N2O2 〔K 8676，特級〕

トリフロロ酢酸 CF3COOH 無色澄明の液体である．

比重 d2020：約 1.5

含量 98.5 % 以上． 定量法 本品約 0.2 g を精密に量

り，水 50 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴

定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 11.402 mg C2HF3O2

トリフルオロ酢酸 トリフロロ酢酸 を見よ．

o ―トルイジン CH3C6H4NH2 無色～微黄色澄明な液である．

エタノール（95）又はジエチルエーテルと混和する．

溶状 本品 1 mL にエタノール（95）20 mL を加えて混

和するとき，液は澄明である．

比重 d204 ：0.995 ～ 1.005

水分 0.2 % 以下（容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.05 % 以下．

DL―トレオニン C4H9NO3 白色の結晶又は結晶性の粉末で，

においはなく，味はわずかに甘い．

融点 229 ～ 230 °C（分解）．

ドロキシドパ異性体 （2S，3S）―2―アミノ―3―ヒドロキシ―3―（3，

4―ジヒドロキシフェニル）プロピオン酸 C9H11NO5 白色の結

晶又は結晶性の粉末である．

含量 95.0 % 以上．

類縁物質 本品 0.035 g を水 50 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に

20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20

�L につき，「ドロキシドパ」の定量法の条件で液体クロマ
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トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のドロキシ

ドパ異性体以外のピークの合計面積は，標準溶液のドロキシ

ドパ異性体のピーク面積より大きくない．

トロンビン試液 トロンビン（日局）500 単位に生理食塩液

12.5 mL を加えて溶かす．用時製する．

ナイルブルー C20H20ClN3O 青緑色の粉末で特異なにおいが

ある．エタノール（99.5）にやや溶けにくく，ピリジンに極

めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

ナイルブルー試液 ナイルブルーの水溶液（1 → 5000）を等

量のヘプタンで 5 回抽出した後，その水溶液 1 容に対し，

9 容のエタノール（99.5）を加える．この液は青色を呈する．

ナトリウムペンタシアノアンミンフェロエート試液 ナトリウ

ムペンタシアノアンミンフェロエート 0.1 g を薄めたメタ

ノール（1 → 2）に溶かし，100 mL とする．

2―ナフタリンスルホン酸ナトリウム C10H7SO3Na 白色～淡

灰黄赤色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

類縁物質 本品の水溶液（1 → 2500）5�L につき，「ブ
クラデシンナトリウム」の定量法の条件で液体クロマトグラ

フ法により試験を行うとき，2―ナフタリンスルホン酸ナトリ

ウムの保持時間の約 2.5 倍から約 4 倍の範囲にピークを認

めない．ただし，検出感度は，2―ナフタリンスルホン酸ナト

リウムのピーク高さが 10 cm 以上になるように調整する．

N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩 C10H7NHCH2CH2

NH2・2HCl 〔K 8197，特級〕

N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩試液 N ―1―ナフチル

エチレンジアミン二塩酸塩 0.1 g をプロピレングリコール

溶液（7 → 10）に溶かし，100 mL とする．用時製する．

N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩試液，イオヘキソー

ル用 N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩 0.3 g をプ

ロピレングリコール溶液（7 → 10）に溶かし，100 mL と

する．用時製する．

�―ナフチルメチルエーテル C11H10O 白色のりん片状結晶で

ある．

融点 71 ～ 75 °C

純度試験 本品 0.25 g をアセトニトリル 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 3�L につき，次の条件でガ
スクロマトグラフ法により試験を行う．各々のピーク面積を

自動積分法により測定し，面積百分率法によりβ―ナフチル

メチルエーテルの量を求めるとき，98.0 % 以上である．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m の管にガスクロ

マトグラフ用メチルシリコーンポリマーを酸処理及び

シラン処理した粒径 180 ～ 250�m のガスクロマト
グラフ用ケイソウ土に 10 % の割合で被覆したもの

を充てんする．

カラム温度：170 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：β―ナフチルメチルエーテルの保持時間が約 8 分

になるように調整する．

検出感度：試料溶液 1.0 mL にアセトニトリルを加え

て 100 mL とした液 3�L から得たβ―ナフチルメ

チルエーテルのピーク高さがフルスケールの 5 ～ 15

% になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からβ―ナフチルメチル

エーテルの保持時間の約 3 倍の範囲

2―ナフトエ酸 C11H8O2 白色～微褐色の結晶又は粉末である．

融点 182 ～ 187 °C

含量 97.0 % 以上． 定量法 本品約 0.4 g を精密に量

り，エタノール（95）20 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレ

イン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 17.218 mg C11H8O2

2―ナフトエ酸ナトリウム C11H7NaO2

精製法 2―ナフトエ酸 25 g をジエチルエーテル 800

mL 及びエタノール（95）30 mL の混液に溶かし，水酸化

ナトリウムのメタノール溶液（7 → 15）40 mL を加える．

析出した白色の結晶をろ取し，エタノール（95）/水混液

（5：1）で 2 回再結晶する．得られた結晶を 15 時間（減圧，

シリカゲル，60 °C）で乾燥する．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品約 0.08 g を精密に

量り，酢酸（100）10 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸液

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸液 1 mL ＝ 19.416 mg C11H7NaO2

2―ナフトール試液＊ 2―ナフトール 5 g を水酸化ナトリウム

溶液（5.3 → 100）30 mL に溶かし，水を加えて，100 mL

とする．用時製する．

�―ナフトール試液＊ 2―ナフトール試液＊ を見よ．

ナフトレゾルシン C10H6（OH）2 本品は赤褐色の結晶又は灰～

灰褐色の粉末である．本品は水，エタノール（95）又はジエ

チルエーテルに溶けやすい．

融点 122 ～ 124 °C（分解）．

感度 L―酒石酸溶液（1 → 1000）2 滴に本品の硫酸溶液

（1 → 10000）1 mL を加え，90 °C で 1 時間加熱するとき，

液は青緑～緑青色を呈する．

ナリンギン C27H32O14 黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，特

異なにおいがあり，味は苦い．

旋光度 〔α〕20D：－87 ～ －93°（105 °C，3 時間，0.1 g，
エタノール（95），10 mL，100 mm）．

二クロム酸カリウム・硫酸試液＊ 二クロム酸カリウム 30 g

を水 200 mL に溶かし，これに硫酸 100 mL を注意して加

える．

ニコチン酸 C6H5NO2 白色の結晶又は結晶性の粉末である．

融点 234 ～ 238 °C

p―ニコランジル C8H9N3O4 白色の結晶又は結晶性の粉末で

ある．

融点 112 ～ 114 °C

二酸化炭素検知管 内径約 2.5 mm，長さ約 13 cm のガラス

管に活性アルミナ 100 g に水酸化ナトリウム試液を含浸さ

せ乾燥したものを充てんし，更に両端を綿栓で固定し，熔封

したものである．

2，2′，2″―ニトリロトリエタノール緩衝液＊，pH 7.8 2，2′，2″―

ニトリロトリエタノール 29.84 g 及び塩化カルシウム

14.702 g を水 500 mL に溶かし，次に 1 mol/L 塩酸試液

約 180 mL を加え，pH 7.8 に調整し，水を加えて 1000

mL とする．
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2，2′，2″―ニトリロトリエタノール試液 2，2′，2″―ニトリロトリ

エタノール 65 mL に水を加えて 1000 mL とする．

m―ニトロアニリン C6H6N2O2 黄色の結晶又は結晶性の粉末

である．

融点 112 ～ 116 °C

p―ニトロ臭化ベンジル C7H6BrNO2 微黄白色の結晶．

融点 98 ～ 100 °C

純度試験 本品 0.030 g をメタノール 100 mL に溶かす．

この液 5 mL に，メタノールを加えて 20 mL とする．こ

の液 5�L につき「酢酸ベタメタゾン」の定量法の操作条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，定量の障

害となるピークを認めない．

m―ニトロフェノール NO2C6H4OH 〔K 9567：1994〕 ただし，

次の規格に適合するもの．

純度試験 本品 0.04 g をアセトニトリル/薄めたリン酸

（1 → 50）混液（4：1）100 mL に溶かす．この液 5 mL

をとり，アセトニトリル/薄めたリン酸（1 → 50）混液

（4：1）を加えて 25 mL とする．この液 10�L につき，
「トリクロルメチアジド錠」の定量法の操作条件で液体クロ

マトグラフ法により試験を行うとき，定量の障害となるピー

クを認めない．

ニトロプルシドナトリウム試液＊ ペンタシアノニトロシル鉄

（	）酸ナトリウム試液＊ を見よ．

ニトロプルシドナトリウム・フェリシアン化カリウム試液 ペ

ンタシアノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム・ヘキサシアノ
鉄（	）酸カリウム試液 を見よ．

ニンヒドリン・酢酸試液 ニンヒドリン 0.2 g を薄めた酢酸

（100）（1 → 10）5 mL 及び 1－ブタノール 95 mL に溶か

す．用時製する．

ニンヒドリン試液＊ ニンヒドリン 0.2 g に 0.2 mol/L リン酸水

素二ナトリウム十二水和物溶液 15.5 mL 及び 0.1 mol/L

クエン酸溶液 4.5 mL の混液を加えて溶かす．用時製する．

ニンヒドリン試液，ヘパリン類似物質用 ニンヒドリン 4 g

にピリジン 8 mL を加えて溶かし，更に水を加えて 100

mL とする．用時製する．

ニンヒドリン・硫酸試液＊ ニンヒドリン 0.5 g に硫酸 70

mL を加え，加温して溶かし，冷後，硫酸を加えて 100 mL

とする．用時製する．

ニンヒドリン・硫酸試液，噴霧用 ニンヒドリン 0.04 g を硫

酸 10 mL に溶かし，水 10 mL 中にかき混ぜながら徐々に

加えた後，放冷する．用時製する．

ネスラー試液＊ 塩化水銀（�）10 g，ヨウ化カリウム 30 g
及びアラビアゴム末 5 g を水 200 mL に溶かす．

ネルソン試薬 七モリブデン酸六アンモニウム四水和物 25.0

g を水に溶かし，900 mL とし，更に硫酸 42.0 g を加えて

よく振り混ぜる．この液にあらかじめヒ酸水素二ナトリウム

七水和物 3.0 g を水に溶かし，50 mL とした液を加え，更

に水を加えて 1000 mL とする．

ノナデカン酸デキサメタゾン C41H65FO6 本品は白色～微黄

色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．本品はアセト

ンにやや溶けやすく，エタノール（95）にやや溶けにくく，

メタノールに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点 約 83 °C

類縁物質 本品 0.020 g をエタノール（95）20 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，エタ

ノール（95）を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 40�L につき，「パルミチン酸デキ
サメタゾン」の純度試験（３）の条件で液体クロマトグラフ

法により試験を行う．これらの液から得られるそれぞれのピ

ーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液から得

た主ピーク以外のピークの合計面積は，標準溶液から得たピ

ーク面積より大きくない．

1―ノナンスルホン酸ナトリウム CH3（CH2）8SO3Na 白色の結

晶性の粉末で，水に溶けやすい．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 30.0 ～ 32.0 %（0.5 g）．

ノニルフェノキシポリ（エチレンオキシ）エタノール，ガスクロ

マトグラフ用 ガスクロマトグラフ用に製造したもの．

薄層クロマトグラフ用 N ―アセチル―L―グルタミン酸 N ―アセ

チル―L―グルタミン酸，薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用 DL―�―N ―アセチルリジン DL―ε ―N ―ア

セチルリジン，薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用 4―アミノ―6―クロロ―1，3―ベンゼンジス

ルホンアミド 4―アミノ―6―クロロ―1，3―ベンゼンジスルホン

アミド，薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用塩酸 2―クロロエチルアミン 塩酸 2―ク

ロロエチルアミン，薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用�―フェニル―2―ピペリジン酢酸 α ―フ

ェニル―2―ピペリジン酢酸，薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用 5―オキソ―10―メチル―2―フェノチアジニ

ル酢酸 5―オキソ―10―メチル―2―フェノチアジニル酢酸 を

見よ．

薄層クロマトグラフ用オクタデシルシリル化シリカゲル オク

タデシルシリル化シリカゲル，薄層クロマトグラフ用 を見

よ．

薄層クロマトグラフ用クエン酸タモキシフェン クエン酸タモ

キシフェン，薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用高性能シリカゲル 高性能シリカゲル，

薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用酸化アルミニウム 酸化アルミニウム，

薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用 2′，4′―ジクロロ―2―イミダゾール―1―イ

ルアセトフェノン（E）―［o ―（2，4―ジクロロベンジル）オキシ

ム］硝酸塩 2′，4′―ジクロロ―2―イミダゾール―1―イルアセト

フェノン（E）―［o―（2，4―ジクロロベンジル）オキシム］硝酸塩

を見よ．

薄層クロマトグラフ用 1―［（2R，5S）―2，5―ジヒドロ―5―（ヒドロ

キシメチル）―2―フリル］チミン 1―［（2R，5S）―2，5―ジヒドロ―

5―（ヒドロキシメチル）―2―フリル］チミン，薄層クロマトグラ

フ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用シリカゲル＊ シリカゲル＊，薄層クロマ

トグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用セルロース＊ セルロース＊，薄層クロマ

トグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用トリフェニルメタノール トリフェニル

メタノール，薄層クロマトグラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用ホスファチジルエタノールアミン ホス

ファジルエタノールアミン，薄層クロマトグラフ用 を見よ．
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薄層クロマトグラフ用マレイン酸 マレイン酸，薄層クロマト

グラフ用 を見よ．

薄層クロマトグラフ用レシチン レシチン，薄層クロマトグラ

フ用 を見よ．

薄層板，アセグラトン用 薄層クロマトグラフ用シリカゲル＊

100 g に薄めた塩酸（1 → 10）500 mL を加え，20 分間

振り混ぜた後，放置する．上澄液を傾斜して除き，更に沈殿

物に薄めた塩酸（1 → 10）500 mL を加えて，10 分間振り

混ぜた後，吸引ろ過し，洗液が中性となるまで水で洗う．残

留物に水を加えて懸濁し，厚さ 0.25 mm の薄層板を調製し，

105 °C まで 1 時間乾燥し，デシケーター（シリカゲル）中

で放冷して用いる．

薄層板，アミノ酸用 シリカゲル薄層板（厚さ 0.25 mm）を

メタノール/希塩酸混液（10：1）中に 30 分間浸す．次に水

に 20 分間ずつ 3 回繰り返して浸した後，80 °C で 1 時間

乾燥する．

薄層板，亜硫酸リジン用 薄層クロマトグラフ用シリカゲルを

用いて調製した薄層板をメタノール/希塩酸混液（10：1）中

に 30 分間浸す．次に水に 20 分間ずつ 3 回繰り返して浸

した後，80 °C で 1 時間乾燥する．

パナジン酸アンモニウム試液 パナジン酸アンモニウム 2 g

を水 5 mL に懸濁し，薄めた硫酸（1 → 2）50 mL を加え

て溶かす．

バニリン・リン酸試液 バニリン 1 g を薄めたリン酸（1 →

2）100 mL に加温して溶かす．用時製する．

パラオキシ安息香酸ノニル C16H24O3 白色の結晶又は結晶性

の粉末で，わずかににおいがある．

融点 約 45 °C

含量 98.5 % 以上． 定量法 本品 50 mg をメタノー

ルに溶かし，20 mL とする．この液 10�L につき，「プラ
ウノイ抽出精製油」の定量法の条件で液体クロマトグラフ法

により試験を行う．主ピークの保持時間の約 3 倍の範囲に

ついて，各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積

百分率法によりパラオキシ安息香酸ノニルの量を求める．

バリッチュ緩衝液，pH 8.8 四ホウ酸ナトリウム十水和物

19.10 g を水に溶かし 1000 mL とした溶液とホウ酸 12.40

g 及び塩化ナトリウム 2.92 g を水に溶かし 1000 mL とし

た溶液を混合し，pH を 8.8 に調整する．

パリッチュ緩衝液，希，pH 8.8 pH 8.8 のパリッチュ緩衝液

に等量の水を加えて混合する．用時調製する．

DL―バリン C5H11NO2 白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはなく，味はわずかに甘い．

融点 298 °C（分解）．

バルビタール・アンモニア試液 バルビタール 18.42 g を水

200 mL 及びアンモニア水（28）10.0 mL に溶かし，水を

加えて 1000 mL とする．

バルビタール・バルビタールナトリウム緩衝液，pH 8.6 バ

ルビタール 1.62 g 及びバルビタールナトリウム 12.38 g を

水に溶かし，1000 mL とする．

パルミチン酸 CH3（CH2）14COOH パルミチン酸〔K 8756，

特級〕を熱エタノール（95）を用いて 3 回再結晶し，得ら

れた結晶をデシケーター（減圧，酸化リン（�））で 24 時

間乾燥したもの．

バレイショデンプン試液，サナクターゼ M，L 用 あらかじ

め，バレイショデンプン約 1 g を精密に量り，105 °C で

2 時間乾燥し，その減量を測定する．その乾燥物 1.000 g

に対応するバレイショデンプンを正確に量り，三角フラスコ

に入れ，水 20 mL を加えてよく振り混ぜながら徐々に 2

mol/L 水酸化ナトリウム試液 5.0 mL を加え，のり状とす

る．次に水浴中で振り混ぜながら 3 分間加熱した後，水 25

mL を加え，冷後，2 mol/L 塩酸試液で正確に中和し，pH

4.5 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液 10.0 mL を加え，水を

加えて正確に 100 mL とする．用時製する．

ビアセチルモノオキシム C4H7NO2 白色～淡黄色の結晶性の

粉末で，水又はエタノール（95）に溶けやすい．

融点 75 ～ 77 °C

強熱残分 1.0 % 以下（1 g）．

ヒアルロニダーゼ ウシの睾丸から抽出し，真空凍結乾燥した

もの．比活性は次の方法で試験するとき，300 ～ 500 単位/

mg である．

本品約 5 mg を精密に量り，10 °C 以下に冷却した 0.15

mol/L 塩化ナトリウム試液に溶かし，正確に 20 mL とす

る．この液につき，「ヘパリン類似物質」のヒアルロニダー

ゼ活性阻害作用の項を準用し
a ×（A1 － A3）

AS
を求め，ヒ

アルロニダーゼ標準液から求めた
a ×（A1 － A3）

AS
と比較

し，1 mg 当たりの単位を求める．

ヒアルロニダーゼ試液 ヒアルロニダーゼ約 0.01 g を精密に

量り，10 °C 以下に冷却した 0.15 mol/L 塩化ナトリウム試

液を用いて，1 mL 中にヒアルロニダーゼ活性が 80 ～ 130

単位になるように調製する．

ヒアルロン酸ナトリウム ヒト臍帯から抽出したもの．ヒアル

ロン酸ナトリウム試液を調製し，次の試験を行う．

混濁否定試験 「ヘパリン類似物質」のヒアルロニダーゼ

活性阻害作用の項を準用し，システム	の操作を行うとき，
液に混濁を認めない．

分解試験 「ヘパリン類似物質」のヒアルロニダーゼ活性

阻害作用の項を準用し，ヒアルロニダーゼ標準溶液を作用さ

せ，
a ×（A1 － A3）

AS
を測定するとき，20 ～ 25�g であ

る．

ヒアルロン酸ナトリウム試液 ヒアルロン酸ナトリウム 0.100

g を pH 5.4 の塩化ナトリウム・酢酸原液に溶かし，20

mL とする．

微結晶セルロース薄層板 薄層クロマトグラフ用セルロース＊

10 g に 30 mL の水を加えて約 20 分間振り混ぜ，ガラス

板上に厚さ 0.25 mm になるよう均一に塗布する．風乾後，

70 °C で 20 分間加熱し，デシケーター（シリカゲル）中で

放冷する．

ビオチン C10H16N2O3S 白色又はほとんど白色の結晶性の粉

末で，においはない．

融点 223 ～ 232 °C

旋光度 〔α〕20D：＋87 ～ ＋94°（乾燥後，0.5 g，希水酸
化ナトリウム試液，50 mL，100 mm）．

ピクロエトポシド 4′―ジメチルエピピクロポドフィロトキシ

ン― 9 ―（4，6 ― O ―エチリデン―β―D―グルコピラノシド）

C29H32O13 「エトポシド」より次に示す方法で製し，次の規

格に適合するもの．
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0.1 mol/L チオ硫酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 15.601 mg Na2HAsO4・7H2O

6―ヒドロキシ―2，2，5，7，8―ペンタメチルクロマン

（C14H20O2）の量（%）

＝
AT

AT ＋ A
× 100

製法 「エトポシド」6 g に酢酸ナトリウム三水和物 8.4

g 及びメタノール 120 mL を加え，還流冷却器を付け，水

浴上で 4 時間加熱する．冷後，減圧で溶媒を留去し，残留

物にクロロホルム 80 mL 及び水 60 mL を加えて激しく振

り混ぜた後，クロロホルム層を分取し，洗液が中性になるま

で水洗し，減圧で溶媒を留去する．残留物にメタノール 40

mL 及びエタノール（95）100 mL を加え，50 ～ 60 °C に

加温して溶かし，室温で放置し，析出した結晶をろ取する．

得られた結晶をメタノール 50 mL に加熱して溶かし，約

1/4 量まで濃縮した後，室温で放置し，析出した結晶をろ取

し，70 °C で 5 時間減圧乾燥する．

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

確認試験 本品を乾燥（減圧，100 °C，4 時間）し，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定する

とき，波数 3530 cm－1，1747 cm－1，1612 cm－1，1485 cm－1

及び 1255 cm－1 付近に吸収を認める．

融点 218 ～ 224 °C

ヒ酸水素二ナトリウム七水和物 Na2HAsO4・7H2O 無色又は

白色の結晶又は結晶性の粉末で，水に溶けやすい．

溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は澄明

である．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.5 g を 300 mL

の共栓フラスコに精密に量り，水 25 mL を加え，約 80 °C

に加熱して溶かし，塩酸 10 mL 及びヨウ化カリウム 3 g

を加え，直ちに密栓し，15 分間暗所に放置した後，0.1

mol/L チオ硫酸二ナトリウム液で滴定する（指示薬：デン

プン試液）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯法 密封容器．

N，O ―ビス―トリメチルシリル―トリフルオロアセトアミド

C8H18F3NOSi2 無色の液で，特異なにおいがある．

沸点 40 °C（1.6 kPa）

融点 －10 °C

ヒト正常血漿 5 人の健康な成人男子より，クエン酸三ナトリ

ウム二水和物溶液（19 → 500）1 容量に対し血液 9 容量を

採血し，3000 回転で 15 分間遠心分離した後，それぞれの

上澄液等容量を混和し，ヒト正常血漿とする．4 °C 以下に

保存し，調製後，4 時間以内に用いる．

p―ヒドロキシ安息香酸 n―ノニール C16H24O3 白色の結晶性

の粉末である．

融点 42 ～ 44 °C

p―ヒドロキシ安息香酸 sec ―ブチル HOC6H4COOCH（CH3）

CH2CH3

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3310 cm－1，

2980 cm－1，1673 cm－1，1284 cm－1 及び 774 cm－1 付近に

吸収を認める．

純度試験 本品のアセトニトリル溶液（3 → 5000）を

pH 6.8 のリン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液（3：2）で

10 倍に薄めた液につき，「塩酸デラプリル」の定量法の条件

で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，主ピーク以

外のピーク面積百分率の合計は 0.2 % 以下であり，かつデ

ラプリルの保持時間に近いピークを認めない．

1―（4―ヒドロキシフェニル）―2―［2―（4―ヒドロキシフェニル）エ

チルアミノ］―1―プロパノン塩酸塩 C17H19NO3・HCl・H2O

白色～灰色の結晶性の粉末である．

融点 123 ～ 138 °C

純度試験 本品 0.010 g をメタノール 1 mL に溶かした

液 10�L につき，塩酸リトドリン標準品の純度試験を準用
し，得られた薄層クロマトグラムを波長 530 nm でクロマ

トスキャンナーを用いて各スポットの濃さを測定するとき，

主スポットの濃さは全スポット濃度の 90 % 以上である．

7―ヒドロキシフラボン，薄層クロマトグラフ用 C15H10O3 白

色～黄白色の粉末で，クロロホルムに極めて溶けにくい．

融点 約 245 °C（分解）．

類縁物質 本品 1.0 mg をとり，クロロホルム 100 mL

を正確に加えて溶かした液につき，「エフロキサート」の純

度試験（４）を準用し，試験を行うとき，Rf 約 0.20 の位置

に単一のスポットを示す．

L―ヒドロキシプロリン C5H9NO3 〔K 9102，特級〕

p―ヒドロキシベンズアルデヒド C7H6O2 白色～淡褐色の結

晶性の粉末で，エタノール（99.5）に溶けやすく，水に極め

て溶けにくい．

融点：115 ～ 118 °C

6―ヒドロキシ―2，2，5，7，8―ペンタメチルクロマン C14H20O2 白

色～微黄色の結晶性の粉末である．

純度試験 溶状 本品 0.5 g をエタノール（99.5）10 mL

に溶かすとき，液は無色澄明～微黄色澄明である．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品のヘキサン溶液（1

→ 25000）を試料溶液とし，「イコサペント酸エチル」のト

コフェノール含量の操作条件で液体クロマトグラフ法により

試験を行う．この液の 6―ヒドロキシ―2，2，5，7，8―ペンタメチ

ルクロマンのピーク面積及びその他の成分のピーク合計面積

を測定し，AT 及び A を求める．

2 % ヒドロキシルアミン試液 A 液：塩酸ヒドロキシルアン

モニウム 4 g をエタノール（95）に溶かし，100 mL とす

る．B 液：水酸化カリウム 12 g をエタノール（95）に溶

かし，100 mL とする．使用直前に A 液及び B 液のそれ

ぞれ等容量を混ぜ，冷後，ろ過する．

2，2′―ビピリジル試液 2，2′―ビピリジル 0.1 g を 0.2 mol/L

塩酸試液 100 mL に溶かす．用時製する．

標準メタノール メタノール（CH3OH）の含量を測定したメ

タノール．ただし，標準メタノールの比重 d2020 とメタノー

ル（CH3OH）含 量 と の 関 係 は 0.7944：99.61 vol %，

0.7941：99.67 vol %，0.7939：99.75 vol %，0.7936：99.81

vol %，0.7933：99.87 vol % である．

4―［4―（p―ビフェニリル）―4―ヒドロキシピペリジノ］―4′―フルオ

ロブチロフェノン C27H28FNO2 白色～淡黄白色の結晶又は

結晶性の粉末で，においはなく，クロロホルムにやや溶けに

くく，メタノール又はエタノール（95）に溶けにくく，水に

ほとんど溶けない．

融点 169 ～ 172 °C（分解）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.35 g を精密に
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量り，酢酸（100）70 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 41.75 mg C27H28FNO2

ピレン

C16H10：202.25 白色～淡黄色の結晶又は又は結晶性の粉末

で，メタノールに溶けにくい．

融点 149 ～ 153 °C

ファストブルー B 塩 C14H12CI2N4O2・2ZnSO4 灰緑色の結晶

性の粉末で，水にやや溶けやすく，メタノールに溶けにくく，

アセトンにほとんど溶けない．

溶状 本品 0.10 g を水 10 mL に溶かすとき，液は淡黄

緑色澄明である．

ファストブルー試液 ファストブルー B 塩 0.1 g に水 100

mL を加えて溶かす．用時製する．

フィブリノーゲン試液 通常，フィブリノーゲン（ウシ）0.1

g に pH 7.4 の 0.067 mol/L リン酸塩緩衝液 40 mL を加

えて溶かし，ろ過する．用時製する．ただし，「ストレプト

キナーゼ・ストレプトドルナーゼ」力価試験（１）を準用し，

溶解時間を測定するとき，ストレプトキナーゼ標準溶液の

（1 → 500）の溶解時間が 250 ～ 450 秒の範囲内に入るよ

うにフィブリノーゲン（ウシ）の濃度を調整する．

フェナセチン C10H13NO2 白色の結晶又は結晶性の粉末で，

エタノール（95）にやや溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

融点 134 ～ 137 °C

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.3 g を精密に量り，希塩酸 30 mL を加え，還流冷却器を

付けて 1 時間煮沸する．冷後，水酸化ナトリウム溶液（1

→ 5）25 mL を加え，分液漏斗に入れ，クロロホルム 30

mL ずつで 3 回抽出し，それぞれの抽出液は同じ脱脂綿を

用いて順次ろ過する．脱脂綿はクロロホルム 2 mL ずつで

5 回洗い，洗液はろ液に合わせ，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定

する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．別に希塩

酸 30 mL をとり，水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）25 mL

を加え，以下同様の方法で操作して得たクロロホルム抽出液

及び洗液を合わせたものに氷酢酸 15 mL を加え，空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 17.922 mg C10H13NO2

1，10―フェナントロリン液 1，10 ―フェナントロリン一水和物

0.15 g をエタノール（95）10 mL に溶かし，水を加えて正

確に 100 mL とする．冷暗所に保存するとき，1 箇月間有

効である．

o ―フェナントロリン液 1，10 ―フェナントロリン液 を見よ．

DL―フェニルアラニン C9H11NO2 白色の結晶又は結晶性の粉

末で，味は甘く，水にやや溶けやすい．

融点 271 ～ 273 °C（分解）．

フェニルシリル化シリカゲル，液体クロマトグラフ用 液体ク

ロマトグラフ用に製造したもの．

D―フェニルグリシン C8H9NO2 白色の結晶又は結晶性の粉末

で，水に溶けにくい．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）

含量 98.5 % 以上． 定量法 本品を乾燥し，その約

0.3 g を精密に量り，ギ酸 3 mL に溶かし，酢酸（100）50

mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 15.116 mg C8H9NO2

フェリシアン化第二鉄試液 ヘキサシアノ鉄（	）酸試液 を

見よ．

不活化した百日せき菌 生物学的製剤基準百日せきワクチンと

同等のもの．

フタル酸ジフェニル＊ C6H4（COOC6H5）2 白色の結晶又は結晶

性の粉末で，メタノールにやや溶けやすい．

融点 72 ～ 76 °C

類縁物質 本品 0.010 g をメタノールに溶かし，正確に

200 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 10�L につき，
「塩酸プロパフェノン」の純度試験（３）類縁物質の操作条

件 1 及び操作条件 2 に従い，液体クロマトグラフ法により

試験を行うとき，本品及び溶媒以外のピークを認めない．た

だし，検出感度は試料溶液 10�L から得たフタル酸ジフェ
ニルのピーク高さがフルスケールの約 20 % になるように

調整する．

フタル酸ジ―n―ブチル＊ C16H22O4 無色澄明の液体である．

屈折率 n20D：1.490 ～ 1.495

比重 d2020：1.047 ～ 1.051

酸価 0.07 以下

純度試験 本品のアセトニトリル溶液（1 → 1000）につ

き，「イプリフラボン」の定量法の条件で液体クロマトグラ

フ法により試験を行うとき，測定の妨害となるピークを認め

ない．

フタル酸ビス（シス―3，3，5―トリメチルシクロヘキシル） C4H4

［COOC6H8（CH3）3］2 白色の粉末である．

純度試験 本品 0.2 g をテトラヒドロフラン 1 mL に溶

かし，アセトニトリル/水混液（93：7）を加えて 25 mL と

する．この液 10�L につき，「プロブコール」の定量法の
条件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，主ピー

ク及び溶媒ピーク以外のピークを認めない．

フタル酸 n―ブチル C6H4［COO（CH2）3CH3］2 無色澄明な液で，

本品のアセトニトリル/水混液（7：3）溶液（1 → 100）5

�L につき，「レピリナスト」の定量法の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行うとき，定量の障害となるピーク

を認めない．

N 6―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム

C14H17N5O7PNa 白色の粉末である．

類縁物質 本品の「ブクラデシンナトリウム」の定量法の

移動相溶液（1 → 50000）5�L につき，「ブクラデシンナ
トリウム」の純度試験（４）の条件で液体クロマトグラフ法

により試験を行うとき，本品以外のピークを認めない．

2′―O ―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム

C14H17N5O7PNa 白色の粉末である．

類縁物質 本品の「ブクラデシンナトリウム」の定量法の

移動相溶液（1 → 50000）5�L につき，「ブクラデシンナ
トリウム」の純度試験（４）の条件で液体クロマトグラフ法

により試験を行うとき，本品以外のピークを認めない．
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3―n―ブチリル―2―イソプロピルピラゾロ［1，5―�］ピリジン
C14H18N2O 本品を乾燥したものは定量するとき，3―n―ブチ

リル―2―イソプロピルピラゾロ［1，5―α］ピリジン（C14H18N2O）
99.0 % 以上を含む．

性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

融点 86 ～ 89 °C

純度試験 本品 0.010 g を「イブジラスト」の純度試験

（４）の移動相 10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，
「イブジラスト」の純度試験（４）の条件で液体クロマトグ

ラフ法により試験を行うとき，主ピークの保持時間の約 3

倍の範囲について，それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液の 3―n―ブチリル―2―

イソプロピルピラゾロ［15―α］ピリジン以外のピークの合
計面積は，標準溶液の 3―n―ブチリル―2―イソプロピルピラ

ゾロ［1，5―α］ピリジンのピーク面積より大きくない．
乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，減圧，1 時間）．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，無

水酢酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.031 mg C14H18N20

フッ化アンモニウム NH4F 無色の結晶で，アンモニアよう

のにおいがあり，水に溶けやすく，エタノール（95）に溶け

にくい．

屈折率 n20D：1.401

沸点 78 °C

フッ化ナトリウム・塩酸試液 フッ化ナトリウム 0.5 g を 0.5

mol/L 塩酸試液 100 mL に溶かす．用時製する．

フッ化ナトリウム試液＊ フッ化ナトリウム 0.5 g を 2 mol/L

塩酸試液 15 mL 及び水 5 mL に溶かす．

フラボン―7―オキシアセテート，薄層クロマトグラフ用 C17H12

O5 白色の粉末で，クロロホルムに極めて溶けにくい．

融点 約 280 °C（分解）．

類縁物質 本品 1.0 mg をクロロホルム 10 mL に溶か

した液につき，「エフロキサート」の純度試験（４）の条件

で薄層クロマトグラフ法により試験を行う．主スポット以外

のスポットを認めない．

含量 95.0 % 以上． 定量法 本品約 0.20 g を精密に

量り，中和エタノール 100 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレ

イン試液 3 滴）．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 0.029627 g C17H12O5

ブリトン・ロビンソン緩衝液，pH 7.0 リン酸 4 g，酢酸

（100）2.4 g 及びホウ酸 2.5 g を水に溶かし，1000 mL と

した液に水酸化ナトリウム溶液（1 → 125）を加え，pH

7.0 に調整する．

ブリリアントグリン試液 ブリリアントグリン 2 g を酢酸

（100）に溶かし，100 mL とする．

フルオレスカミン C17H9O4（4―phenylspiro［furan―2（3H），1′―

phtalan］―3，3′―dione）．白色の粉末で，アセトニトリル，ア

セトン又は 1，4―ジオキサンに溶け，水にほとんど溶けない．

デシケーター（シリカゲル）中に保存する．

フルオレン C13H10 白色の結晶又は結晶性の粉末で，特異な

においがある．

融点 114 ～ 118 °C

類縁物質 本品 0.025 g をメタノールに溶かして 50 mL

とし，試料溶液とする．この液 3 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のフルオレ

ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のフルオレンのピー

ク面積より大きくない．

操作条件

検出感度以外の操作条件は「プロピオン酸デキサメタ

ゾン」の純度試験（２）を準用する．

検出感度：試料溶液 1 mL を正確に量り，メタノー

ルを加えて正確に 50 mL とした液 10�L から得
たフルオレンのピークの高さが 5 ～ 10 mm にな

るように調整する．

含量 96.0 % 以上． 定量法 本品を室温で 4 時間減圧

乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，メタノールに溶かし，

正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 50 mL とする．更にこの液 5 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に 25 mL とし，試

料溶液とする．試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，261 nm 付近の吸収極大の波長における吸光

度 A を測定する．

フルオレン（C13H10）の量（mg）＝
A
1188

× 125000

4―フルオロ安息香酸 C7H5FO2 白色の結晶性の粉末である．

確認試験 本品を赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3090 cm－1，1684 cm－1，

1605 cm－1，1431 cm－1，1236 cm－1 及び 854 cm－1 付近に

吸収を認める．

融点 182 ～ 188 °C

純度試験 本品 0.010 g をメタノールに溶かし，100 mL

とする．この液 20�L につき，「ブシラミン」の純度試験
（３）の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．保

持時間 5 分付近のピーク面積は 4―フルオロ安息香酸のピー

ク面積の 0.1 % 以下である．

ブルーテトラゾリウム・エタノール試液 ブルーテトラゾリウ

ム 0.02 g をエタノール（99.5）15 mL に加温して溶かし，

必要ならばろ過した後，エタノール（99.5）を加えて正確に

20 mL とする．

ブルーテトラゾリウム試液 ブルーテトラゾリウム 200 mg

をエタノール（95）に加温して溶かし，冷後エタノール

（95）を加えて 50 mL とする．用時製する．

ブルーテトラゾリウム・水酸化ナトリウム試液 ブルーテトラ

ゾリウムのメタノール溶液（1 → 10）1 容量に，水酸化ナ

トリウムのメタノール溶液（2 → 25）4 容量を加える．用

時製する．

プロピオン酸，無水 無色澄明の液である．

プロブコール類縁物質 A 標準品溶液 プロブコール類縁物質

A 標準品 2.0 mg をテトラヒドロフラン 1 mL に溶かし，

アセトニトリル/水混液（93：7）を加えて正確に 50 mL と

する．更にこの液 1 mL を正確に量り，アセトニトリル/水
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混液（93：7）を加えて正確に 20 mL とする．

プロブコール類縁物質 B 標準品溶液 プロブコール類縁物質

B 標準品 2.0 mg をテトラヒドロフラン 1 mL に溶かし，

アセトニトリル/水混液（93：7）を加えて正確に 25 mL と

する．

ブロムチモールブルー試液＊ ブロモチモールブルー試液＊ を

見よ．

ブロムチモールブルー・ジメチルホルムアミド試液 ブロモチ

モールブルー・N，N ―ジメチルホルムアミド試液 を見よ．

ブロムフェノールブルー試液＊ ブロモフェノールブルー試液＊

を見よ．

ブロムフェノールブルー試液＊，希 ブロモフェノールブルー

試液＊，希 を見よ．

ブロムフェノールブルー試験紙 ブロモフェノールブルー試験

紙 を見よ．

ブロモチモールブルー試液＊ ブロモチモールブルー 0.1 g に

水 150 mL を加え，70 ～ 80 °C で 3 時間加温し，冷後，

ろ過する．

ブロモチモールブルー・N，N ―ジメチルホルムアミド試液 ブ

ロモチモールブルー 1 g を N，N ―ジメチルホルムアミド

100 mL に溶かす．必要ならばろ過する．

1―ブロモナフタレン C10H7Br 薄い黄色～黄色の澄明な液体

である．

屈折率 n20D：1.655 ～ 1.663

比重 d204 ：1.480 ～ 1.490

類縁物質 本品 1�L につき，次の条件でガスクロマト
グラフ法により試験を行い，各々のピーク面積を自動積分法

により測定し，面積百分率法により 1―ブロモナフタレンの

量を求めるとき，95.0 % 以上である．

操作条件

検出器：熱伝導度型検出器

カラム：内径約 0.52 mm，長さ約 15 m の管の内面

に 100 % ジメチルポリシロキサンを保持させる．

温度：カラム槽 初期温度 150 °C

終末温度 280 °C

昇温速度 10 °C/分

検出器槽 280 °C

試料気化室 280 °C

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：1―ブロモナフタレンの保持時間が約 3 分にな

るように調整する．

面積測定範囲：1―ブロモナフタレンの保持時間の約 4

倍の範囲

スプリット比：1/20

ブロモフェノールブルー試液＊ ブロモフェノールブルー 0.1

g を水 80 mL に 50 °C に加温して溶かし，冷後水を加え

て 100 mL とし，ろ過する．用時製する．

ブロモフェノールブルー試液＊，希 ブロモフェノールブルー

0.05 g を水 80 mL に加温して溶かし，冷後，水を加えて

100 mL とし，ろ過する．用時製する．

ブロモフェノールブルー試験紙 ブロモフェノールブルー試液

にろ紙を浸して清浄な室で乾燥して製する．

フロログルシン・塩酸試液 フロログルシン 1.0 g をエタノ

ール（95）10 mL に溶かし，塩酸 40 mL を加える．

フロログルシン・水酸化ナトリウム試液 フロログルシン 1.0

g を水酸化ナトリウム溶液（1 → 40）に溶かし，100 mL

とする．

噴霧用硫酸酸性ドラーゲンドルフ試液 ドラーゲンドルフ試液，

噴霧用硫酸酸性 を見よ．

ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム試液＊ ヘキサシアノ鉄

（	）酸カリウム 1 g を水/アンモニア水（28）混液（3：
1）に溶かし，50 mL とする．

ヘキサシアノ鉄（	）酸試液 塩化鉄（	）六水和物 0.1 g
及びヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム 0.1 g を水 100 mL
に溶かす．

n―ヘキサノール C6H14O 無色澄明の液体．

1―ヘキサンスルホン酸ナトリウム CH3（CH2）5SO3Na 白色の

結晶又は結晶性の粉末で，薄めた酢酸（100）（1 → 100）に

溶ける．液体クロマトグラフ用に調製したもの．

ヘキセステロール 「ヘキセステロール」

ペプトン，獣肉製 本品は帯赤黄色～褐色の粉末で，特異なに

おいがあるが，腐敗臭はない．水に溶けて黄褐色の弱酸性の

液となる．エタノール（95）又はジエチルエーテルに溶けな

い．

窒素含量 14.0 ～ 16.5 %

乾燥減量 7.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 15 % 以下（0.5 g）．

凝固性たん白質 本品の水溶液（1 → 70）を沸騰するま

で加熱するとき，沈殿を生じない．

プロテオース 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に硫酸亜

鉛七水和物飽和溶液 20 mL を加えるとき，わずかに軽い析

出物を生じる程度以下である．

ペプトン，ミルク 脱脂した牛乳をトリプシンにより加水分解

した後，乾燥して粉末とする．

ヘペス加 0.1 % ウシ血清アルブミン含有培地 N ―2―ヒドロキ

シエチルピペラジン―N′―2―エタンスルホン酸（ヘペス）

0.48 g を 100 mL の 0.1 % ウシ血清アルブミン含有培地

に溶かし，0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液又は 0.5 mol/L

塩酸を加え，pH 7.4 に調整する．

ベルゲニン，定量用 C14H16O9・H2O 本品は白色の結晶で，

においはなく，味は初めないが，後にわずかに苦い．本品は

メタノールに溶けやすく，水に溶けにくい．

融点 138 ～ 139 °C であるが，再び固まり約 230 °C

で融解する．

吸光度 E 1 %
1 cm（275 nm）：230 ～ 245（2 mg，メタノー

ル，100 mL）．

製法 「アカメガシワエキス」に 20 倍量のメタノールを

加え，還流冷却器を付け，水浴上で 60 分間加熱する．冷後，

ろ過し，酢酸鉛（�）三水和物のメタノール溶液（1 →
10）を沈殿が生じなくなるまで加えた後，遠心分離する．上

澄液をとり，これに硫化水素を沈殿が生じなくなるまで通じ

た後，遠心分離する．上澄液をとり，濃縮して放置する．析

出する結晶をとり，メタノール/水混液（4：1）を用いて再

結晶を行う．必要ならば，更に再結晶を繰り返す．

純度試験

（１） 本品 0.40 g をメタノールに溶かし，10 mL と

し，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマ
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トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した

薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/

水混液（65：25：4）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長：

254 nm）を照射するとき，主スポット以外のスポット

を認めない．

（２） 本品 0.020 g をメタノール 50 mL に溶かす．

この液 3�L につき，「アカメガシワエキス」の定量法
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，

主ピーク以外のピークを認めない．

N ―�―ベンゾイル―L―アルギニンエチル試液 N ―α ―ベンゾイ

ル―L―アルギニンエチル塩酸塩 0.07 g に新たに煮沸し冷却

した水を加えて溶かし，正確に 10 mL とする．用時製する．

N ―�―ベンゾイル―DL―アルギニン―p―ニトロアニリド試液 N

―α ―ベンゾイル―DL―アルギニン―p―ニトロアニリド塩酸塩

0.1 g を加温した水に溶かし，100 mL とする．

N ―�―ベンゾイル―DL―アルギニン―p―ニトロアニリド塩酸塩

C19H22N6O4・HCl

淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である．水又はエタノール

（95）にやや溶けやすく，ジエチルエーテルに溶けにくい．

融点 270 ～ 280 °C（分解）．

溶状 本品 0.1 g を水 20 mL に溶かすとき，液は淡黄

色澄明である．

他のアミノ酸 本品 0.10 g を水 6 mL に溶かす．この

液に塩酸 4 mL を加え，沸騰水浴中で 5 分間加熱分解し，

試料溶液とする．この液につき，ろ紙クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液 5�L をろ紙にスポットする．次
に水/酢酸（100）/1―ブタノール混液（5：4：1）を展開溶媒

として約 30 cm 展開した後，ろ紙を風乾する．これにニン

ヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，

90 °C で 10 分間加熱するとき，主スポット以外の紫色のス

ポットを認めない．

吸光度 E 1 %
1 cm（315 nm）：335 ～ 345（2 mg，希エタノ

ール，100 mL）．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品約 0.8 g を精密に量

り，水 50 mL に溶かし，必要ならば 0.1 mol/L 水酸化ナ

トリウム液で中和し，ジクロロフルオレセイン試液 4 滴を

加え，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 43.49 mg C19H22N6O4・HCl

N ―ベンゾイル―L―チロジン C16H15NO4

製法 L―チロジン 6 g をとり，テトラヒドロフラン 40

mL を加えてかき混ぜながら塩化ベンゾイル 2.3 g を徐々

に滴加した後，70 ～ 75 °C で 2 時間還流する．冷後，析

出した結晶をろ紙でろ過して取り除き，テトラヒドロフラン

を減圧で留去する．得られた残留物に酢酸エチル 50 mL を

加え加温して溶かした後，ヘキサン 30 mL を加えて振り混

ぜ一昼夜放置する．得られた結晶はろ過で溶媒を分離し，室

温で一昼夜放置した後，60 °C で 4 時間乾燥する．

融点 163 ～ 167 °C

N ―ベンゾイル―L―チロジンエチルエステル C18H19NO4 白色

の結晶性の粉末である．

確認試験 本品のエタノール（99.5）溶液（1 → 10000）

の吸収スペクトルを測定するとき，波長 276 ～ 278 nm に

吸収の極大を，波長 264 ～ 266 nm に吸収の極小を示す．

吸光度 E 1 %
1 cm（277 nm）：65 ～ 75（0.05 g，エタノール

（99.5），500 mL）．

純度試験 本品のテトラヒドロフラン溶液（1 → 25000）

3�L につき，「ベンチロミド」の純度試験（５）の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行うとき，主ピーク以外

のピークを認めない．

ペンタシアノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム試液＊ ペンタ

シアノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム二水和物 0.5 g を
水 10 mL に溶かし，塩酸ヒドロキシアンモニウム 0.5 g

及び炭酸水素ナトリウム 1 g を加えて振り混ぜ，臭素 2

滴を加えて振り混ぜた後，空気を吹き込んで過剰の臭素を除

き，ろ過する．ろ液に水を加えて 25 mL とする．用時製す

る．

ペンタシアノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム・ヘキサシアノ
鉄（	）酸カリウム試液 ペンタシアノニトロシル鉄（	）
酸ナトリウム二水和物溶液（6 → 100）5 mL，ヘキサシア

ノ鉄（	）酸カリウム溶液（65 → 1000）5 mL 及び水酸化
ナトリウム溶液（1 → 10）2.5 mL に水を加えて 25 mL

とし混和した後，液の暗赤色が淡黄色になるまで放置する．

用時製する．

ペンタシアノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム・ヘキサシアノ
鉄（	）酸カリウム試液，塩酸グアンファシン用 ペンタシ

アノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム試液 2 mL に水酸化
ナトリウム溶液（1 → 10）1 mL 及びヘキサシアノ鉄

（	）酸カリウム試液 1 mL を加え，更に水 2 mL を加え
て混和し，室温で 20 分間放置して使用する．用時製する．

ペンタシアノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム・ヘキサシアノ
鉄（	）酸カリウム試液，塩酸メトホルミン用 ペンタシア

ノニトロシル鉄（	）酸ナトリウム溶液（1 → 10），ヘキサ
シアノ鉄（	）酸カリウム溶液（1 → 10）及び水酸化ナト
リウム溶液（1 → 10）を等量ずつ混和し，30 分間放置し，

液の色が暗赤色から黄色に変わった後，使用する．用時製す

る．

ホウ酸塩試液 ホウ酸 4.95 g を水 50 mL に加温して溶かし，

水酸化カリウム試液を加え，pH 9.1 に調整した後，水を加

えて 100 mL とする．

ホウ酸塩・塩酸緩衝液，pH 9.0 四ホウ酸ナトリウム十水和

物 19.0 g を水 900 mL に溶かし，1 mol/L 塩酸試液を加

え，pH 9.0 に調整した後，水を加えて 1000 mL とする．

ホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液，pH 13.0

緩衝液用 0.2 mol/L ホウ酸・0.2 mol/L 塩化カリウム試液

50 mL に 2 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加え，pH 13.0

に調整する．ポリエチレン瓶に保存する．

ホウ酸緩衝液，pH 9.0 ホウ酸 3.1 g を 0.1 mol/L 水酸化ナ

トリウム試液 210 mL に溶かし，塩化マグネシウム六水和

物液（1 → 50）10 mL 及び水を加えて 1000 mL とする．

必要ならば pH 9.0 に調整する．

ホウ酸試液，緩衝液用，0.2 mol/L ホウ酸 12.376 g を水に

溶かし，1000 mL とする．

ホウ酸・水酸化ナトリウム緩衝液，pH 9.0 緩衝液用 0.2

mol/L ホウ酸試液に水酸化ナトリウム試液を滴加し，pH

9.0 に調整する．

ホウ酸ナトリウム・塩化カルシウム緩衝液，pH 8.0 四ホウ

酸ナトリウム・塩化カルシウム緩衝液，pH 8.0 を見よ．
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エステル化度（%）

＝
硫酸バリウム（BaSO4）の量（ｇ）

試料の採取量（ｇ）
× 100 × 0.6950

ホウ酸ナトリウム・硫酸試液 四ホウ酸ナトリウム・硫酸試液

を見よ．

ホウ酸・四ホウ酸ナトリウム緩衝液，pH 8.5 ホウ酸 0.342 g，

四ホウ酸ナトリウム十水和物 0.477 g 及び塩化ナトリウム

8.29 g を水に溶かし，1000 mL とする．

ホスファチジルエタノールアミン，薄層クロマトグラフ用 新

鮮な牛脳から抽出した L―α ―ホスファチジルエタノールアミ

ンで，通例，クロロホルムの溶液である．本品 0.5 mg に

対応する容量をとり，溶媒を減圧留去し，残留物にクロロホ

ルム 0.2 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

20�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調整し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/水

混液（65：25：4）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これにモリブデンブルー試液を均等に噴

霧するとき，Rf 値約 0.5 の位置に青色の主スポット以外の

スポットを認めない．

ポリアミド，カラムクロマトグラフ用 ポリアミド（75 ～

150�m）をカラムクロマトグラフ用に製造した上質のもの．
ポリアルキレングリコール，ガスクロマトグラフ用 ガスクロ

マトグラフ用に製造したもの．

ポリアルキレングリコールフタル酸エステル，ガスクロマトグ

ラフ用 ガスクロマトグラフ用に製造したもの．ただし，平

均分子量 70000 のものを用いる．

ポリエチレングリコール 1000，ガスクロマトグラフ用 ガス

クロマトグラフ用に製造したもの．

ポリエチレングリコールモノパラオクチルフェニルエーテル

C8H17・C6H4・（OC2H4）nOH ガスクロマトグラフ用に製造し

た上質のもの．

ポリオキシエチレンラウリルエーテル

CH3（CH2）11O（CH2CH2O）nH ラウロマクロゴール（日局）．

ポリソルベート 20＊ 本品は無水ソルビトールの水酸基の一部

をラウリル酸でエステル化したもののポリオキシエチレンエ

ーテルである．無色～だいだい黄色粘性の液で，わずかに特

異なにおいがある．

粘度 300 ～ 450 センチストークス（25 °C）．

比重 d2525：1.080 ～ 1.130

ポリヒドロキシメタクリレート系樹脂，液体クロマトグラフ用

液体クロマトグラフ用に製造したもの．

ポリビニルアルコール試液＊ ポリビニルアルコール�18 g
及びポリビニルアルコール�2 g を水 800 mL に懸濁し，
かき混ぜながら 75 ～ 80 °C で 1 時間加熱する．冷後，必

要ならばろ過し，水を加えて 1000 mL とする．

ポリビニル硫酸カリウム，コロイド滴定用 （C2H3KO4S）n 白

色～微褐色の粉末である．

溶状 本品 0.10 g を水 100 mL に溶かすとき，液は澄

明である．

硫酸塩 0.05 % 以下．

エステル化度 90.0 % 以上． 本品をデシケーター（減

圧，シリカゲル）で 48 時間乾燥し，その約 0.5 g を精密

に量り，分解フラスコに入れ，発煙硝酸 20 mL 及び過塩素

酸 2 mL を加え，加熱濃縮して 5 mL とする．冷後，水

200 mL を加え，沸騰するまで加熱し，熱塩化バリウム試液

を滴加し，沈殿が生じなくなったとき，水浴上で 1 時間加

熱する．沈殿をろ取し，洗液に硝酸銀試液を加えても混濁を

生じなくなるまで水で洗い，乾燥し，恒量になるまで強熱し，

質量を量り，硫酸バリウム（BaSO4：233.39）の量とする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

ポリメチルシロキサン，ガスクロマトグラフ用 ガスクロマト

グラフ用に製造したもの．

ホルムアミド・ピリジン緩衝液 ホルムアミド及び水/ピリジ

ン/酢酸（100）混液（225：25：1）を 4：6 の割合で混合

する．

McIlvaine 緩衝液，pH 4.0 薄めた 1 mol/L クエン酸試液

（1 → 10）123 mL に薄めた 0.5 mol/L リン酸水素二ナト

リウム試液（2 → 5）を加えて 200 mL とする．

マラカイトグリーンシュウ酸塩試液 マラカイトグリーンシュ

ウ酸塩 1 g を酢酸（100）に溶かし，200 mL とする．

マレイン酸，薄層クロマトグラフ用 白色の結晶性の粉末で，

においはない．

融点 130 ～ 133 °C

「マレイン酸カルビノキサミン」の確認試験（２）の条件

で薄層クロマトグラフ法により，試験を行うとき Rf 値約

0.4 の位置のスポット以外のスポットを認めない．

水飽和ジエチルエーテル ジエチルエーテル 200 mL に水 50

mL を加え，よく振り混ぜた後，静置し，その上澄液を用い

る．

無水塩化アルミニウム 塩化アルミニウム（	） を見よ．
無水塩化カルシウム 塩化カルシウム を見よ．

無水プロピオン酸 プロピオン酸，無水 を見よ．

蒸留試験 160 ～ 168 °C

無水 n―酪酸 n―酪酸，無水 を見よ．

メタ過ヨウ素酸ナトリウム 過ヨウ素酸ナトリウム を見よ．

メタ過ヨウ素酸ナトリウム試液 過ヨウ素酸ナトリウム試液

を見よ．

メタノール，液体クロマトグラフ用 メタノールを液体クロマ

トグラフ用に蒸留精製したもの．

メタノール，中和 メタノール 150 mL にメチルエロー・メ

チレンブルー試液 2 ～ 3 滴を加え，0.02 mol/L 水酸化カ

リウム・メタノール液を液が赤褐色を呈するまで滴加する．

DL―メチオニン C5H11NO2S 白色の薄片状結晶又は結晶性の

粉末で，わずかに特異なにおいがあり，味はわずかに甘く，

エタノール（95）に極めて溶けやすく，水にやや溶けやすく，

ジエチルエーテルにほとんど溶けない．

融点 281 °C（分解）．

メチルイエロー・メチレンブルー試液 メチルエロー・メチレ

ンブルー試液 を見よ．

6―メチルウラシル C5H6N2O2 白色の結晶又は結晶性の粉末で，

水又はエタノール（95）に溶けにくく，ジエチルエーテルに

ほとんど溶けない．

純度試験 本品 0.050 g を水に溶かし，100 mL とする．

この液 10�L につき，「フルオロウラシルドライシロッ
プ」の定量法の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行

うとき，単一ピークを示すか，又は他のピークを認めてもフ

ルオロウラシルのピークと重ならない．
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0.0025 mol/L ポリビニル硫酸カリウム液 1 mL

＝ 0.9380 mg （C11H22INO5）n

メチルエロー・メチレンブルー試液 メチルエロー 1 g 及び

メチレンブルー 0.1 g をメタノール 125 mL に溶かす．

メチルオレンジ・アセトン試液 メチルオレンジ 0.1 g にア

セトン 100 mL を加え，50 °C に加温して溶かす．冷後，

ろ過する．

メチルグリコールキトサン，コロイド滴定用 （C11H22INO5）n

白色～淡黄褐色の粉末である．

溶状 本品 0.30 g を水 100 mL に溶かすとき，液は澄

明であるか，又は濁ることがあってもわずかであり，その色

は淡褐色より濃くない．

含量 60.0 % 以上． 定量法 本品約 0.24 g を精密に

量り，水に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10 mL

を正確に量り，アンモニア試液 0.2 mL を加え，0.0025

mol/L ポリビニル硫酸カリウム液で滴定する（指示薬：ト

ルイジンブルー試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は上澄液の

青色が赤紫色に変わるときとする．

N ―メチル―N ―トリメチルシリルアセトアミド CH3CON

（CH3）Si（CH3）3 無色～微黄色澄明，揮発性の液体である．

アセトンと混和し，水と混和しない．

�―メチルベンジルアミン C8H11N 無色～淡黄色の澄明な液

でわずかに特異なにおいがあり，メタノール，エタノール

（95），クロロホルム又はトルエンと混和し，水にほとんど溶

けない．希塩酸に溶ける．

沸点 約 186 °C

含量 95 % 以上． 定量法 本品約 0.2 g を精密に量

り，酢酸（100）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴

定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 12.118 mg C8H11N

�―メチルベンジルアミン試液 α ―メチルベンジルアミンのク

ロロホルム溶液（1 → 20000）．密栓して，冷暗所に保存す

る．

3―メチル―2―ベンゾチアゾリノンヒドラゾン塩酸塩一水和物

C8H9N3S・HCl・H2O 白色の結晶性の粉末である．

融点 260 ～ 264 °C（分解）．

3―メチル―2―ベンゾチアゾリノンヒドラゾン塩酸塩試液 3―メ

チル―2―ベンゾチアゾリノンヒドラゾン塩酸塩一水和物 1 g

を水 100 mL に溶かし，メタノール 900 mL を加える．

1―メチル―2―［2―［［（5―メチルイミダゾール―4―イル）メチル］チ

オ］エチル］グアニジン・二塩酸塩 C9H17N5S・2HCl

製法 シメチジン（日局）20.94 g を塩酸 133 mL に加

え，4 時間還流する．エタノール（95）140 mL を加えた後，

溶解するまで水を加える．次に酢酸エチル 110 mL を加え

ろ過し，ろ液を濃縮後，エタノール（95）440 mL を加えて

溶かし，更に酢酸エチル 400 mL を加える．結晶をろ取し，

酢酸エチル 100 mL で洗浄後，減圧下 120 °C で 4 時間乾

燥する．

性状 本品は白色の粉末である．

確認試験 本品を赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3300 cm－1，3140 cm－1，

1680 cm－1 及び 1642 cm－1 付近に吸収を認める．

含量 95.0 % 以上． 定量法 本品約 0.10 g を精密に

量り，ギ酸 2 mL に溶かした後，0.1 mol/L 過塩素酸 15

mL を正確に加え，水浴上で 30 分間加熱する．冷後，酢酸

（100）45 mL を加え，過量の過塩素酸を 0.1 mol/L 酢酸ナ

トリウム液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試

験を行う．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 15.013 mg C9H17N5S・2HCl

メチルレッド試液＊ メチルレッド 0.02 g をエタノール

（95）に溶かして 60 mL とし，更に水 40 mL を加える．

4―メトキシベンズアルデヒド試液 4―メトキシベンズアルデヒ

ド 5 g をエタノール（99.5）/水/硫酸混液（18：2：1）105

mL に溶かす．

メナジオン C11H8O2 明るい黄色の結晶又は粉末で，ほとん

どにおいはなく，エタノール（95）にやや溶けにくく，水に

ほとんど溶けない．

モリブデン Mo 暗灰色～黒色の粉末．

鋭敏度 本品 0.18 g をとり，モリブデンブルー試液の項

に従って試液を調製し，試料溶液とする．薄層クロマトグラ

フ用レシチンのレシチン 0.01 mg に対応する量を薄層クロ

マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

し，風乾する．これに試料溶液を噴霧するとき，青色のスポ

ットを示す．

モリブデンブルー試液 酸化モリブデン（	）4.0 g を薄めた
硫酸（3 → 4）100 mL に加え，穏やかに煮沸して溶かし，

A 液とする．モリブデン 0.18 g を A 液 50 mL に加え，

15 分間穏やかに煮沸する．冷後，ガラスろ過器（G3）を用

いてろ過し，ろ液を B 液とする．用時，A 液及び B 液の

等容量混液 10 mL に水 20 mL を加える．

モルホリン C4H9NO 無色の液で，アンモニア臭を発する．

沸点 約 128 °C

モルホリン試液 蒸留したモルホリン 8.7 mL にメタノール

を加え，1000 mL とする．

ユーグロブリン試液 ヒト血漿 20 mL より得られた乾燥ヒト

血漿を水 200 mL に溶かし，酢酸（31）溶液（1 → 50）を

加え，pH 5.2 ～ 5.3 に調整する．これを 1 分間 2000 ～

3000 回転で 10 分間遠心分離し，上澄液を捨てる．沈殿物

に pH 7.4 の 0.067 mol/L リン酸塩緩衝液 20 mL を加え

て溶かし，ろ過する．2 ～ 8 °C に保存する．用時製する．

陽イオン交換樹脂 本品は強酸性のポリスチロールスルホン酸

のナトリウム塩である．淡黄色～黄褐色で，その粒度は 28

号（590�m）ふるいを通過し，35 号（420�m）ふるいを
ほとんど通過しない．本品 50 g を水 300 mL に 30 分間

浸した後，内径 2.5 cm のクロマトグラフ管に水と共に流

し込み，クロマトグラフ柱を調製する．これに希塩酸 250

mL を注ぎ，1 分間 4 mL の速さで流出させた後，水を加

えてクロマトグラフ柱を洗い，洗液がブロモクレゾールグリ

ン試液で緑色～青色を呈するまで水洗し，次の試験に適合す

るものを用いる．この樹脂 10 mL をとり，内径 1.5 cm

のクロマトグラフ管に水と共に流し込み，これに希水酸化ナ

トリウム試液 80 mL を 1 分間 2 mL の速さで流出させた

液の pH は 5.0 ～ 6.5 である．

ヨウ化カリウム（125I） 本品はヨウ素－125 をヨウ化カリウム

の形で含有する．

ヨウ化カリウムデンプン試液，噴霧用 ヨウ化カリウム試液 1

mL にデンプン試液 20 mL 及びエタノール（95）3 mL を
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0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL

＝ 34.132 mg（C4H9）3（C2H5）NI

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 13.618 mg （C10H18N2OS）2・C4H4O4

加えて混和する．用時製する．

ヨウ化テトラ―n―ブチルアンモニウム （C4H9）4NI 白色～微

褐色の結晶又は結晶性の粉末である．

融点 144 ～ 149 °C

ヨウ化トリブチルエチルアンモニウム （C4H9）3（C2H5）NI 白

色の結晶又は結晶性の粉末で，メタノールに極めて溶けやす

い．

強熱残分 0.02 % 以下．

含量 98.0 % 以上． 定量法 本品約 1.2 g を精密に量

り，水 30 mL に溶かし，正確に 0.1 mol/L 硝酸銀液 50

mL を加え，更に希硝酸 5 mL を加えた後，過剰の硝酸銀

を 0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液で滴定する（指

示薬：硫酸アンモニウム鉄（	）試液 2 mL）．同様の方法
で空試験を行う．

ヨウ化ナトリウム（125I） 本品はヨウ素－125 をヨウ化ナトリ

ウムの形で含有する．

ヨウ素・アジ化ナトリウム試液 アジ化ナトリウム 3 g を

0.05 mol/L ヨウ素液 100 mL に溶かす．
125I テストステロン液 テストステロン―3―（o―カルボキシメチ

ル）オキシノ―2―［125I］ヨードヒスタミンを 1 % ウシ血清アル

ブミン含有リン酸緩衝食塩液で希釈して，15000 cpm/0.1

mL とする．

四ホウ酸ナトリウム・塩化カルシウム緩衝液，pH 8.0 四ホ

ウ酸ナトリウム十水和物 0.572 g 及び塩化カルシウム二水

和物 2.94 g を新たに煮沸し冷却した水 800 mL に溶かし，

1 mol/L 塩酸試液を加え，pH 8.0 に調整し，水を加えて

1000 mL とする．

四ホウ酸ナトリウム・硫酸試液 四ホウ酸ナトリウム十水和物

1.9 g に精製硫酸 200 mL を加え，一夜放置して溶かした

後，よくかき混ぜて使用する．

酪酸 CH3CH2CH2COOH 無色澄明の油状の液で，刺激性の

特異なにおいがある．

比重 d204 ：0.956 ～ 0.961

n―酪酸，無水 C8H14O3 澄明の液体で，水を加えて加温する

とき，酪酸のにおいを発する．

n―酪酸コレステロール C31H52O2 白色の結晶性の粉末で，ク

ロロホルムに極めて溶けやすく，酢酸エチル，ジエチルエー

テル又はヘキサンに溶けやすく，エタノール（95）又はアセ

トンに溶けにくく，アセトニトリルに極めて溶けにくく，水

又はメタノールにほとんど溶けない．

旋光度 〔α〕20D：－35.5 ～ －37.5°（0.1 g，クロロホルム，
10 mL，100 mm）．

融点 97 ～ 100 °C

純度試験 本品のクロロホルム溶液（1 → 1000）2�L
につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行う

とき，単一のピークを認める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ 1 ～ 1.5 m のガラス管

に，ガスクロマトグラフ用メチルシリコーンポリマー

を 150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ
土に 5 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：270 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分約 40 mL の一定量

ラテックス型陰イオン交換樹脂，液体クロマトグラフ用 液体

クロマトグラフ用に，スチレン―ジビニルベンゼン共重合体

の表面をスルホン化し，その表面に第 4 級アンモニウム基

を有する微粒子（ラテックス）を吸着させたもの．

ラニチジンジアミン体 （C10H18N2OS）2・C4H4O4 白色～微黄色

の結晶性の粉末である．

確認試験 本品につき赤外吸収スペクトル測定法のペース

ト法により測定するとき，波数 2780 cm－1，1637 cm－1，

1015 cm－1 及び 788 cm－1 付近に吸収を認める．

含量 95 % 以上． 定量法 本品約 0.1 g を精密に量

り，酢酸（100）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴

定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液）．ただし，滴

定の終点は，液の紫色が青色を経て，緑色に変わるときとす

る．同様の方法で空試験を行い，補正する．

ランタン La 白色，展延性の金属で，空気中で変色する．3

種の結晶が知られているが，α 体（六方晶系）が常温で安

定である．

密度 6.17 g/cm3（25 °C）

リグノセリン酸メチル CH3（CH2）22COOCH3 白色の結晶であ

る．クロロホルム又はヘキサンに溶けやすく，水にほとんど

溶けない．

リーベルマン試液 硫酸 1 mL に無水酢酸を加えて 50 mL

とする．

D―リボース C5H10O5 白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはなく，味は甘い．

融点 87 °C

旋光度 〔α〕20D：－19.7°（乾燥後，1 g，水，25 mL，100
mm）．

硫酸アデニン （C5H5N5）2・H2SO4 白色の結晶で，水又はエタ

ノール（95）に溶けにくい．

硫酸アンモニウム鉄（	）試液＊ 硫酸アンモニウム鉄（	）
十二水和物 12.1 g を薄めた硫酸（1 → 35）に溶かし 100

mL とする．

硫酸コバルト 硫酸コバルト（�）七水和物を見よ．
硫酸コバルト（�）七水和物 COSO4・7H2O 赤色の結晶であ

る．

pH 本品 1.0 g を新たに煮沸して冷却した水 20 mL に

溶かした液の pH は 3.0 以上である．

溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は澄明

である．

含量 99.0 % 以上． 定量法 本品 0.5 g を精密に量り，

水に溶かし，正確に 250 mL とする．この液 25 mL を正

確に量り，水 75 mL を加え，薄めたアンモニア水（28）（1

→ 10）を加えて中和し，0.1 mol/L エチレンジアミン四酢

酸二ナトリウム液で滴定する（指示薬：ムレキシド・塩化ナ

トリウム指示薬 0.05 g）．ただし，滴定中に液がだいたい黄

色になったならば，再び黄色になるまで薄めたアンモニア水

（28）（1 → 10）を加え，滴定の終点は液の黄色が赤紫に変

わるときとする．
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0.1 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.8110 mg CoSO4・7H2O

硫酸・酢酸試液 硫酸 10 mL に酢酸（100）を加えて 100

mL とする．

硫酸サルブタモール 硫酸サルブタモール（日局）．

硫酸セリウム試液 硫酸四アンモニウムセリウム（
）二水和
物 12.6 g を薄めた硫酸（3 → 100）に溶かし，100 mL と

する．

硫酸試液，0.005 mol/L 0.05 mol/L 硫酸試液 100 mL に水

を加えて 1000 mL とする．

硫酸第二鉄アンモニウム試液＊ 硫酸アンモニウム鉄（	）試
液＊ を見よ．

硫酸銅・トリエタノールアミン試液 硫酸銅・2，2′，2″―ニトリ

ロトリエタノール試液 を見よ．

硫酸ニッケル 硫酸ニッケル（�）六水和物 を見よ．

硫酸ニッケル（�）六水和物 NiSO4・6H2O 〔K 8989，特

級〕

硫酸マンガン 硫酸マンガン（�）五水和物 を見よ．

硫酸マンガン（�）五水和物 MnSO4・5H2O〔K 8997，特

級〕

リン酸アンモニウム緩衝液，0.02 mol/L，pH 6.8 リン酸二

水素アンモニウム 1.15 g を水に溶かし，500 mL とした液

に，リン酸水素二アンモニウム 1.32 g を水に溶かし，500

mL とした液を pH 6.8 になるまで加える．

リン酸一水素カリウム試液，緩衝液用，0.01 mol/L 0.01

mol/L リン酸水素二カリウム試液，緩衝液用 を見よ．

リン酸一水素ナトリウム・クエン酸緩衝液，pH 4.0 リン酸

水素二ナトリウム・クエン酸緩衝液 を見よ．

リン酸一水素ナトリウム試液，0.25 mol/L 0.25 mol/L リン

酸水素二ナトリウム試液 を見よ．

リン酸一水素ナトリウム溶液 リン酸水素二ナトリウム試液＊

を見よ．

リン酸一水素ナトリウム溶液，1/15 mol/L リン酸水素二ナ

トリウム試液，1/15 mol/L を見よ．

リン酸一水素ナトリウム・リン酸二水素ナトリウム試液 リン

酸水素二ナトリウム・リン酸二水素ナトリウム試液 を見よ．

リン酸塩緩衝液，pH 2.4 リン酸二水素カリウム 6.80 g を水

に溶かし，1000 mL とした液に，リン酸 5.76 g を水で

1000 mL とした液を加え，pH 2.4 に調整する．

リン酸塩緩衝液，pH 2.5 リン酸二水素アンモニウム 3.45 g

を水に溶かし，1000 mL とし，リン酸を加え，pH 2.5 に調

整する．

リン酸塩緩衝液，pH 4.5 リン酸二水素カリウム 6.8 g を水

に溶かし，1000 mL とし，リン酸又は水酸化カリウム溶液

（13 → 20）を加え，pH 4.5 に調整する．

リン酸塩緩衝液，pH 5.8 緩衝液用 0.2 mol/L リン酸二水素

カリウム試液 50 mL 及び 0.2 mol/L 水酸化ナトリウム試

液 3.6 mL を混和し，水を加えて 200 mL とする．

リン酸塩緩衝液，pH 6.2 リン酸二水素カリウム 9.08 g を水

に溶かし，1000 mL とした液 800 mL に，無水リン酸水素

二ナトリウム 9.46 g を水に溶かし，1000 mL とした液

200 mL を加える．必要ならば，更にいずれかの液を加え，

pH 6.2 に調整する．

リン酸塩緩衝液＊，pH 7.0 1/15 mol/L リン酸二水素カリウ

ム液 200 mL 及び 1/15 mol/L リン酸水素二ナトリウム液

300 mL を混和し，必要ならば，更にいずれかの液を加え，

pH 7.0 に調整する．

リン酸塩緩衝液，pH 7.1 リン酸水素二ナトリウム試液＊ 174

mL，リン酸二水素ナトリウム試液 76 mL 及びフェノール

溶液（1 → 250）750 mL を混和する．

リン酸塩緩衝液，pH 7.5 リン酸水素二ナトリウム十二水和

物 53.7 g を水に溶かし，1000 mL とし，第 1 液とする．

リン酸二水素カリウム 20.4 g を水に溶かし，1000 mL と

し，第 2 液とする．第 1 液 21 容量と第 2 液 4 容量とを

混和し，両液を用いて，pH 7.5 に調整する．

リン酸塩緩衝液＊，pH 8.0 緩衝液用 0.01 mol/L リン酸一水

素カリウム試液及び緩衝液用 0.01 mol/L リン酸二水素カリ

ウム試液を約 1：10 の割合で混和し，pH 8.0 に調整する．

リン酸塩緩衝液，pH 8.0，エチドロン酸二ナトリウム用 リ

ン酸二水素ナトリウム二水和物 7.80 g を水 450 mL に溶

かし，水酸化ナトリウム試液を加えて pH 8.0 に調整した後，

水を加えて 500 mL とする．

リン酸塩緩衝液，0.1 mol/L，pH 4.6 リン酸二水素カリウム

13.6 g を水に溶かし，1000 mL とした液に，薄めた水酸化

カリウム試液（1 → 10）を加えて pH を 4.6 に調整する．

リン酸塩緩衝液，1/15 mol/L，pH 6.3 リン酸二水素カリウ

ム約 9.07 g を水に溶かし 1000 mL とした液に，無水リン

酸一水素ナトリウム約 9.46 g を水に溶かし 1000 mL とし

た液を pH 6.3 になるまで加える．

リン酸塩緩衝液，0.2 mol/L，pH 6.0 リン酸水素二ナトリウ

ム十二水和物 8.81 g 及びリン酸二水素ナトリウム二水和物

27.36 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸塩緩衝液，0.2 mol/L，pH 7.5 0.2 mol/L リン酸水素

二ナトリウム試液と 0.2 mol/L リン酸二水素カリウム試液

を混和し，両液を用いて pH 7.5 に調整する．

リン酸塩緩衝液，0.08 mol/L，pH 6.8 リン酸二水素カリウ

ム 10.9 g を水に溶かし 1000 mL とした液に，リン酸水素

二カリウム 13.9 g を水に溶かし 1000 mL とした液を pH

6.8 になるまで加える．

リン酸塩緩衝液，0.067 mol/L，pH 7.4 無水リン酸水素二ナ

トリウム 4.026 g 及びリン酸二水素カリウム 0.676 g を水

に溶かし，500 mL とする．この液にリン酸を加え，pH 7.4

に調整し，ろ過する．

リン酸塩緩衝液，0.05 mol/L，pH 8.0 リン酸水素二ナトリ

ウム 17.9 g を水に溶かして 1000 mL とした液に，リン酸

二水素ナトリウム二水和物 7.8 g を水に溶かして 1000 mL

とした液を pH 8.0 になるまで加える．

リン酸塩緩衝液，0.025 mol/L，pH 3.2 リン酸二水素ナトリ

ウム二水和物 3.90 g を水に溶かし，1000 mL とする．こ

の液 900 mL にリン酸 2.88 g を水で 1000 mL とした液

100 mL を加える．

リン酸塩緩衝液，0.02 mol/L，pH 6.8 リン酸二水素ナトリ

ウム 3.1 g を水に溶かし，水酸化ナトリウム溶液（1 →

4）を加え，pH 6.8 に調整し，水を加えて 1000 mL とする．

リン酸塩緩衝液＊，0.02 mol/L，pH 8.0 リン酸水素二ナトリ

ウム 7.2 g を水に溶かして 1000 mL とした液に，リン酸

二水素ナトリウム二水和物 3.1 g を水に溶かして 1000 mL

とした液を pH 8.0 になるまで加える．
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リン酸塩緩衝液，0.01 mol/L，pH 3.0 リン酸二水素ナトリ

ウム二水和物 1.55 g を水 1000 mL に溶かし，薄めたリン

酸（1 → 20）を加え，pH 3.0 に調整する．

リン酸塩緩衝液，0.01 mol/L，pH 5.7 リン酸二水素カリウ

ム 1.36 g を水に溶かし，1000 mL とした液に，リン酸水

素二ナトリウム十二水和物 3.58 g を水に溶かし，1000 mL

とした液を pH 5.7 になるまで加える．

リン酸塩緩衝液，0.01 mol/L，pH 6.5 リン酸二水素カリウ

ム 1.36 g を水 900 mL に溶かし，水酸化ナトリウム試液

を加え，pH 6.5 に調整し，水を加えて 1000 mL とする．

リン酸塩等張緩衝液 塩化ナトリウム 8 g，塩化カリウム 0.2

g，無水リン酸水素二ナトリウム 1.15 g 及びリン酸二水素

カリウム 0.2 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸加水分解酵素，アルカリ性 ウシ小腸から調製したアル

カリ性ホスファターゼ（ο―リン酸モノエステル：ホスホヒ

ドラーゼ，3.1.3.1．）で比較的特異性のあるホスファターゼ

で，生物界に広く分布している．本品はリボ及びデオキシリ

ボヌクレオチドをも含めて諸種のリン酸モノエステルを加水

分解する．

性状 本品は白色～灰白色の凍結乾燥した粉末で，におい

はない．

純度及び活性 本品 1 mg 中 1 ～ 3 単位以上を含み，

塩類は含まない（1 単位とは，37 °C，1 分間に 1�mol の
p―ニトロフェニルリン酸エステルを加水分解して 1�mol
の p―ニトロフェノールを遊離する酵素活性量）．

リン酸加水分解酵素試液，アルカリ性 アルカリ性リン酸加水

分解酵素 0.1 g に pH 9.0 のホウ酸緩衝液 10 mL を加え

て溶かす．用時製する．

リン酸トコフェロール C29H49Na2O5P 無色～黄色の顕著な粘

性の液である．

リン酸二水素カリウム試液，0.065 mol/L リン酸二水素カリ

ウム 8.84 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム試液，0.25 mol/L リン酸二水素カリ

ウム 34.023 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム緩衝液，0.1 mol/L，pH 4.6 リン酸二

水素カリウム 13.61 g を水に溶かし，1000 mL とした後，

薄めたリン酸（1 → 100）又は水酸化カリウム水溶液（1 →

100）を加え，pH 4.6 に調整する．

リン酸水素二カリウム試液，緩衝液用，0.01 mol/L リン酸

水素二カリウム十二水和物 1.7418 g に水を加えて溶かし，

1000 mL とする．

リン酸水素二アンモニウム緩衝液，pH 3.0 リン酸水素二ア

ンモニウム 1.32 g を水に溶かし，1000 mL とし，薄めた

リン酸（1 → 100）を加え，pH 3.0 に調整する．

リン酸水素二ナトリウム・クエン酸緩衝液，pH 4.0 リン酸

水素二ナトリウム十二水和物 27.7 g 及びクエン酸一水和物

12.9 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸水素二ナトリウム試液＊ 無水リン酸水素二ナトリウム

7.2 g をフェノール溶液（1 → 250）に溶かし，100 mL と

する．

リン酸水素二ナトリウム試液，0.01 mol/L リン酸水素二ナ

トリウム 1.42 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸水素二ナトリウム試液，1/15 mol/L 無水リン酸水素

二ナトリウム 9.46 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸水素二ナトリウム試液，0.2 mol/L 無水リン酸水素二

ナトリウム 28.392 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸水素二ナトリウム試液，0.25 mol/L 無水リン酸水素

二ナトリウム 35.491 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸水素二ナトリウム・リン酸二水素ナトリウム試液 リン

酸水素二ナトリウム十二水和物 89.5 g 及びリン酸二水素ナ

トリウム二水和物 156 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸トコフェロール C29H49Na2O5P 無色～黄色の顕著な粘

性の液である．

リン酸二アンモニウム緩衝液，pH 3.0 リン酸水素二アンモ

ニウム緩衝液，pH 3.0 を見よ．

リン酸二水素アンモニウム試液，0.05 mol/L リン酸二水素

アンモニウム 5.75 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム試液，0.25 mol/L リン酸二水素カリ

ウム 34.023 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム試液，1/15 mol/L リン酸二水素カリ

ウム 9.07 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム試液，0.03 mol/L リン酸二水素カリ

ウム 4.08 g を水 900 mL に溶かし，水酸化カリウム試液

を加え，pH 4.8 に調整し，水を加えて 1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム試液，0.01 mol/L リン酸二水素カリ

ウム 1.36 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム試液，0.065 mol/L リン酸二水素カリ

ウム 8.84 g を水に溶かし，1000 mL とする．

リン酸二水素カリウム試液，緩衝液用，0.01 mol/L pH 測定

用リン酸二水素カリウム 1.3609 g を水に溶かし，1000 mL

とする．

リン酸二水素カリウム・ホウ酸ナトリウム緩衝液，0.1 mol/L，

pH 6.7 リン酸二水素カリウム・四ホウ酸ナトリウム緩衝

液，0.1 mol/L，pH 6.7 を見よ．

リン酸二水素カリウム・四ホウ酸ナトリウム緩衝液，0.1mol/L，

pH 6.7 リン酸二水素カリウム 23.86 g 及び四ホウ酸ナト

リウム十水和物 8.90 g を水に溶かし 2000 mL とする．

リン酸二水素ナトリウム試液，0.2 mol/L，pH 3.2 リン酸二

水素ナトリウム二水和物 31.20 g を水 900 mL に溶かし，

薄めたリン酸（1 → 10）を加え，pH 3.2 に調整し，水を加

えて 1000 mL とする．

リン酸二水素ナトリウム試液，0.01 mol/L，pH 2.5 リン酸

二水素ナトリウム二水和物 1.56 g を水 900 mL に溶かし，

リン酸を加え，pH 2.5 に調整し，水を加えて 1000 mL と

する．

リン酸二水素ナトリウム溶液 リン酸二水素ナトリウム二水和

物を 7.8 g フェノール溶液（1 → 250）に溶かし，100 mL

とする．

リン酸三ナトリウム溶液 リン酸三ナトリウム十二水和物

0.23 g を水 100 mL に溶かす．（Na3PO4 として 0.1 %）．

リンモリブデン酸・硫酸・酢酸試液 リンモリブデン酸 n 水

和物 2.5 g を酢酸（100）50 mL 及び硫酸 2.5 mL に溶か

す．

レシチン，薄層クロマトグラフ用 新鮮な牛脳から抽出したレ

シチン（L―α ―ホスファチジルコリン）で，通例，クロロホ

ルムの溶液である．本品 0.5 mg に対する容量をとり，溶

媒を減圧留去し，残留物にクロロホルム 0.5 mL を加えて

溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラ
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フ法により試験を行う．試料溶液 20�L を薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲルを用いて調整した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/エタノール（95）/水混液（65：25：4）

を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これにモリブデンブルー試液を均等に噴霧するとき，Rf 値

約 0.3 の位置の青色のスポット以外のスポットを認めない．

レバミピド m―クロロ異性体 C19H15ClN2O4

本品を乾燥したものは定量するとき，レバミピド m―クロ

ロ異性体（C19H15ClN2O4）98.5 % 以上を含む．

製法 1，2―ジクロロエタン中，アセト酢酸アニリドと臭素

を反応させて，γ―ブロモアセト酢酸アニリドを得る．1，2―

ジクロロエタン中，γ―ブロモアセト酢酸アニリドに硫酸を

作用させて，4―ブロモメチル―2（1H）―キノリノンを得る．エ

タノール（99.5）中，ナトリウムエチラートの存在下に 4―

ブロモメチル―2（1H）―キノリノンとアセトアミドマロン酸ジ

エチルを反応して，2―アセチルアミノ―2―エトキシカルボニ

ル―3―［2（1H）―キノリノン―4―イル］プロピオン酸エチルを得

る．水中，2―アセチルアミノ―2―エトキシカルボニル―3―［2（1

H）―キノリノン―4―イル］プロピオン酸エチルを塩酸で加水分

解して 2―アミノ―3―［2（1H）―キノリノン―4―イル］プロピオン

酸二塩酸塩を得る．水，アセトン溶媒中，水酸化ナトリウム

下に 2―アミノ―3―［2（1H）―キノリノン―4―イル］プロピオン酸

二塩酸塩に m―クロロ安息香酸クロリドを反応させて 2―（3―

クロロベンゾイルアミノ）―3―［2（1H）―キノリノン―4―イル］プ

ロピオン酸（レバミピド m―クロロ異性体）粗製体を得る．

メタノール中，レバミピド m―クロロ異性体粗製体に水酸化

ナトリウム水溶液を加えてレバミピド m―クロロ異性体ナト

リウム塩を得る．レバミピド m―クロロ異性体ナトリウム塩

に水及び水酸化ナトリウムを加えて溶解し，この溶液に塩酸

を加え，析出した結晶をろ取し，水洗して精製レバミピド

m―クロロ異性体を得る．

性状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末であ

る．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，

1743 cm－1， 1667 cm－1， 1644 cm－1 ， 1538 cm－1 ， 1421

cm－1，1213 cm－1 及び 751 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験 乾燥物に換算した本品 0.020 g を N，N ―ジメ

チルホルムアミド 5 mL に溶かし，水/N，N ―ジメチルホル

ムアミド混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，試料

溶液とする．試料溶液 20�L につき，「レバミピド」の純
度試験（３）の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行

うとき，レバミピドのピーク高さはレバミピド m―クロロ異

性体のピーク高さの 5 % 以下である．ただし，検出感度は

レバミピド m―クロロ異性体のピーク高さがフルスケールの

約 80 % になるように調整し，ピーク測定範囲はレバミピ

ドの保持時間の約 3 倍とする．

水分 10 % 以下（0.2 g，溶媒には水分測定用ピリジン

50 mL を用いる．容量滴定法，直接滴定）．

定量法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，N，

N ―ジメチルホルムアミド 60 mL に溶かし，0.1 mol/L 水

酸化カリウム液で滴定する（指示薬：フェノールレッド試液

2 滴）．ただし，終点は液の微黄色が無色に変わるときとす

る．同様の方法で空試験を行い，補正する．

レバミピド脱ベンゾイル体 C12H12N2O3・2HCl

本品は定量するとき，脱水物に換算したレバミピド脱ベン

ゾイル体（C12H12N2O3・2HCl）96.0 % 以上を含む．

製法 1，2―ジクロロエタン中，アセト酢酸アニリドと臭素

を反応させて，γ―ブロモアセト酢酸アニリドを得る．1，2―

ジクロロエタン中，γ―ブロモアセト酢酸アニリドに硫酸を

作用させて，4―ブロモメチル―2（1H）―キノリノンを得る．エ

タノール（99.5）中，ナトリウムエチラートの存在下に 4―

ブロモメチル―2（1H）キノリノンとアセトアミドマロン酸ジ

エチルを反応して，2―アセチルアミノ―2―エトキシカルボニ

ル―3―［2（1H）―キノリノン―4―イル］プロピオン酸エチルを得

る．水中，2―アセチルアミノ―2―エトキシカルボニル―3―［2（1

H）キノリノン―4―イル］プロピオン酸エチルを塩酸で加水分

解し，2―アミノ―3―［2（1H）―キノリノン―4―イル］プロピオン

酸二塩酸塩を得る．これを 6 mol/L 塩酸から再結晶して 2―

アミノ―3―［2（1H）―キノリノン―4―イル］プロピオン酸二塩酸

塩（レバミピド脱ベンゾイル体）を得る．

性状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末であ

る．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，

2938 cm－1， 1739 cm－1， 1654 cm－1 ， 1608 cm－1 ， 1538

cm－1，1504 cm－1，1371 cm－1，1239 cm－1 及び 766 cm－1

付近に吸収を認める．

純度試験 脱水物に換算した遊離塩基として本品 0.020 g

を 0.05 mol/L 水酸化カリウム試液 10 mL に溶かし，水/

N，N ―ジメチルホルムアミド混液（1：1）を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液とする．この液 5 mL を正確に量

り，水/N，N ―ジメチルホルムアミド混液（1：1）を加えて

正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 20�L につき，「レバミピド」の純度試験（４）の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液

の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料

溶液のレバミピド脱ベンゾイル体以外のピークの合計面積は，

標準溶液のレバミピド脱ベンゾイル体のピーク面積より大き

くない．ただし，検出感度はレバミピド脱ベンゾイル体のピ

ーク高さがフルスケールの約 80 % になるように調製し，

ピーク測定範囲は溶媒ピークのレバミピド脱ベンゾイル体の

保持時間の約 1.5 倍とする．

水分 15 % 以下（0.3 g，溶媒には水分測定用メタノー
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 30.516 mg C12H12N2O3・2HCl

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL

＝ 32.924 mg K3Fe（CN）6

ル 50 mL を用いる，容量滴定法，直接滴定）．

定量法 本品約 0.1 g を精密に量り，ギ酸 2 mL に溶か

し，0.1 mol/L 過塩素酸 15 mL を正確に加え，水浴上で

30 分間加熱する．冷後，酢酸（100）60 mL を加えて，過

量の過塩素酸を 0.1 mol/L 酢酸ナトリウム液で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行う．

DL―ロイシン C6H13NO2 白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味はわずかに甘い．エタノール（95）に極めて

溶けやすく，水に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど

溶けない．

融点 約 332 °C（分解）．

ろ紙，定量用 東洋ろ紙 No.4A （直径 9 cm）に相当するも

の．

ローダニン（2―チオキソ―4―チアゾリジノン） C3H3NOS2 青味

のある淡黄色の結晶性粉末である．熱湯及び熱エタノール

（95）に溶ける．

溶状 本品 1 g をとり，メタノール 20 mL を加え加熱

した液は澄明である．

融点 164 ～ 169 °C

（３）容量分析用標準液

0.022 mol/L アスパラギン液 アスパラギン 3.3030 g を正確

に量り，pH 8.0 のリン酸塩緩衝液を加えて溶かし，正確に

1000 mL とする．

0.1 mol/L 亜ヒ酸ナトリウム液 三酸化二ヒ素 5 g を水酸化

ナトリウム溶液（1 → 10）40 mL に溶かし，水約 350 mL

を加える．次いで希塩酸を加えて中和する（リトマス試験

紙）．この液に炭酸水素ナトリウム 4 g を溶かし，水を加

えて正確に 1000 mL とし，次の標定を行う．

標定 調製した亜ヒ酸ナトリウム液 25 mL を正確に量り，

水 50 mL 及び炭酸水素ナトリウム 5 g を加え，0.05 mol/

L ヨウ素液で滴定し，ファクターを計算する（指示薬：デ

ンプン試液 1 mL）．

0.002 mol/L 亜ヒ酸ナトリウム液 0.1 mol/L 亜ヒ酸ナトリ

ウム液に水を加えて正確に 50 倍容量とする．

0.1 mol/L アルカリ性フェリシアン化カリウム液 0.1 mol/L

アルカリ性ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム液 を見よ．

0.1 mol/L アルカリ性ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム液
1000 mL 中ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム
〔K3Fe（CN）6：329.24〕32.924 g を含む．

調製 ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウム 33 g 及び無水
炭酸ナトリウム 10.6 g を水に溶かし，1000 mL とし，次

の標定を行う．

標定 調製したアルカリ性ヘキサシアノ鉄（	）酸カリウ
ム液 25 mL をヨウ素瓶に正確に量り，希塩酸 3 mL を加

えて振り混ぜ，泡立ちがおさまった後，ヨウ化カリウム 1

g 及び硫酸亜鉛七水和物 1.5 g を加え，遊離したヨウ素を

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定し，ファクターを計

算する．ただし，滴定の終点は液が終点近くで淡黄色になっ

たとき，デンプン試液 1 mL を加え，生じた青色が脱色す

るときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

注意：遮光して保存する．長く保存したものは標定し直し

て用いる．

0.2 mol/L 塩化カルシウム液 塩化カルシウム二水和物 3 g

に水を加えて溶かし，100 mL とする．

塩化ベンジルトリメチルアンモニウム標準液 塩化ベンジルト

リメチルアンモニウム 0.050 g を正確に量り，水を加えて

溶かし，正確に 1000 mL とする．この液 1 mL は塩化ベ

ンジルトリメチルアンモニウム C10H16ClN 0.05 mg を含む．

0.1 mol/L 塩酸・メタノール液 薄めた塩酸（1 → 2）17

mL にメタノールを加えて 1000 mL とし，0.1 mol/L 塩酸

と同様に操作して標定する．

0.01 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液 0.01mol/L過塩素酸・

1，4―ジオキサン液 を見よ．

0.01 mol/L 過塩素酸・1，4―ジオキサン液 1000 mL 中過塩

素酸（HClO 4：100.46）1.0046 g を含む．

調製 用時，0.1 mol/L 過塩素酸・1，4―ジオキサン液に 1，

4―ジオキサンを加えて正確に 10 倍容量とする．

0.0005 mol/L 過マンガン酸カリウム液 0.02 mol/L 過マン

ガン酸カリウム液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に

200 mL とする．用時製する．

0.01 mol/L 酢酸亜鉛液 1000 mL 中に酢酸亜鉛二水和物

〔Zn（CH3COO）2・2H2O：219.50〕2.1950 g を含む．

調製 用時，0.02 mol/L 酢酸亜鉛液に水を加えて正確に

2 倍容量とする．

0.1 mol/L 臭化水素酸 1000 mL 中臭化水素酸（HBr：

80.91）8.091 g を含む．臭化水素酸 15 mL に水を加えて

1000 mL とし，次の標定を行う．

標定 炭酸ナトリウム（標準試薬）を 500 ～ 650 °C で

40 ～ 50 分間加熱した後，デシケーター（シリカゲル）で

放冷し，その約 0.13 g を精密に量り，水 50 mL を加えて

溶かし，メチルレッド試液 3 滴を加え，調製した臭化水素

酸で滴定し，ファクターを計算する．ただし，滴定の終点は

液を注意して煮沸し，ゆるく栓をし冷却するとき，持続する

だいだい色～だいだい赤色を呈するときとする．

0.1 mol/L 臭化水素酸 1 mL ＝ 5.299 mg Na2CO3

0.01 mol/L 臭化水素酸 1000 mL 中臭化水素酸（HBr：

80.91）0.8091 g を含む．用時，0.1 mol/L 臭化水素酸に水

を加えて正確に 10 倍容量とする．

1 mol/L 水酸化カリウム・ジエチレングリコール液 1000

mL 中水酸化カリウム（KOH：56.11）56.11 g を含む．

調製 水酸化カリウム 70 g を 130 °C に加熱したジエ

チレングリコール 300 mL に溶かし，ジエチレングリコー

ルを加えて 1000 mL とし，次の標定を行う．

標定 0.5 mol/L 塩酸 20 mL を正確に量り，ブロモチモ

ールブルー試液 2 滴を加え，調製した水酸化カリウム・ジ

エチレングリコール液で緑色を呈するまで滴定し，ファクタ

ーを計算する．

注意：遮光した瓶に密栓して保存する．標定は用時行う．

0.02 mol/L 水酸化カリウム・メタノール液 1 mol/L 水酸化

カリウム液にメタノールを加えて正確に 50 倍容量とする．

用時製する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノール液 1000 mL 中水
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノール液 1 mL

＝ 12.212 mg C7H6O2

0.1 mol/L テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 12.212 mg C6H5COOH

0.1 mol/L トリブチルエチルアンモニウム

ヒドロキシド液 1 mL

＝ 12.212 mg C6H5COOH

0.5 mol/L ナトリウムメトキシド・メタノール液 1 mL

＝ 61.06 mg C6H5COOH

0.2 mol/L ナトリウムメトキシド・メタノール液 1 mL

＝ 24.424 mg C6H5COOH

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・4―メチル―2―

ペンタノン液 1 mL

＝ 12.212 mg C6H5COOH

酸化ナトリウム（NaOH：39.997）3.9997 g を含む．

調製 水酸化ナトリウム 4.2 g をメタノールに溶かし，

1000 mL とし，密栓し，24 時間放置した後，上澄液を速や

かに傾斜してとり，次の標定を行う．

標定 安息香酸をデシケーター（シリカゲル）で 24 時間

乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホル

ムアミド 70 mL に溶かし，チモールブルー・N，N ―ジメチ

ルホルムアミド試液 3 滴を加え，調製した 0.1 mol/L 水酸

化ナトリウム・メタノール液で青色を呈するまで滴定する．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

注意：標定は用時行う．

0.01 mol/L テトラフェニルホウ酸ナトリウム液 1000 mL

中テトラフェニルホウ酸ナトリウム〔NaB（C6H5）4：342.22〕

3.422 g を含む．

調製 乾燥したテトラフェニルホウ酸ナトリウム約 3.4 g

を精密に量り，メタノール/水混液（7：3）に溶かし，正確

に 1000 mL とし，ファクター f を次式により計算する．

f ＝
テトラフェニルホウ酸ナトリウムの量

3.4222

0.01 mol/L テトラフェニルボロンナトリウム液 0.01 mol/L

テトラフェニルホウ酸ナトリウム液 を見よ．

0.1 mol/L テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 1000

mL 中テトラブチルアンモニウムヒドロキシド

〔（C4H9）4NOH：259.47〕25.947 g を含む．

調製 40 % テトラブチルアンモニウムヒドロキシド・メ

タノール溶液 25 g を 2―プロパノール/メタノール混液

（9：1）に混和し，380 mL とし，次の標定を行う．

標定 安息香酸をデシケーター（シリカゲル）で 24 時間

乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，アセトン 80 mL に

溶かし，窒素気流中で 0.1 mol/L テトラブチルアンモニウ

ムヒドロキシド液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法

で空試験を行い，補正し，ファクターを計算する．

注意：密栓して保存する．長く保存したものは標定し直し

て用いる．

0.05 mol/L テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 0.1

mol/L テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液に 2―メチ

ル―1―プロパノールを加えて正確に 2 倍容量とする．用時製

する．

0.1 mol/L トリブチルエチルアンモニウムヒドロキシド液

1000 mL 中トリブチルエチルアンモニウムヒドロキシド

（C14H33NO：231.43）23.142 g を含む．

調製 ヨウ化トリブチルエチルアンモニウム 34.1 g をメ

タノール 50 mL に溶かし，酸化銀 20.0 g を加えて 15 分

間強く振とうし静置する．この上澄液 2 滴を硝酸銀試液 5

mL に硝酸 2 mL を加えた液に加え，未反応のヨードを確

認する．濁った場合は更に振とうを繰り返す．ガラスろ過器

（G 4）でろ過し，メタノール 20 mL で残留物を洗い，洗

液を合わせ，ベンゼンを加えて 1000 mL とし，次の標定を

行う．

標定 安息香酸（標準試薬）をデシケーター（シリカゲ

ル）中に 12 時間放置し，その約 0.4 g を精密にとり，N，

N ―ジメチルホルムアミド 80 mL を加えて溶かし，チモー

ルブルー・N，N ―ジメチルホルムアミド試液 3 滴を加え，

調製したトリブチルエチルアンモニウムヒドロキシド液で青

色を呈するまで滴定し規定度係数を計算する．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.5 mol/L ナトリウムメトキシド・メタノール液 1000 mL

中ナトリウムメトキシド（CH3ONa：54.02）27.010 g を含

む．

調製 ナトリウムの新しい切片 12.5 g を氷冷したメタノ

ール 150 mL 中に少量ずつ加えて溶かした後，メタノール

を加えて 1000 mL とし，次の標定を行う．

標定 0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液に準じる．ただ

し，安息香酸約 1.5 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホル

ムアミド 80 mL に溶かし，滴定する．

注意：湿気を避けて，冷所に保存する．標定は用時行う．

0.2 mol/L ナトリウムメトキシド・メタノール液 1000 mL

中ナトリウムメトキシド（CH3ONa：54.02）10.804 g を含

む．

調製 ナトリウムの新しい切片 5.0 g を氷冷したメタノ

ール 150 mL 中に少量ずつ加えて溶かした後，メタノール

を加えて 1000 mL とし，次の標定を行う．

標定 0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液に準じる．ただ

し，安息香酸約 0.6 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホル

ムアミド 80 mL に溶かし，滴定する．

注意：湿気を避けて，冷所に保存する．標定は用時行う．

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・メチルイソブチルケトン

液 0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・4―メチル―2―ペンタ

ノン液 を見よ．

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・4―メチル―2―ペンタノン液

1000 mL 中ナトリウムメトキシド（CH3ONa：54.02）5.402

g を含む．

調製 ナトリウムの新しい切片 2.5 g を氷冷したメタノ

ール 150 mL 中に少量ずつ加えて溶かした後，4―メチル―2―

ペンタノンを加えて 1000 mL とし，次の標定を行う．

標定 安息香酸をデシケーター（シリカゲル）で 24 時間

乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，N，N ―ジメチルホル

ムアミド 80 mL に溶かし，チモールブルー・N，N ―ジメチ

ルホルムアミド試液 3 滴を加え，調製したナトリウムメト

キシド・4―メチル―2―ペンタノン液で青色を呈するまで滴定

し，ファクターを計算する．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

注意：湿気を避けて，冷所に保存する．標定は用時行う．

0.1 mol/L フタル酸水素カリウム・酢酸（100）液 フタル酸

80 一般試験法



0.005 mol/L ヨウ化テトラ n―ブチルアンモニウム液 1 mL

＝ 0.5350 mg KIO3

水素カリウムを 105 °C で 4 時間乾燥した後，デシケータ

ー（シリカゲル）で放冷し，その約 20.422 g を精密に量り，

酢酸（100）に溶かし，正確に 1000 mL とし，ファクター

を計算する．

0.1 mol/L フタル酸水素カリウム・氷酢酸液 0.1 mol/L フ

タル酸水素カリウム・酢酸（100）液 を見よ．

0.0025 mol/L ポリビニル硫酸カリウム液 1000 mL 中ポリ

ビニル硫酸カリウム〔（C2H3KO4S）n〕0.4055 g を含む．

調製 コロイド滴定用ポリビニル硫酸カリウムをデシケー

ター（減圧，シリカゲル）で 48 時間乾燥し，その約

0.4055 g × 100/エステル化度を精密に量り，水に溶かし，

正確に 1000 mL とし，ファクター f を次式により計算す

る．

f ＝ a ×
エステル化度

100
×

1
162.21 × 0.0025

a：コロイド滴定用ポリビニル硫酸カリウムの秤取量 g

162.21：コロイド滴定用ポリビニル硫酸カリウムの当量分子

量

0.0025：モル濃度

0.005 mol/L ヨウ化テトラ n―ブチルアンモニウム液 1000

mL 中ヨウ化テトラ n―ブチルアンモニウム〔（C4H9）4NI：

369.37〕1.8469 g を含む．

調製 ヨウ化テトラ n―ブチルアンモニウム 1.85 g を水

に溶かし，1000 mL とし，次の標定を行う．

標定 ヨウ素酸カリウム（標準試薬）を 120 ～ 140 °C

で 1.5 ～ 2 時間乾燥した後，デシケーター（シリカゲル）

中で放冷し，その約 0.01 g を精密に量り，水 10 mL に溶

かし，塩酸 35 mL 及びクロロホルム 5 mL を加え，調製

したヨウ化テトラ n―ブチルアンモニウム液で滴定し，ファ

クターを計算する．ただし，滴定の終点はクロロホルム層が

黄色を経てだいだい色を呈するときとする．

注意：密栓して保存する．長く保存したものは標定し直し

て用いる．

1/600 mol/L ヨウ素酸カリウム液 1000 mL 中ヨウ素酸カリ

ウム（KIO3：214.00）0.35667 g を含む．

調製 ヨウ素酸カリウム（標準試薬）を 120 ～ 140 °C

で 1.5 ～ 2 時間乾燥した後，デシケーター（シリカゲル）

中で放冷し，その約 0.35667 g を精密に量り，水に溶かし，

正確に 1000 mL とし，ファクターを計算する．

（４）標準液

アプロチニン標準液

製法 動物の臓器を細く砕き，塩化カルシウム二水和物溶

液（1 → 100）を加え，メタノールの濃度が 80 % になる

ようにメタノールを加え，40 °C で振り混ぜて抽出し，遠心

分離する．上澄液にケイソウ土及び 2.5 倍量のアセトンを

加えて振り混ぜ，固形物をろ取し，室温で乾燥する．乾燥物

に水を加えて抽出した後，ろ過し，ろ液に 5―スルホサリチ

ル酸二水和物を加えて除たん白し，澄明な溶液をイオン交換

樹脂により処理し，溶出液を凍結乾燥し，その後水適当量に

溶解する．

本品 1 mL 中にアプロチニン約 30000 単位（KIE）を含

む．

性状 本品は無色澄明の液である．

pH：5.0 ～ 7.0

純度試験 本品につき，酢酸セルロース膜を用いたゾーン

電気泳動法により試験を行う．電気泳動用酢酸セルロース膜

（60 × 220 mm）を用い，中央から陽極側約 10 mm のと

ころに約 5 mm の線を引き原線とする．この膜を pH 8.6

のバルビタール・バルビタールナトリウム緩衝液に浮かべ，

気泡を追い出しながら静かに浸した後，膜を取り出し，余分

の緩衝液を乾いたろ紙で除く．本品の適量をとり，pH 8.6

のバルビタール・バルビタールナトリウム緩衝液を用いて，

その 1 mL 中にアプロチニン約 10000 単位（KIE）を含む

ように薄め，その液 5�L をこの原線上に線条にスポット
する．この膜を装置の支持わくに固定し，膜の中心を支持わ

くの中心の位置に合わせ，膜の両端を pH 8.6 のバルビター

ル・バルビタールナトリウム緩衝液を満した両容器に浸す．

泳動槽を密閉し，約 15 分間放置した後，直流定電流電源装

置を用いて，膜幅 10 mm 当たり 1 mA の定電流を設定し，

30 分間電流を通じ，常温で泳動を行う．泳動後，膜を支持

わくから取りはずし，アミドブラック 10 B 染色液に静か

に浸し，20 分間染色する．染色後，酢酸（100）溶液（1 →

50）で 1 ～ 2 分間ずつ 4 ～ 5 回新しい液と取り替えなが

ら脱色した後，水洗する．水洗後，膜を風乾するとき，原線

より陰極側約 3.5 cm の位置に認められる青色スポット以

外のスポットを認めない．

定量法 「アプロチニン液」の定量法を準用する．

アミノ酸分析用標準液 L―セリン（C3H7NO2），L―グルタミン酸

（C5H9NO4），L―プロリン（C5H9NO2），L―ロイシン（C6H13NO2），

L―チロジン（C9H11NO3），L―トリプトファン＊（C11H12N2O2），

アミノ酢酸（C2H5NO2），L―ヒスチジン塩酸塩一水和物

（C6H9N3O2・HCl・H2O）及び L―塩酸アルギニン（C6H14N4O2・

HCl）を 105 °C で 3 時間乾燥し，それぞれの 1 ミリグラム

分子量（mmol）に対応する量を正確に量り，1 mol/L

塩酸試液 50 mL に溶かし，水を加えて正確に 1000 mL と

する．この液 10 mL を正確に量り，0.02 mol/L 塩酸試液

を加えて正確に 200 mL とする．この液 1 mL 中にそれぞ

れのアミノ酸 0.05 マイクログラム分子量（�mol）を含む．
塩化カルシウム標準液，原子吸光光度用 塩化カルシウム二水

和物 3.668 g を正確に量り，1 mol/L 塩酸試液に溶かし，

正確に 1000 mL とする．用時製する．この液 1 mL はカ

ルシウム（Ca：40.08）を 1 mg 含む．

塩化物標準液 塩化ナトリウムを 500 ～ 600 °C で 1 時間乾

燥し，その 1.649 g を正確に量り，水に溶かし，正確に

1000 mL とする．この液 1 mL は塩化物（Cl として）1

mg を含む．

カルシウム標準液 炭酸カルシウム 0.250 g を正確に量り，

希塩酸 5 mL 及び水 25 mL を加え，加熱して溶かし，冷

後，水を加えて正確に 1000 mL とする．この液 1 mL は

カルシウム（Ca：40.08）0.1 mg を含む．

原子吸光光度用塩化カルシウム標準液 塩化カルシウム標準液，

原子吸光光度用を見よ．

コバルト標準液 硫酸コバルト（�）七水和物 17.6475 g を
正確に量り，水に溶かし，正確に 1000 mL とする．

混合アミノ酸標準液，酢酸テトラサクチド用 L―バリン，塩酸
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リジン，塩酸ヒスチジン，塩酸 L―アルギニン，L―セリン，L―

グルタミン酸，グリシン，L―メチオニン，L―チロジン，L―

フェニルアラニンを 0.2 × 10－3 mol/L の濃度に，また，L―

プロリンを 0.4 × 10－3 mol/L の濃度に含む溶液．

混合アミノ酸標準液，ペンタガストリン用 β―アラニン，L―

アスパラギン酸，メチオニン，L―フェニルアラニン及び L―

トリプトファンをそれぞれ 0.65 × 10－3 mol/L の濃度に含

む溶液．ただし，各アミノ酸はそれぞれをアミノ酸自動分析

計によって分析するとき，単一のピークを示す．

たん白質標準液 ウシ血清アルブミン結晶の適量をとり，窒素

の量を求め，これに係数 6.25 を乗じてたん白質の量を求め

る．次にたん白質として 0.200 g に相当する量を量り，水

に溶かして正確に 1000 mL とする．

チロジン標準液 チロジン標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，

その 0.160 g を正確に量り，0.2 mol/L 塩酸試液に溶かし，

正確に 1000 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，

0.2 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL とする．用時

製する．

チロジン標準原液 チロジン標準品を 105 °C で 3 時間乾燥

し，その 0.100 g を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液に溶

かし，正確に 100 mL とする．

銅標準液＊ 硫酸銅（�）五水和物 0.393 g を正確に量り，
100 mL のメスフラスコに入れ，薄めた塩酸（1 → 100）60

mL に溶かした後，薄めた硫酸（1 → 20）2 ～ 3 滴を加え，

よく振り混ぜ，更に薄めた塩酸（1 → 100）を加えて 100

mL とする．この液 1 mL は銅（Cu：63.55）1 mg を含む．

2―ナフトエ酸ナトリウム標準液 2―ナフトエ酸ナトリウム

1.50 g を正確に量り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL

とする．

パルミチン酸標準液 パルミチン酸 0.6410 g を正確に量り，

ヘプタンに溶かし，正確に 1000 mL とする．この液 1 mL

は遊離脂肪酸 2.5�mol に相当する．
ヒアルロニダーゼ標準液 ヒアルロニダーゼ標準品（国立医薬

品食品衛生研究所標準品）約 0.1 g を精密に量り，10 °C

以下に冷却した 0.15 mol/L 塩化ナトリウム試液を用いて，

1 mL 中にヒアルロニダーゼ活性が 120 単位になるように

正確に調製する．

ホルムアルデヒド液標準原液，チロキサポール用 ホルムアル

デヒド液 2.7 g を水に溶かし，正確に 100 mL とし，次の

標定を行う．

標定 本品 4 mL を正確に量り，0.05 mol/L ヨウ素液

50 mL を正確に加え，更に水酸化カリウム試液 20 mL を

加え，15 分間放置した後，希硫酸 15 mL を加え，過量の

ヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指

示薬：デンプン試液 1 mL）．同様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 1.5013 mg CH2O

ホルムアルデヒド液標準原液，ブロノポール用 ホルムアルデ

ヒド液 1 mL に水を加えて 100 mL とし，次の標定を行う．

用時製する．

標定 本品 10 mL を正確に量り，0.05 mol/L ヨウ素液

50 mL を正確に加え，次に水酸化カリウム試液 20 mL を

加え，15 分間常温で放置した後，希硫酸 15 mL を加え，

適量のヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定す

る．ただし，滴定の終点は液が終点近くで淡黄色になったと

き，デンプン試液 1 mL を加え，生じた青色が脱色すると

きとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 1.5013 mg CH2O

ホルムアルデヒド液標準液，チロキサポール用 ホルムアルデ

ヒド（CH2O）0.050 g に相当するチロキサポール用ホルム

アルデヒド液標準原液を正確に量り，水を加えて正確に

1000 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 100 mL とする．この液 3 mL を正確に量り，薄め

た 2―プロパノール（2 → 5）5 mL 及び水を加えて正確に

25 mL とする．この液 1 mL はホルムアルデヒド（CH2O）

0.0003 mg を含む．

ホルムアルデヒド液標準液，ブロノポール用 ホルムアルデヒ

ド 0.050 g に相当するブロノポール用ホルムアルデヒド液

標準原液を正確に量り，0.005 mol/L 塩酸試液を加えて正確

に 1000 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，0.005

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 1000 mL とする．用時製

する．この液 1 mL はホルムアルデヒド（CH2O）0.5�g
を含む．

ラウリル硫酸ナトリウム標準液 ラウリル硫酸ナトリウム

0.300 g を正確に量り，水に溶かし，正確に 100 mL とす

る．この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100

mL とする．この液 1 mL はラウリル硫酸ナトリウム

（C12H25O4SNa：289.39）0.15 mg を含む．

硫酸塩標準液 硫酸ナトリウムを 110 °C で 2 時間乾燥し，

その 1.479 g を正確に量り，水に溶かし，正確に 1000 mL

とする．この液 1 mL は硫酸塩（SO4 として）1 mg を含

む．

ヨウ化カリウム標準液 ヨウ化カリウム（日局）0.131 g を正

確に量り，水に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 1

mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とする．

ヨウ素標準液 ヨウ化カリウムを 105 °C で 4 時間乾燥し，

その 0.260 g を精密に量り，希水酸化ナトリウム試液に溶

かし，正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量

り，希水酸化ナトリウム試液を加えて正確に 1000 mL とし，

標準液とする．この液 1 mL はヨウ素（�：126.90）0.020
mg を含む．用時製する．
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ベルゲニン（C14H16O9・H2O）の量（mg）

＝ 定量用ベルゲニンの量（mg）×
AT
AS

HN

N N

N

O

OH2N

OH

3 各 条

100334

アカメガシワエキス
Mallotus Bark Extract

赤芽柏エキス

本品はアカメガシワ Mallotus japonicus Mueller Argovi-

ensis（Euphorbiaceae）の乾燥樹皮より抽出したエキスであ

る．

本品は定量するとき，ベルゲニン（C14H16O9・H2O：

346.29）12 ～ 18 % を含む．

製 法 アカメガシワの乾燥樹皮をとり，水を浸出剤とし，エ

キス剤の製法により乾燥エキスとして製する．

本品 1.0 g はアカメガシワの乾燥樹皮約 8 g に相当する．

性 状 本品は褐色の粉末で，特異なにおい及び味がある．

本品は水にわずかに混濁して溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.1 g をとり，メタノール 10 mL を加えて振

り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL に塩化第二鉄試液 1 滴

を加えるとき，液は暗黄緑色～暗青黒色を呈する．

（２） 定量法に準じて操作するとき，試料溶液は標準溶液の

ベルゲニンの保持時間と同じ保持時間にピークを認める．

純度試験 重金属 本品 0.6 g を強熱して灰化し，希塩酸 3

mL を加えて加温した後，ろ過し，残留物は水 5 mL ずつ

で 2 回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，アンモニア試液を加

えて中性とし，必要ならばろ過し，希酢酸 2 mL 及び水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は希塩酸 3 mL を量り，以下検液の調製法と同様に操作

し，鉛標準液 3.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする（50

ppm 以下）．

乾燥減量 8.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

灰 分 10.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.15 g を精密に量り，メタノール 35 mL

を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 30 分間加熱する．冷

後，内部標準液として定量用カフェインのメタノール溶液

（1 → 500）5 mL を正確に加え，更に酢酸亜鉛 0.05 g を

加えて振り混ぜた後，メタノールを加えて 50 mL とし，遠

心分離する．上澄液をメンブランフィルター（孔径 0.45

�m）でろ過したろ液を試料溶液とする．別に，定量用ベル
ゲニンをデシケーター（減圧，シリカゲル）で 2 時間乾燥

し，その約 0.02 g を精密に量り，メタノール 40 mL を加

えて溶かし，内部標準溶液 5 mL を正確に加え，メタノー

ルを加えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液 3�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法に
より試験を行う．それぞれの液のベルゲニン及び内部標準物

質のピーク面積を自動積分法により測定し，内部標準物質の

ピーク面積に対するベルゲニンの面積比 AT 及び AS を求め

る．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：272 nm）．

カラム：内径約 4.6 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に充てん剤としてオクタデシルシリル化した 5�m の
シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度．

移動相：水/メタノール/テトラヒドロフラン/氷酢酸混液

（850：150：4：1）．

流量：ベルゲニンの保持時間が約 7 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 3�L につき，上記の条件で操
作するとき，ベルゲニン及び内部標準物質の順序に流出

し，ベルゲニンの保持時間が約 7 分で，分離度 5.0 以

上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

108783

アシクロビル
Aciclovir

C8H11N5O3：225.20

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アシクロ

ビル（C8H11N5O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品は水に溶けにくく，エタノール（95）に極めて溶けに

くい．

本品は希塩酸又は希水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験 本品及びアシクロビル標準品につき，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，両者

のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数

のところに同様の強度の吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を希水酸化ナトリウム試液 50 mL

に溶かすとき，液は澄明で，その色は次の比較液より濃くな

い．

比較液：色の比較液 F 2.5 mL に薄めた希塩酸（1 →

10）を加えて 100 mL とする．

（２） 類縁物質 本品約 0.1 g を精密に量り，希水酸化ナ

トリウム試液 5 mL に溶かし，移動相を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別に液体クロマトグラフ用グア

ニン約 0.025 g を精密に量り，希水酸化ナトリウム試液 50

mL に溶かし，水を加えて正確に 100 mL とする．この液

2 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを正確
にとり，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液のグアニンのピーク面積 AT 及び AS から，次

の計算式によりグアニンの量を求めるとき，1.0 % 以下であ

る．また，試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により

測定し，面積百分率法により求めたアシクロビル及びグアニ
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グアニンの量（%）

＝
液体クロマトグラフ用グアニンの量（mg）

試料の採取量（mg）

×
AT
AS
× 2

アシクロビル（C8H11N5O3）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したアシクロビル標準品の量（mg）×
AT
AS

ンのピーク以外の物質の量及び上記で得たグアニンの量から，

総類縁物質量を求めるとき，1.5 % 以下である．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：試料溶液 1 mL を正確に量り，移動相を加え

て正確に 100 mL とする．この液 10�L を正確にと
り，上記の条件で操作したとき，アシクロビルのピーク

高さが，フルスケールの約 30 % になるように調整す

る．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からアシクロビルの保持

時間の約 8 倍の範囲

水 分 6.0 % 以下（0.05 g，電量滴定法）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びアシクロビル標準品約 0.1 g ずつを精密

に量り，それぞれ希水酸化ナトリウム試液 5 mL に溶かし，

移動相を加えてそれぞれ正確に 100 mL とし，試料溶液及

び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを正
確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ法により，それぞ

れ 2 回試験を繰り返す．それぞれの液のアシクロビルのピ

ーク面積の平均 AT 及び AS を求める．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計 （測定波長：254 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 10 cm のステンレス管

に 3�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：20 °C 付近の一定温度

移動相：1―デカンスルホン酸ナトリウム 1.0 g 及びリン

酸二水素ナトリウム 6.0 g を水 1000 mL に溶かし，

リン酸を加えて pH 3.0 に調整する．この液にアセトニ

トリル 40 mL を加える．

流量：アシクロビルの保持時間が約 3 分になるように調

整する．

カラムの選定：アシクロビル標準品 0.1 g を希水酸化ナ

トリウム試液 5 mL に溶かし，液体クロマトグラフ用

グアニンの希水酸化ナトリウム試液溶液 （1 → 4000）

の 2 mL を加え，移動相を加えて 100 mL とする．こ

の液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，アシ
クロビル，グアニンの順に溶出し，その分離度が 17 以

上のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液 10�L を正確にとり，上記の条
件で試験を 5 回繰り返すとき，アシクロビルのピーク

面積の相対標準偏差は 2.0 % 以下である．

貯 法 容 器 密閉容器．

103751

L―アスパラギナーゼ
L―Asparaginase

本品は大腸菌（Escherichia coli）から得た酵素を含むもの

で，アスパラギン分解作用を有する．

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，1 mg 中

220 K 単位以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，エタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）1 mL に水酸化ナトリウム

溶液（1 → 5）5 mL を加えてよく振り混ぜ，更に硫酸銅溶

液（1 → 100）1 滴を加えてよく振り混ぜるとき，液は青紫

色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100000）0.1 mL に 0.022 mol/L

アスパラギン液 2 mL を加え，37 °C で 15 分間放置し，

試料溶液とする．別に L―アスパラギン酸 10 mg をとり，

水 5 mL を加えて溶かし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液につき，ろ紙クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつをろ紙上にスポットする．
次に水飽和フェノールを展開溶媒とし，約 30 cm 展開した

後，ろ紙を風乾する．これにニンヒドリン試液を均等に噴霧

した後，90 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液及び標準

溶液から得たスポットは青紫色を呈し，それらの Rf 値は等

しい．

pH 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

6.5 ～ 7.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.05 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

毒性試験 本品 1.0 g をとり，生理食塩液 5 mL を加えて溶

かす．この液 0.5 mL ずつを体重 20±1 g の健康な雄のマ

ウス 5 匹に尾静脈から 5 秒間で注入する．投与直後におい

て，いずれのマウスも呼吸困難，けいれんなどの症状を呈し

ない．

ヒスタミン及びヒスタミン様物質試験 本品の表示量に従い，

100000 K 単位に対応する量を正確に量り，生理食塩液 10

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，日本

抗生物質医薬品基準一般試験法のヒスタミン試験法により試

験を行うとき，ヒスタミン陰性である．

乾燥減量 5.0 % 以下（0.1 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，pH 8.0 のリン酸塩緩

衝液＊を加えて溶かし，正確に 10 mL とする．この液 1

mL を正確に量り，pH 8.0 のリン酸塩緩衝液＊を加えて正確

に 200 mL とする．この液及び pH 8.0 のリン酸塩緩衝液＊

それぞれ 0.1 mL ずつを正確に量り，それぞれに 0.022

mol/L アスパラギン液 1.9 mL を加え，37 °C で正確に 15
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本品 1 mg 当たりの L―アスパラギナーゼ含量（K 単位）

＝
1

試料の採取量（mg）
×

AT － ATo
AS

×
20000
3

HOOCCH2 C COOH

H

NH2

OOCCH2 C COO

H

N+H3

K+

分間放置した後，直ちにトリクロル酢酸溶液（49 → 200）

0.5 mL ずつを加え，それぞれ T 液及び TO 液とする．別

に硫酸アンモニウム 1.3215 g を正確に量り，水を加えて溶

かし，正確に 1000 mL とする．用時，この液に水を加えて

10 倍に薄め，S 液とする．T 液，TO 液及び S 液 0.5 mL

ずつを正確に量り，それぞれに水 7 mL 及びネスラー試液

1 mL を正確に加えてよく振り混ぜる．これらの液につき，

水 7.5 mL にネスラー試液 1 mL を加えて振り混ぜた液を

対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

450 nm における吸光度 AT，ATO 及び AS を測定する．

ただし，定量法によって操作するとき，AS と等しい吸光度

を示す L―アスパラギナーゼの量を 1 K 単位とする．

貯 法

保存条件 冷所保存する．

容 器 気密容器．

003608

L―アスパラギン酸
L―Aspartic Acid

C4H7NO4：133.10

本品を乾燥したものは定量するとき，L―アスパラギン酸

（C4H7NO4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

酸味がある．

本品は水に溶けにくく，エタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．

本品の飽和水溶液の pH は約 3 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈す

る．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1690 cm－1，1609 cm－1，

1421 cm－1 及び 1304 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋24.0 ～ ＋26.0°（乾燥後，2 g，6 mol/L
塩酸試液，25 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 1 mol/L 塩酸試液 20 mL を加

えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g に希硝酸 6 mL 及び水 20 mL

を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を

加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g に希塩酸 5 mL 及び水 30 mL

を加えて溶かし，水を加えて 45 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に

希塩酸 5 mL 及び水を加えて 45 mL とする．ただし，検

液及び比較液には塩化バリウム試液 5 mL ずつを加える

（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.10 g に 0.5 mol/L 塩酸試液

3 mL 及び水 7 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 10 mL とす

る．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 20 mL

とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次に 1―ブタノール/水/酢酸（100）混液

（3：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板

を 80 °C で 30 分間乾燥する．これにニンヒドリンのアセ

トン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80 °C で 10 分

間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水

100 mL を加え，加温して溶かす．冷後，0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液で滴定する（指示薬：ブロムチモールブルー試

液 2 ～ 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の黄色が緑色に変

わるときとする．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 13.310 mg C4H7NO4

貯 法 容 器 気密容器．

003025

L―アスパラギン酸カリウム
Potassium L―Aspartate

C4H6KNO4：171.19

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，L―アスパラ

ギン酸（C4H7NO4：133.10）74.6 ～ 80.8 % 及びカリウム

（K：39.10）21.9 ～ 23.7 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，特異な味がある．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールに極めて溶けに

くく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は極めて吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にニンヒドリン試液

1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫色を呈する．

L―アスパラギン酸カリウム 85



0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 13.310 mg C4H7NO4

カリウム（K）の量（mg）＝ テトラフェニルボロンカリウム

（C24H20BK：358.32）の量（mg）× 0.1091

OOCCH2 C COO

H

N+H3

Ca2+

2

3H2O

（２） 本品の水溶液（1 → 10）はカリウム塩の定性反応を

呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋19.0 ～ ＋22.0°（脱水物に換算したもの
2 g，6 mol/L 塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 6.0 ～

7.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.70 mL を加える（0.050 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.2 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 10.0 mL を用いる（0.05 %

以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.25 g をとり，水 25 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノ

ール/水/酢酸（100）混液（2：1：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥する．

これにニンヒドリンの n―ブタノール溶液（1 → 200）を均

等に噴霧した後，80 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

水 分 水分測定用エチレングリコール/メタノール混液（2：

1）40 mL を乾燥した滴定用フラスコにとり，水分測定用試

薬で終点まで滴定する．次に本品約 0.2 g を精密に量り，

速やかに滴定フラスコに入れ，攪拌して溶解した後，試験を

行うとき，水分は 8.0 % 以下である．

定 量 法

（１） L―アスパラギン酸 本品約 1.6 g を精密に量り，水

に溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に

量り，クロマトグラフ柱〔300 ～ 1180�m の弱酸性陽イオ
ン交換樹脂（H 型注1））30 mL を内径約 15 mm，長さ約 30

cm のクロマトグラフ管に注入して調製したもの〕に入れ，

1 分間約 2 mL の速度で流出し，次に水 90 mL を用い，1

分間約 2 mL の速度でクロマトグラフ管を洗い，流出液及

び洗液を合わせ，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（指示薬：ブロムチモールブルー試液 5 ～ 6 滴）．ただし，

滴定の終点は液の黄色が緑色に変わるときとする．

注1） 弱酸性陽イオン交換樹脂：弱酸性陽イオン交換樹脂

（DIAION WK 20）50 g を水 300 mL に一昼夜浸した

後，内径約 25 mm，長さ約 30 cm のクロマトグラフ管

に水と共に流し込み，これに 1 mol/L 塩酸試液 350 mL

を加え，1 分間約 2 mL の速度で流出し，洗液がブロム

クレゾールグリン試液で緑色～青色を呈するまで 1 分間

約 2 mL の速度でクロマトグラフ柱を水洗する．

（２） カリウム 本品約 0.1 g を精密に量り，水 25 mL

に溶かし，テトラフェニルボロンナトリウム溶液（1 →

50）25 mL を徐々に加えて混和し，10 分間放置する．生じ

た沈殿をガラスろ過器（G 4）を用いてろ過する．残留物を

テトラフェニルボロンナトリウム溶液（1 → 500）5 mL ず

つで 3 回洗った後，105 °C で 1 時間乾燥し，質量を量り，

テトラフェニルボロンカリウム（C24H20BK：358.32）の量と

する．

貯 法 容 器 気密容器．

101170

L―アスパラギン酸カルシウム
Calcium L―Aspartate

C8H12CaN2O8・3H2O：358.31

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，L―アスパラ

ギン酸（C4H7NO4：133.10）84.8 ～ 90.2 % 及びカルシウム

（Ca：40.08）12.5 ～ 13.4 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い．

本品は水に溶けやすく，エタノール，エーテル又はクロロ

ホルムにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にニンヒドリン試液

1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）はカルシウム塩の定性反応

を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋20.0 ～ ＋23.0°（脱水物に換算したもの
2 g，6 mol/L 塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 6.0 ～ 7.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.70 mL を加える（0.050 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g を水 40 mL に溶かし，希塩酸

3 mL 及び水を加えて 45 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸

1 mL 及び水を加えて 45 mL とする．ただし，検液及び比

較液には塩化バリウム試液 5 mL ずつを加える．（0.028 %

以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比
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0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.0039 mg Ca

OOCCH2 C COO

H

N+H3

Mg2+

2

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g に水 10 mL を加えて溶

かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマトグラ
フ用セルロースを用いて調製した薄層板にスポットする．次

にイソプロパノール/1 mol/L 塩酸試液混液（4：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

にニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧し

た後，80 °C で 5 分間加熱するとき，主スポット以外のス

ポットを認めない．

水 分 水分測定用メタノール/エチレングリコール混液（2：

1）40 mL を乾燥した滴定用フラスコにとり，水分測定用試

薬で終点まで滴定する．次に本品約 0.2 g を精密に量り，

速やかに滴定フラスコに入れ，攪拌して溶解した後，試験を

行うとき，水分は 12.0 ～ 16.0 % である．

定 量 法

（１） L―アスパラギン酸 本品約 1.7 g を精密に量り，水

に溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に

量り，クロマトグラフ柱（300 ～ 1180�m の弱酸性陽イオ
ン交換樹脂（H 型注1））30 mL を内径約 15 mm，長さ約 30

cm のクロマトグラフ管に注入して調製したもの）に入れ，

1 分間約 2 mL の速度でとおし，次に水 90 mL を用い，1

分間約 2 mL の速度でクロマトグラフ管を洗い，流出液及

び洗液を合わせ，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（指示薬：ブロムチモールブルー試液 5 ～ 6 滴）．ただし，

滴定の終点は液の黄色が緑色に変わるときとする．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 13.310 mg C4H7NO4

注1） 弱酸性陽イオン交換樹脂：弱酸性陽イオン交換樹脂

（DIAION WK 20）50 g を水 300 mL に一昼夜浸した

後，内径約 25 mm，長さ約 30 cm のクロマトグラフ管

に水と共に流し込み，これに 1 mol/L 塩酸試液 350 mL

を加え，1 分間約 2 mL の速度でとおし，洗液がブロム

クレゾールグリン試液で緑色～青色を呈するまで 1 分間

約 2 mL の速度でクロマトグラフ柱を水洗する．

（２） カルシウム 本品約 0.35 g を精密に量り，水 30

mL に溶かし，pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモニウム緩

衝液 10 mL を加え，0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸

二ナトリウム液で滴定する（指示薬：エリオクロムブラック

T 試液 4 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が青色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

003026

L―アスパラギン酸マグネシウム
Magnesium L―Aspartate

C8H12MgN2O8：288.49

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，L―アスパラ

ギン酸（C4H7NO4：133.10）88.6 ～ 96.0 % 及びマグネシウ

ム（Mg：24.31）8.1 ～ 8.7 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，特異な味がある．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール又はエーテルに

ほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にニンヒドリン試液

1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）はマグネシウム塩の定性反

応を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋22.0 ～ ＋25.0°（脱水物に換算したもの
2 g，6 mol/L 塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 5.2 ～

6.7 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.70 mL を加える（0.050 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.2 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 10.0 mL を用いる（0.05 %

以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.25 g をとり，水 25 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノ

ール/水/酢酸（100）混液（2：1：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥する．

これにニンヒドリンの n―ブタノール溶液（1 → 200）を均

等に噴霧した後，80 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

水 分 水分測定用メタノール/エチレングリコール混液（1：

1）40 mL を乾燥した滴定用フラスコにとり，水分測定用試
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0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 1.2153 mg Mg

OCCH3

COOH

O H2NCH2CH2CH2CH2CCOOH

NH2

H

サリチル酸（C7H6O3）の量（mg）

＝ 定量用サリチル酸の量（mg）×
QT

QS
×
1
50

薬で終点まで滴定する．次に本品約 0.2 g を精密に量り，

速やかに滴定フラスコに入れ，攪拌して溶解した後，試験を

行うとき，水分は 17.0 % 以下である．

定 量 法

（１） L―アスパラギン酸 本品約 1.6 g を精密に量り，水

に溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に

量り，クロマトグラフ柱〔300 ～ 1180�m の弱酸性陽イオ
ン交換樹脂（H 型注1））30 mL を内径約 15 mm，長さ約 30

cm のクロマトグラフ管に注入して調製したもの〕に入れ，

1 分間約 2 mL の速度で流出し，次に水 90 mL を用い，1

分間約 2 mL の速度でクロマトグラフ管を洗い，流出液及

び洗液を合わせ，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（指示薬：ブロムチモールブルー試液 5 ～ 6 滴）．ただし，

滴定の終点は液の黄色が緑色に変わるときとする．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 13.310 mg C4H7NO4

注1） 弱酸性陽イオン交換樹脂：弱酸性陽イオン交換樹脂

（DIAION WK 20）50 g を水 300 mL に一昼夜浸した

後，内径約 25 mm，長さ約 30 cm のクロマトグラフ管

に水と共に流し込み，これに 1 mol/L 塩酸試液 350 mL

を加え，1 分間約 2 mL の速度で流出し，洗液がブロム

クレゾールグリン試液で緑色～青色を呈するまで 1 分間

約 2 mL の速度でクロマトグラフ柱を水洗する．

（２） マグネシウム 本品約 0.3 g を精密に量り，水 30

mL に溶かし，pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモニウム緩

衝液 10 mL を加え，0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸

二ナトリウム液で滴定する（指示薬：エリオクロムブラック

T 試液 4 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が青色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108371

アスピリン DL―リジン
Aspirin DL―Lysine

アセチルサリチル酸 DL―リジン

C6H14N2O2・C9H8O4：326.34

本品を乾燥したものは定量するとき，アスピリン DL―リ

ジン（C6H14N2O2・C9H8O4）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品は水に溶けやすく，メタノールに溶けにくく，エタノ

ール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品 0.2 g に水 5 mL を加えて 5 ～ 6 分間煮沸し，

冷後，塩化第二鉄試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，液は赤紫色

を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，水浴中で 2 分間加熱するとき，液は赤紫

色を呈する．

（３） 本品 1 g に希塩酸 5 mL を加え，1 分間かき混ぜ

た後，ろ過し，ろ紙上の残留物を水で洗う．この残留物を炭

酸ナトリウム試液 10 mL に溶かして 5 分間煮沸し，希硫

酸 10 mL を加えるとき，酢酸のにおいを発し，白色の沈殿

を生じる．また，この沈殿をろ去し，ろ液にエタノール 3

mL 及び硫酸 3 mL を加えて加熱するとき，酢酸エチルの

においを発する．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 4.5 ～

6.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 5 mL に溶かすとき，液は無

色澄明である．

（２） サリチル酸 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に

量り，水/メタノール/氷酢酸混液（5：3：1）20 mL に溶か

し，次に内標準溶液 10 mL を正確に加え，更に水/メタノ

ール/氷酢酸混液（5：3：1）を加えて 50 mL とし，試料溶

液とする．別に定量用サリチル酸を乾燥し，その約 0.05 g

を精密に量り，メタノールを加えて溶かし，正確に 50 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，内標準溶液 10 mL

を正確に加え，水/メタノール/氷酢酸混液（5：3：1）を加

えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行い，内標準物質のピーク面積に対するサリチル酸のピ

ーク面積の比 QT 及び QS を求め，次の式によって計算す

るとき，サリチル酸の量は，1.0 % 以下である．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルのメタノール溶液

（1 → 1250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長 サリチル酸：303

nm，内標準物質：274 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m のオクタデシルシリル化シリカゲ
ルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール/氷酢酸混液（97：97：6）

流量：サリチル酸の保持時間が約 8 分となるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，サリチル酸，内標準物質の順に溶出し，そ

れぞれのピークが完全に分離するものを用いる．

（３） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（６） DL―ε―N ―アセチルリジン 本品 2.0 g 及び薄層クロ

アスピリン DL―リジン88



アスピリン DL―リジン（C6H14N2O2・C9H8O4）の量（mg）

＝ アスピリン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 1.8114

CH3

C
CH3

SO3Na

H
H3C

H3C

1/2 H2O 又は H2O

マトグラフ用 DL―ε―N ―アセチルリジン 0.026 g をとり，

それぞれを水に溶かして 100 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次にエタノール/水混液（63：37）を展

開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．こ

れにニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧

した後，80 °C で 5 分間加熱するとき，標準溶液から得た

スポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（2 g，シリカゲル，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，水/メ

タノール/氷酢酸混液（5：3：1）20 mL に溶かし，次に内

標準溶液 10 mL を正確に加え，更に水/メタノール/氷酢酸

混液（5：3：1）を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．

別にアスピリン標準品をデシケーター（シリカゲル）で 5

時間乾燥し，その約 0.06 g を精密に量り，内標準溶液 10

mL を正確に加えて溶かし，更に水/メタノール/氷酢酸混液

（5：3：1）を加えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する

アスピリンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルのメタノール溶液

（1 → 1250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：274 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m のオクタデシルシリル化シリカゲ
ルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール/氷酢酸混液（97：97：6）

流量：アスピリンの保持時間が約 5 分となるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，アスピリン，内標準物質の順に溶出し，そ

れぞれのピークが完全に分離するものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して，6 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

110108

アズレンスルホン酸ナトリウム
Sodium Azulene Sulfonate

グアイアズレンスルホン酸ナトリウム，水溶性アズレン

C15H17NaO3S・1/2H2O：309.36

又は C15H17NaO3S・H2O：318.36

本品を乾燥したものは定量するとき，アズレンスルホン酸

ナトリウム（C15H17NaO3S・1/2 H2O）98.5 ～ 101.5 % を含

む．

性 状 本品は暗青色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び

味はない．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水又は氷酢酸にやや

溶けにくく，エタノールに溶けにくく，無水酢酸，エーテル

又はヘキサンにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 200）の pH は 6.0 ～ 9.0 である．

本品は光により変化する．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL に塩化バリウム試液

1 mL を加えるとき，青色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 200）1 mL に塩酸 0.5 mL を

滴加するとき，液の色はしだいに淡黄色になるか，又は脱色

する．

（３） 本品の pH 7.0 のリン酸塩緩衝液＊（1 → 5000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 567 ～ 571 nm に吸収の極大を示す．

吸 光 度 E 1 %
1cm（568 nm）：19.85 ～ 20.65（乾燥後，0.02 g，

pH 7.0 のリン酸塩緩衝液＊，100 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 20 mL を加え，5 分間振り

混ぜた後，ろ過するとき，ろ紙上に残留物を認めない．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（４） グアイアズレン 本品 0.10 g にヘキサン 10 mL を

加え，5 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可

視吸光度測定法により波長 605 nm における透過率を測定

するとき，95.0 % 以上である．

乾燥減量 3.5 % 以下（0.5 g，シリカゲル，24 時間）．

水 分 2.5 ～ 3.5 %（乾燥後，0.2 g，容量滴定法，直接滴

定）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 25 mL に溶かし，無水酢酸 25 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 30.936 mg C15H17NaO3S・1/2 H2O

C

C

O

C

C

C

C O

OCOCH3H

H

H

OCOCH3H
O

O

COCH2CH2 C COO

H

NHCOCH3NH2 5

Al3(OH)4

5+

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003002

アセグラトン
Aceglatone

C10H10O8：258.18

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アセグラト

ン（C10H10O8）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，アセトン

にやや溶けにくく，エタノールに溶けにくく，水又はエーテ

ルにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 181 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 300）1 mL に塩酸ヒド

ロキシルアミン溶液（1 → 10）1 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 2 mL を加えてよく振り混ぜ，希塩酸 2 mL 及び希

塩化第二鉄試液 0.5 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈す

る．

（２） 本品 0.5 g に炭酸ナトリウム試液 10 mL を加えて

5 分間煮沸する．冷後，希硫酸 10 mL を加えて加温すると

き，酢酸のにおいを発する．

（３） 本品 1 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 1800 cm－1 及

び 1753 cm－1 付近にそれぞれラクトン及びアセチル基の吸

収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋140.0 ～ ＋150.0°（1 g，ジメチルホルム
アミド，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をジメチルホルムアミド 20 mL

に溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.6 g をアセトン 40 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及びアセトンを加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40

mL に希硝酸 6 mL 及びアセトンを加えて 50 mL とする

（0.024 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.8 g をアセトン 40 mL に溶かし，

希塩酸 1 mL 及びアセトンを加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40

mL に希塩酸 1 mL 及びアセトンを加えて 50 mL とする

（0.024 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，アセトンに溶かし，

正確に 20 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄
層クロマトグラフ用シリカゲル＊を用いて調製したアセグラ

トン用薄層板にスポットする．次にアセトン/メタノール/ヘ

キサン/氷酢酸混液（100：20：20：1）を展開溶媒として約

12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにバナジン酸

アンモニウム試液を均等に噴霧し，105 °C で 5 分間加熱す

るとき，主スポット以外の白色のスポットを認めない．

水 分 0.30 % 以下（2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，0.1 mol/L 水酸化ナ

トリウム液 50 mL を正確に加え，密栓して 30 分間振り混

ぜた後，過量の水酸化ナトリウムを 0.05 mol/L 硫酸で滴定

する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．別に本品

約 1 g を精密に量り，新たに煮沸し，冷却した水 30 mL

を加え，氷水中で時々振り混ぜながら正確に 10 分間放置し

た後，ガラスろ過器（G 4 ）を用いて速やかにろ過し，残留

物は冷水 20 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で滴定し，本品 0.2 g に対応する消費

量を求め，補正する（指示薬：フェノールフタレイン試薬 2

滴）．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 6.455 mg C10H10O8

貯 法 容 器 気密容器．

100235

アセグルタミドアルミニウム
Aceglutamide Aluminum

グルマール

C35H59Al3N10O24：1084.84

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，N ―アセ

チル―L―グルタミン（C7H12N2O4：188.18）82.0～87.0 % 及び

アルミニウム（Al：26.98）7.0～8.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，収れん性の苦味

を有する．

本品は水に溶けやすく，エタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

本品は吸湿性である．

融点：約 221 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.2 g を薄めた塩酸（1 → 2）3 mL に溶かし，

水浴中で 30 分間加熱する．冷後，水酸化ナトリウム溶液
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0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 1.3491 mg Al

HSCH2 C COOH

H

NHCOCH3

（1 → 4）を加えて中和した後，ろ過する．ろ液 3 mL に塩

化第二鉄試液 0.5 mL を加えるとき，液は赤褐色を呈し，

煮沸するとき，赤褐色の沈殿を生じる．冷後，塩酸 1 mL

を追加するとき，沈殿は溶け，液の色は黄色に変わる．

（２）（１）で得たろ液 1 mL に水を加えて 10 mL とし，

試料溶液とする．別に L―グルタミン酸 0.02 g を水 10 mL

に溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄

層板にスポットする．次に n―プロパノール/水混液（16：

9）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これにニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均

等に噴霧し，90 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液及び

標準溶液から得たスポットは赤紫色を呈し，それらの Rf 値

は等しい．

（３） 本品 2 g を白金るつぼにとり，炭化するまで強熱し，

残留物に無水炭酸ナトリウム 1 g を加えて 10 分間強熱す

る．冷後，残留物に希塩酸 15 mL を加えて振り混ぜた後，

ろ過する．このろ液はアルミニウム塩の定性反応を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：－5.0 ～ －7.0°（乾燥物に換算したもの 2
g，水，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.071 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g を磁製るつぼにとり，ゆるくふ

たをし，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸 2 mL 及び硫

酸 1 mL を加え，白煙が発生し，更に白煙がなくなるまで

弱く加熱した後，500 ～ 600 °C で強熱し，灰化する．灰化

が不じゅうぶんのときには，更に硝酸 2 mL 及び硫酸 1

mL を加え，同様に弱く加熱した後，500 ～ 600 °C で強熱

し，灰化を完全にする．冷後，塩酸 2 mL を加え，以下第

2 法により操作し，試験を行う．ただし，比較液は検液の調

製と同量の試薬を用いて同様に操作し，鉛標準液 2.0 mL

及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 1.0 g をとり，水に溶かし，正確に

25 mL とし，試料溶液（１）とする．この液 5 mL を正確

に量り，水を加えて正確に 20 mL とし，試料溶液（２）と

する．別に薄層クロマトグラフ用 N ―アセチル―L―グルタミ

ン酸 0.020 g をとり，水に溶かし，正確に 100 mL とし，

標準溶液（１）とする．更に L―グルタミン酸 0.020 g をと

り，水に溶かし，正確に 100 mL とし，この液 10 mL を

正確に量り，水を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液

（２）とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液（１）及び標準溶液（１）5�L
ずつを薄層クロマトグラフ用セルロースを用いて調製した薄

層板（A）にスポットする．更に試料溶液（２）及び標準溶

液（２）5�L ずつを同様に調製した薄層板（B）にスポッ
トする．次に n―プロパノール/水/氷酢酸混液（16：8：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

薄層板（A）にブロムクレゾールグリンのエタノール溶液

（1 → 1000）を均等に噴霧するとき，試料溶液（１）から得

たスポットは Rf 値約 0.7 付近に N ―アセチル―L―グルタミ

ンの淡黄色のスポット及び Rf 値約 0.6 付近にアルミニウム

塩の青色のスポットを認め，更に薄めた強アンモニア水（1

→ 100）を均等に噴霧するとき，N ―アセチル―L―グルタミン

の淡黄色のスポットが鮮明となり，標準溶液（１）から得た

スポットに対応する位置の試料溶液（１）から得たスポット

は標準溶液（１）の淡黄色のスポットより濃くない．また，

薄層板（B）にニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を

均等に噴霧し，90 °C で 10 分間加熱するとき，標準溶液

（２）から得たスポットに対応する位置の試料溶液（２）か

ら得たスポットは，標準溶液（２）の紫色のスポットより濃

くない．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，130 °C，5 時間）．

定 量 法

（１） N ―アセチル―L―グルタミン 窒素定量法により試験を

行う．ただし，本品約 0.3 g を精密に量り，ケルダールフ

ラスコ A に注意して入れ，酸分解操作を行わずに蒸留装置

に連結して蒸留を行う．滴定には 0.025 mol/L 硫酸を用い，

滴定の終点は液の緑色が微灰青色を経て微灰赤紫色に変わる

ときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.025 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 9.409 mg C7H12N2O4

（２） アルミニウム 本品約 3.0 g を精密に量り，塩酸 20

mL を加え，60 分間水浴上で加熱分解し，冷後，水を加え

て正確に 200 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 25 mL

を正確に加え，pH 4.8 の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 20

mL を加えた後，5 分間煮沸し，冷後，エタノール 50 mL

を加え，0.05 mol/L 酢酸亜鉛液で滴定する（指示薬：ジチ

ゾン試液 2 mL）．ただし，滴定の終点は液の淡暗緑色が淡

赤色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

100258

アセチルシステイン
Acetylcysteine

C5H9NO3S：163.19

本品を乾燥したものは定量するとき，アセチルシステイン

（C5H9NO3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，強い酸味がある．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，エ

ーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は約 2.2 である．

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3380 cm－1，2550

cm－1，1717 cm－1 及び 1414 cm－1 付近に吸収を認める．
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H2N SO2 N

CH3CO

N
N

融 点 106 ～ 110 °C

旋 光 度 〔α〕20D：＋21 ～ ＋27° 本品を 80 °C で 3 時間乾

燥し，その約 2.5 g を精密に量り，エチレンジアミン四酢

酸二ナトリウム溶液（1 → 100）2 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 15 mL を加えて溶かし，pH 7.0 の 0.1 mol/L リン

酸塩緩衝液を加えて正確に 50 mL とする．この液につき，

層長 100 mm で測定する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.35 g をとり，8 mol/L 水酸化ナトリ

ウム試液 1 mL を加え，強熱して残留物を完全に灰化する．

残留物に水 30 mL を加えて溶かし，希硝酸で中和した後，

希硝酸 10 mL 及び水を加えて全量を 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は，0.01 mol/L 塩酸 0.40

mL に 8 mol/L 水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え，以

下試料溶液と同様に操作する（0.040 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.8 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.030 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.10 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 2.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，3 mol/L 塩酸 8 mL を加

え，加温して溶かした後，強過酸化水素水 2 mL を加え，

10 分間加熱する．その後，更に強過酸化水素水 2 mL を加

え，泡が出なくなるまで加温する．冷後，これを検液とし，

装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g を水に溶かし，正確に

100 mL とし，試料溶液とする．この液につき，ろ紙クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L をろ紙にス
ポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（4：1：

1）を展開溶媒として約 30 cm 展開した後，ろ紙を風乾す

る．これをあらかじめヨウ素蒸気で飽和させておいた容器に

15 分間入れるとき，主スポット以外のスポットを認めない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，80 °C，3 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，共栓

付きフラスコに入れ，水 20 mL を加えて溶かし，ヨウ化カ

リウム 4 g 及び希塩酸 5 mL を加え，更に 0.05 mol/L ヨ

ウ素液 25 mL を正確に加え，密栓し，氷水中で 20 分間暗

所に放置した後，過量のヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナト

リウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．同様

の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 16.319 mg C5H9NO3S

貯 法 容 器 気密容器．

100265

アセチルスルファフェナゾール
Acetylsulfaphenazole

C17H16N4O3S：356.40

本品を乾燥したものは定量するとき，アセチルスルファフ

ェナゾール（C17H16N4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はアセトンにやや溶けやすく，クロロホルムにやや溶

けにくく，メタノール又はエタノールに溶けにくく，水又は

エーテルに極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 5 mg に希塩酸 20 mL を加えて溶かした液は

芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.5 g に希硫酸 5 mL を加え，2 ～ 3 分間煮

沸するとき，酢酸臭を発する．

（３） 本品 0.05 g を小試験管にとり，注意して加熱し融解

するとき，黒褐色を呈し，更に加熱するとき，二酸化イオウ

のにおいを発する．

（４） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 20 mL を加え，

15 分間加温して溶かす．温時，希塩酸 10 mL を加え，析

出した結晶を温時ろ取し，105 °C で 1 時間乾燥するとき，

その融点は 179 ～ 184 °C である．

融 点 186 ～ 191 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.50 g にアセトン 10 mL を加えて溶か

すとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，70 °C で 5 分

間加温した後，氷水中で 1 時間放置し，ろ過する．ろ液 25

mL にメチルレッド試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 0.60 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，アセトン 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/エーテル/メタノール混液（7：

3：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．これに亜硝酸試液を均等に噴霧した後，クロモトロ

プ酸試液を均等に噴霧するとき，淡紅色の単一のスポットを

認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，エタノ

ール 25 mL を加え，更に 0.5 mol/L 水酸化カリウム・エ

タノール液 25 mL を正確に加え，還流冷却器を付け，水浴

アセチルスルファフェナゾール92



0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 89.10 mg C17H16N4O3S

H2N SO2N
COCH3

O
N

CH3

0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 29.531 mg C12H13N3O4S

H2N SO2N

COCH3

NO

H3C CH3

上で 1 時間煮沸する．冷後，過量の水酸化カリウムを 0.5

mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試

液 1 mL）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

100270

アセチルスルファメトキサゾール
Acetylsulfamethoxazole

アセチルスルフイソメゾール

C12H13N3O4S：295.31

本品を乾燥したものは定量するとき，アセチルスルファメ

トキサゾール（C12H13N3O4S）97.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はアセトン又はジオキサンにやや溶けやすく，エタノ

ールに溶けにくく，エーテルに極めて溶けにくく，水にほと

んど溶けない．

本品は希塩酸に溶けにくく，水酸化ナトリウム試液にやや

溶けにくいが，加熱すると分解して溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にエタノール 3 mL を加え，加熱して

溶かし，希塩酸 3 滴を加えた液は，芳香族第一アミンの定

性反応を呈する．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加え，

煮沸して溶かし，冷後，硫酸 0.5 mL 及びエタノール 0.3

mL を加えて煮沸するとき，酢酸エチルのにおいを発する．

更にこの液を水酸化ナトリウム試液で中和するとき，沈殿を

生じる．沈殿をエタノールから再結晶し，105 °C で 1 時間

乾燥するとき，その融点は 169 ～ 172 °C である．

融 点 180 ～ 185 °C（分解）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 20 mL を加え，加

温して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，5 分間激しく

振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 25 mL にメチルレッド試液

2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.60 mL を加え

るとき，液は黄色を呈する．

（３） 類縁物質（N 4―アセチルスルファメトキサゾール，N 1，

N 4―ジアセチルスルファメトキサゾール及び遊離スルファメ

トキサゾール） 本品 0.080 g を正確に量り，アセトンを加

えて溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とする．別にス

ルファメトキサゾール 0.020 g を正確に量り，アセトンを

加えて溶かし，正確に 50 mL とする．その 5 mL，4 mL，

3 mL，2 mL 及び 1 mL を正確に量り，それぞれにアセト

ンを加えて正確に 20 mL とし，試料溶液に対し 2.5 % ，

2.0 % ，1.5 % ，1.0 % 及び 0.5 % の標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層

板にスポットする．次にクロロホルム/無水エタノール混液

（8：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射し，試料

溶液から得られる異種スポットと標準溶液から得られるスポ

ットの大きさ及び濃度を比較するとき，N 4―アセチルスルフ

ァメトキサゾール（Rf 値約 0.21）及び N 1，N 4―ジアセチル

スルファメトキサゾール（Rf 値約 0.38）の総和が 2.5 % 以

下で，遊離スルファメトキサゾール（Rf 値約 0.32）が 1.0

% 以下である．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，塩酸

10 mL を加えて溶かし，これに水 50 mL を加え，液温を

5 ～ 10 °C に保ちながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液で

徐々に滴定する（電位差滴定法・白金－カロメル電極）．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

120023

アセチルスルフイソキサゾール
Acetyl Sulfisoxazole

C13H15N3O4S：309.34

本品を乾燥したものは定量するとき，アセチルスルフイソ

キサゾール（C13H15N3O4S）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はアセトンに溶けやすく，クロロホルムにやや溶けに

くく，メタノール又はエタノールに溶けにくく，エーテルに

極めて溶けにくく、水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にエタノール 3 mL を加え，加温して

溶かし，希塩酸 3 滴を加えた液は芳香族第一アミンの定性

反応を呈する．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加え，

煮沸して溶かし，冷後，硫酸 0.5 mL 及びエタノール 0.3

mL を加えて煮沸するとき，酢酸エチルのにおいを発する．

更にこの液を水酸化ナトリウム試液で中和するとき，沈殿を
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0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 30.934 mg C13H15N3O4S

CH3CH2CHCONHCONHCOCH3

生じる．沈殿をろ取し，エタノールから再結晶し，105 °C

で 1 時間乾燥するとき，その融点は 192 ～ 196 °C（分

解）である．

融 点 192 ～ 195 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアセトン 10 mL を加えて溶か

すとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，70 °C で 5 分

間加温した後，氷水中で 1 時間放置し，ろ過する．ろ液 25

mL にメチルレッド試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 0.20 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，アセトンを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にスルフ

イソキサゾール（日局）0.025 g をとり，アセトンを加えて

溶かし，正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量

り，アセトンを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により

試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄

層板にスポットする．次にクロロホルム/エーテル/メタノー

ル混液（7：3：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより大きくなく，かつ濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，アセ

トン 25 mL を加えて溶かし，希塩酸 20 mL 及び水 10

mL を加え，15 °C に冷却した後，砕氷 25 g を加え，か

き混ぜながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液で徐々に滴定

する．ただし，滴定の終点は 0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム

液を滴加して 1 分間後に被滴定液をガラス棒に付け，その

先端でヨウ化亜鉛デンプン紙に触れるとき，直ちに青色を呈

するときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104407

アセチルフェネトライド
Acetylpheneturide

C13H16N2O3：248.28

本品を乾燥したものは定量するとき，アセチルフェネトラ

イド（C13H16N2O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい

があり，味はわずかに苦い．

本品はメタノール又はアセトンに溶けやすく，エタノール

にやや溶けやすく，エーテルにやや溶けにくく，水に極めて

溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に薄めた硫酸（1 → 5）15 mL を加え，

水浴中で 30 分間加熱する．冷後，エタノール 2 mL を加

え，再び水浴中で加熱するとき，酢酸エチルのにおいを発す

る．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3250 cm－1，3160

cm－1，2970 cm－1，2940 cm－1，1740 cm－1，1725 cm－1，

1690 cm－1，1370 cm－1，725 cm－1 及び 695 cm－1 付近に吸

収を認める．

融 点 98 ～ 102 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.50 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 2.0 g にメタノール 20 mL を加えて

溶かし，水 70 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．残留

物を水 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液はろ液に合わせ，更に

水を加えて 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 25

mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25

mL にメタノール 5 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.018 % 以下）．

（３） 硫酸塩 （２）の試料溶液 35 mL に希塩酸 1 mL 及

び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL にメタノール 7 mL，

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.024 % 以

下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL に希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とす

る（10 ppm 以下）．

乾燥減量 0.50 % 以下（0.5 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸

化リン，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，フラ

スコに入れ，水 50 mL 及び硫酸 10 mL を加え，還流冷却

器を付け，1 時間煮沸する．冷後，内容物を分液漏斗に移し，

フラスコ及び冷却器はクロロホルム 15 mL ずつで 3 回洗

い，洗液は分液漏斗に合わせ，よく振り混ぜて抽出する．水

層は更にクロロホルム 45 mL 及び 30 mL ずつで 2 回抽

出する．全クロロホルム抽出液を合わせ，水 10 mL で洗い，

ろ過する．ろ紙は熱クロロホルム少量で洗い，洗液はろ液に

合わせる．これを水浴上で約 5 mL になるまで穏やかに濃

縮し，更に送風してクロロホルムを蒸発する．残留物に無水

エタノール 25 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2

滴）．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 24.828 mg C13H16N2O3

CH3

OCOCH3

OCOCH3

0.1 mol/L 硫酸第二セリウムアンモニウム液 1 mL

＝ 12.913 mg C15H14O4

N

CH2COOCH2COOH

CH3

CH3O

CO Cl

貯 法 容 器 気密容器．

100252

アセトメナフトン
Acetomenaphtone

ビタミン K4 ジアセテート

C15H14O4：258.27

本品を乾燥したものは定量するとき，アセトメナフトン

（C15H14O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか又はわ

ずかに酢酸臭がある．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，エタノール

にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.03 g に氷酢酸 2 mL を加えて溶かし，希塩

酸 2 mL を加え，水浴中で 5 分間加熱する．冷後，強過酸

化水素水 1 滴を加え，しばらく加温しながら振り混ぜた後，

水 2 mL 及びクロロホルム 3 mL を加えて激しく振り混ぜ

るとき，クロロホルム層は黄色を呈する．

（２）（１）のクロロホルム層 1 mL をとり，クロロホルム

を水浴上で蒸発し，残留物にエタノール 1 mL を加えて溶

かし，アンモニア試液 1 mL を加えて振り混ぜた後，シア

ン酢酸エチル 3 滴を加えるとき，液は紫青色を呈する．こ

の液に水酸化ナトリウム溶液（1 → 3）1 mL を加えるとき，

液は初め緑色を呈し，次に暗褐色に変わる．

（３） 本品 0.20 g に，エタノールを加えて溶かし，100

mL とする．この液 1 mL にエタノールを加えて 100 mL

とし，吸収スペクトルを測定するとき，波長 284 ～ 286

nm 及び 321 ～ 323 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 3 mL を加え，

数分間水浴上で加熱し，冷後，希硫酸で中和し，生じた沈殿

をろ過する．ろ液は酢酸塩の定性反応を呈する．

融 点 112 ～ 115 °C

純度試験 亜鉛 本品 1.0 g に希塩酸 10 mL を加え，試料

が油滴状になるまで加熱して振り混ぜ，直ちに冷却した後，

ろ過し，熱湯 30 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせる．冷

後，水を加えて 50 mL とし，フェロシアン化カリウム試液

1.0 mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，液の色は

次の比較液より濃くない．

比較液：亜鉛標準液 2.0 mL に，希塩酸 10 mL 及び水

を加えて 50 mL とし，以下同様に操作する．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，80 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，フラ

スコに入れ，氷酢酸 20 mL を加えて溶かし，希塩酸 15

mL を加え，還流冷却器を付け，15 分間煮沸した後，フラ

スコの空気を窒素で置換しながら水冷し，直ちに 0.1 mol/L

硫酸第二セリウムアンモニウム液で滴定する（指示薬：ο―

フェナントロリン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤

だいだい色が黄緑色に変わるときとする．同様の方法で空試

験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108562

アセメタシン
Acemetacin

C21H18ClNO6：415.82

本品を乾燥したものは定量するとき，アセメタシン

（C21H18ClNO6）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶性の粉末である．

本品はアセトンにやや溶けやすく，メタノールにやや溶け

にくく，エタノール又はエーテルに溶けにくく，水にほとん

ど溶けない．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）5 mL に p―ジ

メチルアミノベンズアルデヒド試液 2 mL を静かに加えて

穏やかに振り混ぜるとき，液の下層は赤色を呈し，更に振り

混ぜ混和するとき，液は帯青緑色に変わる．

（２） 本品 1 mg に濃クロモトロプ酸試液 1 mL を加え，

水浴中で 5 分間加熱するとき，液の色は赤紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 25000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

316 ～ 320 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1725 cm－1，1665

cm－1，1612 cm－1，1160 cm－1，797 cm－1 及び 753 cm－1 付

近に吸収を認める．

（５） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 151 ～ 154 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，アセトンを加えて溶

かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 41.58 mg C21H18ClNO6

Cl

H2NO2S

NHCH2
S

N N

NN

H

0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 37.084 mg C12H11ClN6O2S2

を正確に量り，アセトンを加えて正確に 10 mL とし，この

液 1 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 20 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキサ

ン/メチルイソブチルケトン/氷酢酸混液（3：2：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，アセ

トン 20 mL を加えて溶かし，水 10 mL を加え，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108993

アゾセミド
Azosemide

C12H11ClN6O2S2：370.84

本品を乾燥したものは定量するとき，アゾセミド

（C12H11ClN6O2S2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～黄白色の結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノール又

はエタノールに溶けにくく，エーテルに極めて溶けにくく，

水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光により徐々に黄色に着色する．

融点：約 226 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を加えて混和し，

注意して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス

紙を青変する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水 10 mL

を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL に強過酸化水素

水 2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び塩化バリウム試

液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.01 g をメタノール 10 mL に溶かし，この液

1 mL に 2 mol/L 塩酸試液 10 mL を加え，還流冷却器を

付けて水浴上で 15 分間加熱した後，冷却した液は芳香族第

一アミンの定性反応を呈する．ただし，液は赤色～赤紫色を

呈する．

（３） 本品 0.03 g を希水酸化ナトリウム試液に溶かして

100 mL とし，その 2 mL をとり，希水酸化ナトリウム試

液を加えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 234 ～ 238

nm，272 ～ 276 nm 及び 324 ～ 330 nm に吸収の極大を

示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3380 cm－1，3270

cm－1，1608 cm－1，1574 cm－1，1323 cm－1 及 び 1173 cm－1

付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を希水酸化ナトリウム試液 50 mL

に溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．この液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 400 nm に

おける吸光度を測定するとき，0.10 以下である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希水酸化ナトリウム試液 60

mL を加え，加温して溶かし，冷後，硝酸 0.5 mL を加え

てろ過する．ろ液 30 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.01 mol/L 塩酸 0.45 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて

50 mL とする（0.032 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 芳香族第一アミン 本品 0.020 g をジメチルホルム

アミド 5 mL に溶かし，氷冷しながら水 12 mL，亜硝酸ナ

トリウム溶液（1 → 200）1.0 mL 及び薄めた塩酸（1 →

10）2.0 mL を加えて振り混ぜ，3 分間放置する．この液に

スルファミン酸アンモニウム試液 1.0 mL を加え，よく振

り混ぜ，3 分間放置した後，N ―1―ナフチルエチレンジアミ

ン二塩酸溶液（1 → 200）1.0 mL を加えて振り混ぜ，ジメ

チルホルムアミドを加えて正確に 50 mL とする．この液に

つき，ジメチルホルムアミド 5 mL を用いて同様に操作し

て得た液を対照とし，60 分以内に紫外可視吸光度測定法に

より試験を行うとき，波長 540 nm における吸光度は 0.15

以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 水酸化カリ

ウム・エタノール液で滴定する（指示薬：チモールブルー・

ジメチルホルムアミド試液 10 滴）．ただし，滴定の終点は

液の黄色が黄緑色に変わるときとする．別にジメチルホルム

アミド 50 mL にエタノール 15 mL を加えた液につき，同

様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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類縁物質の量（%）

＝
0.671 × T1 ＋ 0.855 × T2 ＋ Tx

0.671 × T1 ＋ 0.855 × T2 ＋ T3 ＋ Tx
× 100

003006

アデニン
Adenine

C5H5N5：135.13

本品を乾燥したものは定量するとき，アデニン（C5H5N5）

98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品は氷酢酸にやや溶けにくく，水，メタノール，無水酢

酸又はエタノールに極めて溶けにくく，n―ブタノール又は

メチルエチルケトンにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.2 g に 1 mol/L 塩酸試液 20 mL を加えて溶

かした液は，芳香族第一アミンの定性反応を呈する．ただし，

常温で亜硝酸ナトリウム試液 0.5 mL を加えて，10 分間放

置する．

（２） 本品 0.3 g に 0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，

500 mL とする．この液 1 mL をとり，0.1 mol/L 塩酸試

液を加えて 100 mL とした液につき，吸収スペクトルを測

定するとき，波長 261 ～ 265 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，アンモニア試液を加

えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，アンモニア試液を加えて正確に 50

mL とし，更にこの液 1 mL を正確に量り，アンモニア試

液を加えて，正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液 25�L ずつを薄層クロマトグ
ラフ用セルロース（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．次に n―ブタノール/メチルエチルケトン/強

アンモニア水/水混液（4：3：2：1）を展開溶媒として，約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.13 g を精密に量り，ギ酸

3 mL を加えて溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 13.513 mg C5H5N5

貯 法 容 器 気密容器．

003008

アデノシン三リン酸二ナトリウム
Adenosine 5’―Triphosphate Disodium

C10H14N5Na2O13P3・3 H2O：605.19

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アデノシン

三リン酸二ナトリウム（C10H14N5Na2O13P3：551.14）97.0 %

以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

わずかに酸味がある．

本品は水に溶けやすく，エタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（3 → 10000）3 mL にオルシンのエタ

ノール溶液（1 → 10）0.2 mL を加え，次いで硫酸第二鉄

アンモニウムの塩酸溶液（1 → 1000）3 mL を加え，10 分

間水浴中で加温するとき，液は緑色を呈する．

（２） 本品の pH 7.0 の 0.1 mol/L リン酸塩緩衝液溶液（1

→ 80000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペク

トルを測定するとき，波長 257 ～ 261 nm に吸収の極大を，

波長 223 ～ 227 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）はナトリウム塩の定性反応

（２）を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）はリン酸塩の定性反応

（２）を呈する．

pH 本品 5.0 g を水に溶かして 100 mL とした液の pH は

2.5 ～ 3.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.1 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品につき，定量法の（�）を準用して試
験を行うとき，アデノシン三リン酸二ナトリウム以外の類縁

物質の総和は 3.0 % 以下である．

（４） 吸光度の比 本品の pH 7.0 の 0.1 mol/L リン酸塩

緩衝液溶液（1 → 80000）につき，紫外可視吸光度測定法に
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総ヌクレオチド量に占める

アデノシン三リン酸二ナトリウムの質量比

＝
T3

0.671 × T1 ＋ 0.855 × T2 ＋ T3 ＋ Tx

OCH2CHCH2NHCH

CH2CONH2

CH3

CH3

OH

より試験を行い，波長 250 nm，260 nm 及び 280 nm に

おける吸光度 A1，A2 及び A3 を求めるとき，A1/A2 は 0.78

～ 0.82，A3/A2 は 0.13 ～ 0.17 である．

水 分 水分測定用エチレングリコール/水分測定用メタノー

ル混液（3：2）50 mL を乾燥した滴定フラスコにとり，水

分測定用試液をわずかに過量になるまで加え，水・メタノー

ル標準液で終点まで滴定する．次に，本品約 0.1 g を精密

に量り，速やかに滴定フラスコに入れ，過量の水分測定用試

液の一定量を加え，30 分間かき混ぜた後，激しくかき混ぜ

ながら滴定するとき，水分は 6.0 ～ 12.0 % である．

定 量 法

（１） 操作法

（�） 総ヌクレオチド量 本品約 0.1 g を精密に量り，pH

7.0 の 0.1 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて溶かし，正確に

200 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，pH 7.0 の

0.1 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて正確に 200 mL とする．

この液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波

長 259 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度 A を測

定する．

総ヌクレオチド量（mg）＝
A
27.94

× 8000

（�） アデノシン三リン酸二ナトリウムの質量比 本品約

0.2 g を精密に量り，移動相を加えて溶かし，正確に 50

mL とし，試料溶液とする．この液 10�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，アデノシン一

リン酸のピーク面積を T1，アデノシン二リン酸のピーク面

積を T2，アデノシン三リン酸のピーク面積を T3，その他の

類縁物質のピーク面積を Tx として，次式により総ヌクレオ

チド量に占めるアデノシン三リン酸二ナトリウムの質量比を

計算する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：259 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 5 cm のステンレス管に，

弱塩基性イオン交換基を化学的に結合させた 3�m の
全多孔性球状シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：0.25 mol/L リン酸水素二ナトリウム試液に 0.25

mol/L リン酸二水素カリウム試液を加えて pH 7.0 に

調整する．

流量：アデノシン三リン酸の保持時間が約 10 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：アデノシン一リン酸 0.04 g，アデノシン

二リン酸二ナトリウム 0.1 g，アデノシン三リン酸二ナ

トリウム 0.3 g ずつを量り，移動相を加えて溶かし，

1000 mL とする．この液 10�L につき上記の条件で
操作するとき，アデノシン一リン酸，アデノシン二リン

酸二ナトリウム，アデノシン三リン酸二ナトリウムの順

に溶出し，それぞれの分離度が 3 以上のものを用いる．

面積測定範囲：アデノシン三リン酸二ナトリウムの保持時

間の約 2 倍の範囲

（２） 計算式

本品中のアデノシン三リン酸二ナトリウムの量（mg）

＝ fT × fR

fT：操作法（�）により得られる本品中に含まれる総ヌクレ
オチド量（mg）

fR：操作法（�）により得られる本品中に含まれるアデノシ
ン三リン酸二ナトリウムの質量比

貯 法

保存条件 冷所に保存する．

容 器 気密容器．

108569

アテノロール
Atenolol

C14H22N2O3：266.34

本品を乾燥したものは定量するとき，アテノロール

（C14H22N2O3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸，メタノール又はジメチルホルムアミドに溶

けやすく，エタノールにやや溶けやすく，水に溶けにくい．

本品のメタノール溶液（1 → 25）は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を 1 mol/L 塩酸試液 5 mL に溶かし，

ライネッケ塩試液 1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生

じる．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

225 ～ 229 nm，274 ～ 278 nm 及 び 281 ～ 285 nm に

吸収の極大を示し，248 ～ 253 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3360 cm－1，3170

cm－1，1638 cm－1，1517 cm－1，1242 cm－1，814 cm－1 及 び

796 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 153 ～ 156 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g を 1 mol/L 塩酸試液 5 mL に溶

かし検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う（2

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.50 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液（１）とする．

さらにこの液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正
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CH3O

S
S

S

アネトールトリチオン（C10H8OS3）の量（mg）

＝
A
482

× 20000

確に 10 mL とし，標準溶液（２）とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液（１）20�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にメタノール/強アンモニア水混液（99：1）を展開溶媒と

して約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外

線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主

スポット以外のスポットは，標準溶液（１）から得たスポッ

トより濃くない．同様に試料溶液及び標準溶液（２）20�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メ

タノール混液（4：1）を展開溶媒として同様に試験を行うと

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液（２）から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 100 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 26.634 mg C14H22N2O3

貯 法 容 器 気密容器．

003009

アネトールトリチオン
Anetholtrithion

C10H8OS3：240.36

本品を乾燥したものは定量するとき，アネトールトリチオ

ン（C10H8OS3）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は淡褐色～褐色の結晶又は結晶性の粉末で，特異

なにおいがあり，味は苦い．

本品はアセトン又はクロロホルムにやや溶けやすく，エタ

ノールにやや溶けにくく，エーテルに溶けにくく，水に極め

て溶けにくい．

融点：105 ～ 110 °C

確認試験

（１） 本品 5 mg にジオキサン 3 mL を加えて溶かし，ニ

トロプルシドナトリウム試液＊2 mL を加えるとき，液は暗

緑色を呈する．

（２） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波 長 233 ～ 237 nm，346 ～ 350 nm 及び 430 ～ 434

nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.025 g をとり，クロロホルムを加

えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液

0.1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/ヘキサン混液（10：3）を展開溶媒として約 12

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，5 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，無水

エタノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この

液 5 mL を正確に量り，無水エタノールを加えて正確に

100 mL とした液につき，432 nm 付近における吸収の極大

波長で吸光度 A を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

111978

アプロチニン液
Aprotinin Solution

本品は健康なウシの肺又は耳下腺から抽出して得たアプロ

チニンを含む溶液である．

本品は定量するとき，1 mL 中アプロチニン 15000 ～

25000 単位（KIE）を含む．

性 状 本品は無色澄明の液である．

確認試験

（１） 本品の適量を量り，pH 8.6 のバルビタール・バルビ

タールナトリウム緩衝液を加え，その 1 mL 中に定量法か

ら得た値に基づきアプロチニン約 10000 単位（KIE）を含

むように薄め，試料溶液とする．別にアプロチニン標準液の

適量を量り，pH 8.6 のバルビタール・バルビタールナトリ

ウム緩衝液を加えて，その 1 mL 中にアプロチニン約

10000 単位（KIE）を含むように薄め，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，酢酸セルロース膜を用いたゾー

ン電気泳動法により試験を行う．電気泳動用酢酸セルロース

膜（60 × 220 mm）を用い，中央から陽極側約 10 mm の

ところに 20 mm 間隔で約 5 mm の線を 2 本引き原線と

する．この膜を pH 8.6 のバルビタール・バルビタールナト

リウム緩衝液に浮かべ，気泡を追いだしながら静かに浸した

後，膜を取り出し，余分の緩衝液を乾いたろ紙で除く．試料

溶液及び標準溶液 1�L ずつをそれぞれこの原線上に線条
にスポットする．この膜を装置の支持わくに固定し，膜の中

心を支持わくの中心の位置に合わせ，膜の両端を pH 8.6 の

バルビタール・バルビタールナトリウム緩衝液を満たした両

容器に浸す．泳動槽を密閉し，約 15 分間放置した後，直流

定電流電源装置を用いて，膜幅 10 mm 当たり 1 mA の定

電流を設定し，30 分間電流を通じ，常温で泳動を行う．泳
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本品 1 mL 中の単位数（KIE）

＝
2（MA － MO）－（MB － MO）

L
× n × 32.5

動後，膜を支持わくから取りはずし，アミドブラック 10 B

染色液に静かに浸し，20 分間染色する．染色後，氷酢酸溶

液（1 → 50）で 1 ～ 2 分間ずつ 4 ～ 5 回新しい液とと

り替えながら脱色した後，水洗する．水洗後，膜を風乾する．

試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たスポット

の色調及び移動度は等しい．

（２） 本品の適量を量り，pH 7.8 のトリエタノールアミン

緩衝液を加え，その 1 mL 中に定量法から得た値に基づき

アプロチニン 100 単位（KIE）を含むように薄め，試料溶

液とする．試料溶液及び pH 7.8 のトリエタノールアミン緩

衝液 1.5 mL ずつをそれぞれ別の試験管にとり，定量法の

（１）のトリプシン溶液 0.1 mL ずつを加えてよく振り混ぜ

た後，直ちに 25 °C の恒温槽中に 5 分間放置する．次にそ

れぞれの試験管に N ―α ―ベンゾイル―DL―アルギニン―p―ニト

ロアニリド試液 1.0 mL を加えてよく振り混ぜた後，25 °C

の恒温槽中に 15 分間放置するとき，試料溶液の色は変化せ

ず，pH 7.8 のトリエタノールアミン緩衝液の色は明らかに

黄色を呈する．

pH 5.0 ～ 7.0

純度試験

（１） たん白質 定量法で得た値に基づき，必要ならば本品

に水を加えて，その 1 mL 中にアプロチニン 15000 単位

（KIE）を含むように薄め，試料溶液とする．試料溶液 2.0

mL をとり，トリクロル酢酸溶液（1 → 5）0.2 mL を加え

て 3 分間放置するとき，液は沈殿又は混濁を生じない．

（２） スルホサリチル酸 （１）の試料溶液 2.0 mL をとり，

塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は紫色を呈しない．

（３） 重金属 本品 2.0 mL をとり，硫化水素試液 1 mL

を加えるとき，液は混濁又は暗色を呈しない．

（４） 窒素 本品 15 mL を正確に量り，ケルダールフラス

コに入れ，吸引しながら水浴上で加熱してほとんど蒸発乾固

し，残留物につき，窒素定量法により試験を行うとき，定量

法から得た値に基づくアプロチニン 1000 単位（KIE）につ

き，窒素（N：14.007）の量は 0.020 ～ 0.040 mg である．

安全性試験 本品に生理食塩液を加え，その 1 mL 中に定量

法から得た値に基づきアプロチニン 5000 単位（KIE）を含

むように薄め，試料溶液とする．体重 1 kg 当たり試料溶

液 50 mL を，体重約 20 g の健康なマウス 5 匹の尾静脈

に注射するとき，72 時間以内にいずれのマウスにも異常を

認めない．

抗原性試験 本品に生理食塩液を加え，その 1 mL 中に定量

法から得た値に基づきアプロチニン 1500 単位（KIE）を含

むように薄め，試料溶液とする．体重 1 kg 当たり試料溶

液 2 mL を，第 1 日目及び第 3 日目にそれぞれ体重 250

～ 300 g の健康なモルモット 5 匹に静脈注射する．最終

注射をした 3 週間後，再び試料溶液を，体重 1 kg 当たり

2 mL 静脈注射するとき，いずれのモルモットにも著明なシ

ョック症状及び死亡するものを認めない．

発熱性物質試験 試験を行うとき，発熱性物質陰性である．た

だし，試料溶液は本品に生理食塩液を加え，その 1 mL 中

に定量法から得た値に基づきアプロチニン 10000 単位

（KIE）を含むように薄め，注射量はウサギ体重 1 kg 当た

り 2 mL とする．

ヒスタミン試験 日本抗生物質医薬品基準ヒスタミン試験法に

より試験を行うとき，陰性である．ただし，試料溶液は本品

に生理食塩液を加え，その 1 mL 中に定量法から得た値に

基づきアプロチニン 5000 単位（KIE）を含むように薄める．

無菌試験 試験を行うとき，これに適合する．

定 量 法

（１） トリプシン溶液 結晶トリプシンの表示された FIP

単位に従いトリプシン約 250 FIP 単位に対応する量を量り，

0.001 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正確に 10 mL とす

る．用時製し，氷冷保存する．

（２） 試料溶液 本品の適量を量り，pH 8.0 のホウ酸ナト

リウム・塩化カルシウム緩衝液を加え，その 1 mL 中に

800 単位（KIE）を含むように薄め，試料溶液とする．

（３） 装置 反応容器は内径 20 mm，高さ 50 mm のガラ

ス製瓶で，pH 測定用のガラス－甘コウ電極，窒素導入管及

び排気口を取り付けたゴム栓をする．反応容器を恒温槽に固

定する．恒温槽は精密な温度調節器を用い，浴温を 25±0.1

°C に保つ．

（４） 操作法 N ―α ―ベンゾイル―L―アルギニンエチル試液

5.0 mL に pH 8.0 の四ホウ酸ナトリウム・塩化カルシウム

緩衝液 45.0 mL を加えて基質溶液とする．次にトリプシン

溶液 1 mL を正確に量り，pH 8.0 の四ホウ酸ナトリウム・

塩化カルシウム緩衝液を加えて正確に 10 mL とし，試験溶

液�とする．基質溶液 10.0 mL をとり，反応容器に入れ，
窒素を通じてかき混ぜながら，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム

液を滴加して液の pH を 8.00 に調整し，あらかじめ試験温

度で 10 分間放置した試験溶液�を正確に 1 mL 加え，直
ちにかき混ぜながら反応液の pH を 8.00 に保つように 50

�L のマイクロピペット（最小目盛 1�L）を用い，0.1
mol/L 水酸化ナトリウム液を少量ずつ滴加し，pH が 8.00

に達したときの 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液の消費量及

びその反応時間を求める．この操作は 6 分まで行う．

別にトリプシン溶液 2 mL 及び試料溶液 1 mL をそれぞ

れ正確に量り，pH 8.0 の四ホウ酸ナトリウム・塩化カルシ

ウム緩衝液を加えて正確に 10 mL とし，試験溶液�とする．
基質溶液 10.0 mL をとり，反応容器に入れ，窒素を通じ

てかき混ぜながら，液の pH を 8.00 に調整し，あらかじめ

試験温度で 10 分間放置した試験溶液�を正確に 1 mL 加
え，以下同様の操作を行う．また，別に基質溶液 10.0 mL

をとり，反応容器に入れ，窒素を通じてかき混ぜながら，液

の pH を 8.00 に調整し，あらかじめ試験温度で 10 分間放

置した pH 8.0 の四ホウ酸ナトリウム・塩化カルシウム緩衝

液 1.0 mL を加え，以下同様の操作で空試験を行う．

（５） 計算法 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液の消費量

（�L）を反応時間（分）に対しプロットし，直線となる反応
時間 t1 及び t2 を選び，これに対応する 0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液の消費量を v1 及び v2 とし，それぞれの 1 分

間に消費される水酸化ナトリウムの�mole 数を M とす

る．

M（�mole NaOH/min）＝
v2 － v1
t2 － t1

×
1
10
× f

f：0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液の規定度係数
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アムシノニド（C28H35FO7）の量（mg）

＝ アムシノニド標準品の量（mg）×
QT

QS

L：試験溶液�に加えた試料溶液の量（mL）
n：本品の希釈係数

MA：試験溶液�を用いたときの 1 分間に消費される水酸化
ナトリウムの�mole 数

MB：試験溶液�を用いたときの 1 分間に消費される水酸化
ナトリウムの�mole 数

MO：空試験溶液を用いたときの 1 分間に消費される水酸化

ナトリウムの�mole 数
32.5：FIP 単位から KIE 単位への換算係数

貯 法

保存条件 遮光して，冷所に保存する．

容 器 密閉容器．

107787

アムシノニド
Amcinonide

C28H35FO7：502.57

本品を乾燥したものは定量するとき，アムシノニド

（C28H35FO7）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末である．

本品はアセトン，ジクロルメタン又はクロロホルムに溶け

やすく，メタノールにやや溶けやすく，エタノール又はイソ

プロパノールにやや溶けにくく，エーテルに溶けにくく，水

にほとんど溶けない．

融点：約 252 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 3000）6 mL に 2，6―ジ―

第三ブチル―p―クレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20 分

間加熱するとき，液は青緑色を呈する．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL 及びフェーリング

試液 1 mL を加えて加熱するとき，赤褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液は，フッ化物の定性反応を呈す

る．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

236 ～ 240 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品及びアムシノニド標準品を乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとアムシノニド標準品のスペクトルを比較する

とき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の

吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認めるとき

は，本品及びアムシノニド標準品をアセトンに溶かした後，

アセトンを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋86 ～ ＋94°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本品 0.030 g をアセトン 10 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

アセトンを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/メタノール混液（9：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及びアムシノニド標準品を乾燥し，その約

0.02 g ずつを精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正

確に 20 mL とする．この液 5 mL ずつを正確に量り，そ

れぞれに内標準溶液 10 mL を正確に加えた後，移動相を加

えて 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するア

ムシノニドのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 「酢酸トリアムシノロン」の移動相溶液（1 →

1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 ～ 30 cm のステン

レス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用シリカ
ゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：ジクロルメタン/イソプロパノール混液（97：3）

流量：アムシノニドの保持時間が約 5 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，アムシノニド，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 1.9 以上で，アムシノニドのテーリング

係数が 1.60 以下のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．
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100528

アモガストリン
Amogastrin

C35H46N6O8S：710.84

本品を乾燥したものは定量するとき，アモガストリン

（C35H46N6O8S）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，氷酢酸又はエ

タノールに溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：約 216 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg にエタノール 5 mL を加えて溶かした液

に p―ジメチルアミノベンズアルデヒド・塩化第二鉄試液 2

mL を加え，水浴中で加温するとき，液は青色を呈する．

（２） 本品 5 mg に水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え，

時々振り混ぜながら加熱するとき，発生するガスは潤した赤

色リトマス紙を青変する．

（３） 本品のエタノール溶液（3 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

272 ～ 278 nm に吸収の肩を示し，280 ～ 284 nm 及び

289 ～ 293 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3319 cm－1，2969

cm－1，1651 cm－1，1524 cm－1 及び 1160 cm－1 付近に吸収

を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－30.0 ～ －34.0°（乾燥後，0.1 g，ジメチ
ルホルムアミド，10 mL，100 mm）．

純度試験 類縁物質 本品 0.050 g をとり，ジメチルホルム

アミド 2 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，ジメチルホルムアミドを加えて正確に

50 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 4

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/氷

酢酸混液（75：25：3）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに塩酸を均等に噴霧し，105

°C で 2 ～ 3 分間加熱した後，更にニンヒドリン試液を均

等に噴霧し，105 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.2 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

構成アミノ酸 本品 0.010 g をとり，氷酢酸を加え，加温し

て溶かし，10 mL とする．この液 1 mL を試験管にとり，

氷酢酸を減圧で留去し，残留物に 6 mol/L 塩酸試液/チオ

グリコール酸混液（25：1）2 mL を加える．これを減圧下

融封した後，110±2 °C で 16 時間加熱する．冷後，開封し，

減圧で蒸発乾固し，残留物に 0.01 mol/L 塩酸試液 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．別にアスパラギン酸 9

mg，メチオニン 0.010 g，フェニルアラニン 0.011 g 及び

トリプトファン 0.014 g をそれぞれ正確に量り，0.01 mol/

L 塩酸試液を加えて溶かし，100 mL とし，この液 2 mL

をとり，0.01 mol/L 塩酸試液を加えて 10 mL とし，アミ

ノ酸標準溶液とする．試料溶液及びアミノ酸標準溶液 50

�L につき，アミノ酸自動分析計により試験するとき，アス
パラギン酸（保持時間 約 19 分），メチオニン（保持時間

約 47 分），フェニルアラニン（保持時間 約 66 分）及

びトリプトファン（保持時間 約 104 分）のピークを認め

る．また，フェニルアラニンの値を 1 としてモル比を求め

るとき，アスパラギン酸，メチオニン及びトリプトファンは

0.9 ～ 1.1 である．

定 量 法 本品及びアモガストリン標準品を乾燥し，その約

0.03 g ずつを精密に量り，それぞれにエタノール 60 mL

を加え，水浴上で穏やかに加温して溶かし，冷後，エタノー

ルを加えて正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，エタノールを対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 282 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

109482

アラセプリル
Alacepril

C20H26N2O5S：406.50

本品を乾燥したものは定量するとき，アラセプリル

（C20H26N2O5S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い．

本品はメタノールに溶けやすく，エタノールにやや溶けや

すく，アセトンにやや溶けにくく，水に溶けにくく，エーテ

ルに極めて溶けにくい．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に塩酸ヒドロキシルアミンのメタノール

飽和溶液 0.5 mL 及び水酸化カリウムのメタノール飽和溶

液 0.5 mL を加え，水浴中でほとんど蒸発乾固するまで加

熱する．冷後，0.5 mol/L 塩酸試液を加えて弱酸性とした後，

塩化第二鉄試液 0.5 mL を加えるとき，液は紫色～暗紫色

を呈する．

（２） 本品 0.02 g に水酸化ナトリウム 0.1 g を加え，徐々
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 40.65 mg C20H26N2O5S

H3C C COOH

H

NH2

に加熱して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマ

ス紙を青変する．冷後，水 2 mL を加えて振り混ぜた後，

酢酸鉛試液 1 mL を加えるとき，褐色～黒色の沈殿を生じ

る．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3250 cm－1，1743

cm－1，1685 cm－1，1560 cm－1 及び 705 cm－1 付近に吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－81 ～ －85°（乾燥後，0.25 g，エタノー
ル，25 mL，100 mm）．

融 点 153 ～ 157 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g をメタノール 30 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に

メタノール 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.021 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をメタノール 30 mL に溶かし，

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL

にメタノール 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をエタノールに溶かし，正確

に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，エタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にクロロホルム/氷酢酸/酢酸エチル混液（3：1：1）

を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これをヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，3 個以下で標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，メタ

ノール 50 mL 及び水 25 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレ

イン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

003609

L―アラニン
L―Alanine

C3H7NO2：89.09

本品を乾燥したものは定量するとき，L―アラニン

（C3H7NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに甘い．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノール又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硫酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈す

る．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1589 cm－1，1508 cm－1，

1412 cm－1 及び 1362 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋13.5 ～ ＋15.5°（乾燥後，2.5 g，6 mol/L
塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かした液の pH は

5.7 ～ 6.7 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g をとり，水 50 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n－ブタ

ノール/水/氷酢酸混液（3：1：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒドリンの

アセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80 °C で 5

分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．
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強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.09 g を精密に量り，ギ酸

3 mL に溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 8.909 mg C3H7NO2

貯 法 容 器 気密容器．

003015

アラントイン
Allantoin

C4H6N4O3：158.12

本品を乾燥したものは定量するとき，アラントイン

（C4H6N4O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品は水に溶けにくく，エタノールに極めて溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 225 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.2 g に希塩酸 10 mL を加えて 5 分間煮沸し，

これに塩酸フェニルヒドラジン溶液（1 → 100）10 mL を

加え，冷後，フェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加え

てよく混和し，更に塩酸 1 mL を加えて振り混ぜるとき，

液は赤色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1778 cm－1，1716

cm－1，1658 cm－1，1528 cm－1 及び 1397 cm－1 付近に吸収

を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水酸化ナトリウム試液 10 mL

に溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 2.5 g をとり，水 50 mL を加え，加

温して溶かす．冷後，水を加えて 50 mL とし，ろ過する．

ろ液 40 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L

塩酸 0.25 mL を加える（0.004 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 2.0 g をとり，水 50 mL を加え，加

温して溶かす．冷後，水を加えて 50 mL とし，ろ過する．

ろ液 25 mL に希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L

硫酸 0.40 mL を加える（0.019 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.5 g をとり，水 50 mL を加え，加

温して溶かす．冷後，水を加えて 50 mL とし，ろ過する．

ろ液 40 mL に希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL に希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.10 % 以下（2 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.06 g を精密に量り，水

80 mL を加え，加温して溶かし，冷後，水を加えて正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，窒素定量法

により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 0.39529 mg C4H6N4O3

貯 法 容 器 密閉容器．

122060

亜硫酸リジン
Lysine Sulfite

L―リジン亜硫酸塩

（C6H14N2O2）2・H2SO3：374.45

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，亜硫酸リジ

ン〔（C6H14N2O2）2・H2SO3〕 98.5 % 以上を含み，また，亜

硫酸（H2SO3：82.08）20.5 ～ 22.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはないか，又はわずかに特異なにおいがあり，わずかに

特異な味がある．

本品はギ酸に極めて溶けやすく，水又は酢酸（100）に溶

けやすく，エタノール（95）にほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱した後，水を加えて 50 mL

とするとき，液は赤紫色～紫色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2940 cm－1，2140 cm－1，

1583 cm－1，1516 cm－1 及び 1408 cm－1 付近に吸収を認め

る．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）は亜硫酸塩及び亜硫酸水素

塩の定性反応を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋19.5 ～ ＋21.5°（乾燥物に換算したもの，
1 g，6 mol/L 塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 7.4 ～

8.4 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g を水 40 mL に溶かし，希硝酸

8 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に希硝酸 8

mL 及び水を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g を水 50 mL に溶かし，塩酸 2

mL を加え，約 10 mL となるまで直火で注意して加熱する．

冷後，塩化バリウム試液 2 mL を加え，水浴上で 15 分間
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 9.361 mg（C6H14N2O2）2・H2SO3

H H

H3C
OH

H H

CH2CH CH2

加熱する．冷後，沈殿をろ取し，水で洗い，強熱するとき，

残留物は 0.05 g 以下である．同様の方法で空試験を行い，

補正する（SO4 として 2.1 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g を水 15 mL に溶かし，硫酸 1

mL を加え，約 5 mL となるまで直火で注意して加熱する．

これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う．

ただし，標準色の調製にはヒ素標準液 1 mL を用いる（1

ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.10 g をとり，0.1 mol/L 塩酸

試液に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 1000 mL とし，

標準溶液（１）とする．別に塩酸 L―リジン 0.10 g を水に

溶かし，正確に 10 mL とし，標準溶液（２）とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液，標準溶液（１）及び標準溶液（２）5�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した亜硫酸リジ

ン用薄層板にスポットする．次に 1－ブタノール/水/ピリジ

ン/酢酸（100）混液（4：2：1：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥する．こ

れにニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧

した後，80 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液からは標

準溶液（２）から得たスポットと同一の色調の単一のスポッ

トを認めるか，他のスポットを認めても標準溶液（１）から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 亜硫酸リジン 本品約 0.5 g を精密に量り，水に溶

かし，正確に 50 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，

カラムクロマトグラフ用強酸性イオン交換樹脂 5 g を内径

約 10 mm，長さ約 25 cm のクロマト用ガラス管に充てん

し，よく水洗する．樹脂層は水 10 mL ずつで 4 回洗い，

流出液及び洗液は除く．次に樹脂層に薄めたアンモニア水

（28）（1 → 2）50 mL を通し，溶出液はビーカーに受ける．

液量が約 10 mL となるまで注意して煮沸した後，水浴上で

蒸発乾固し，更に 105 °C で 15 分間乾燥する．残留物をギ

酸 3 mL に溶かした後，酢酸（100）50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：p―ナフトールベンゼ

イン試液 0.5 mL）．ただし，滴定の終点は液のだいだい黄

色が帯黄緑色を経て緑色に変わるときとする．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

（２） 亜硫酸 本品約 0.3 g を精密に量り，ヨウ素瓶に入

れ，0.05 mol/L ヨウ素液 30 mL を正確に加え，密栓して

振り混ぜ，暗所で 5 分間放置する．次に塩酸 1 mL を加え，

過量のヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定す

る（指示薬：デンプン試液 1 mL）．同様の方法で空試験を

行う．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 4.104 mg H2SO3

貯 法 容 器 気密容器．

100397

アリルエストレノール
Allylestrenol

C21H32O：300.48

本品を乾燥したものは定量するとき，アリルエストレノー

ル（C21H32O）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノール，アセトン，クロロホルム又はジオキサ

ンに極めて溶けやすく，メタノール又はエーテルに溶けやす

く，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

だいだい色を呈する．この液に紫外線（主波長 365 nm）を

照射するとき，黄緑色の蛍光を発する．

（２） 本品及びアリルエストレノール標準品を乾燥し，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行

い，本品のスペクトルとアリルエストレノール標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋37 ～ ＋40°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

融 点 78 ～ 81 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にジオキサン 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，クロロホル

ム/エタノール混液（99：1）10 mL を加えて溶かし試料溶

液とする．この液につき薄層クロマトグラフ法によって試験

を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ヘプタ

ン/アセトン混液（4：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧し，

105 °C で 10 分間加熱するとき，褐色の単一のスポットを

認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びアリルエストレノール標準品をデシケータ

ー（五酸化リン）で 5 時間減圧乾燥し，その約 0.02 g ず

つを精密に量り，それぞれにメタノールを加えて溶かし，正

確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを正確に
注入し，それぞれの交互に連続するピーク高さ又はピーク面
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アリルエストレノール（C21H32O）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したアリルエストレノール

標準品の量（mg）×
HT

HS

Cl

CH2COOHCH2 CHCH2O

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 22.666 mg C11H11ClO3

積の 3 回の平均値 HT 及び HS を求める．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：205 nm 付近の一定

波長）

カラム：内径 4 mm，長さ 25 cm のステンレス管に充

てん剤としてオクタデシルシリル化した 10�m のシリ
カゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：水 10 mL にメタノール 90 mL を加える（ただ

し，アリルエストレノールの保持時間が 5 分以内の場

合は水を添加し，アリルエストレノールの保持時間が 6

分となるように移動相組成を調整する）．

流量：毎分 1 mL

カラムの選定：標準溶液につき，上記の条件で操作し，ア

リルエストレノールのピークの理論段数（JIS K 0214

参照）を求めるとき，1000 段以上のものを用いる．

試料注入装置：バルブ又はループ式自動注入器を用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100360

アルクロフェナク
Alclofenac

C11H11ClO3：226.66

本品を乾燥したものは定量するとき，アルクロフェナク

（C11H11ClO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，

わずかに刺激性のにおいがあり，特異な味がある．

本品はメタノール，氷酢酸，エタノール，アセトン，酢酸

エチル，エーテル又はクロロホルムに溶けやすく，水にほと

んど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 3 mg に塩化チオニル 2 滴を加え，油浴中で加

熱して蒸発乾固し，残留物に塩酸ヒドロキシルアミンの飽和

エタノール溶液 2 滴及び希水酸化カリウム・エタノール試

液 2 滴を加え，水浴中で 3 分間加熱する．冷後，0.5 mol/L

塩酸試液を加えて酸性とし，塩化第二鉄試液 1 滴を加える

とき，液は赤褐色を呈する．

（２） 本品 0.03 g にエタノール 3 mL を加えて溶かし，

臭素試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，臭素の色は消える．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1710 cm－1 付近に吸収

を認める．

（４） 本品の 0.2 g に水 3 mL を加えて懸濁した液は，塩

化物の定性反応（１）を呈する．

吸 光 度 E 1 %
1cm （280 nm）：81 ～ 91（乾燥後，0.01 g，エタ

ノール，100 mL）．

融 点 91 ～ 94 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.8 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.45 mL にエタノール 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.020 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.8 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.50 mL にエタノール 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.030 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 4.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，酢酸エチルを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，酢酸エチルを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にヘキサン/ジオキサン/氷酢酸

混液（10：4：1）を展開溶液として約 13 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気中に放置するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットより濃くない．別に同様の操作で展開した後，

この薄層板にフェリシアン化カリウム溶液（1 → 100）及び

希塩化第二鉄試液を均等に噴霧するとき，主スポットと異な

る位置に青色のスポットを認めない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，70 °C，6

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，エタ

ノール 40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウ

ム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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102079

アルサーオキシロン
Alseroxylon

本品は Rauwolfia serpentina Bentham（Apocynaceae）の

根から選択的に抽出精製したもので，レセルピン，レシナミ

ン，アジマリンなどの混合アルカロイドの塩酸塩である．

性 状 本品は黄褐色～褐色の粉末で，特異なにおいがある．

本品は無水エタノールに溶けやすく，氷酢酸にやや溶けや

すく，エーテルに極めて溶けにくい．

本品は水にわずかに混濁して溶ける．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 5 mg をバニリン・塩酸試液 20 mL に溶かし，

加温するとき，液は紅色～暗紅色を呈する．

（２） 本品 2 mg を希酢酸 10 mL に溶かし，紫外線（主

波長 365 nm）を照射するとき，青色の蛍光を発する．

（３） 本品 0.1 g をクロロホルム 10 mL に溶かし，試料

溶液とする．別にレセルピン（日局）及びアジマリン（日

局）0.020 g をそれぞれクロロホルム 10 mL に溶かし，標

準溶液（１）及び標準溶液（２）とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液，標準溶

液（１）及び標準溶液（２）5�L ずつを薄層クロマトグラ
フ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次

にクロロホルム/アセトン/ジエチルアミン混液（16：4：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに用時調製した亜硝酸ナトリウムの硫酸溶液（1 →

200）を均等に噴霧するとき，標準溶液（１）から得たスポ

ット及びそれに対応する位置の試料溶液から得たスポットは

黄緑色を呈する．また，標準溶液（２）から得たスポット及

びそれに対応する位置の試料溶液から得たスポットは鮮紅色

を呈する．

（４） 本品 0.1 g に無水炭酸ナトリウム 0.5 g を加えて強

熱し，冷後，水 5 mL を加えてよく混和した後，ろ過する．

ろ液は塩化物の定性反応を呈する．

吸 光 度 本品を乾燥し，その 0.025 g を正確に量り，無水

エタノールに溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，無水エタノールを加えて正確に 100 mL

とした液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 220 nm，252 nm 及び 307 nm における吸光度 A1，

A2 及 び A3 を 測定す るとき，A1 は 0.60 ～ 0.96，A2 は

0.31 ～ 0.55 及び A3 は 0.16 ～ 0.28 である．

純度試験 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，105 °C，3

時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

当量質量 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 25 mL を加え，加温して溶かし，冷後，非水滴

定用酢酸第二水銀試液 20 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

本品の当量質量は 382 ～ 466 である．

当量質量 ＝
10000 × W

T

W：試料採取量（g）

T：補正した 0.1 mol/L 過塩素酸の消費量（mL）

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109312

アルプロスタジル
Alprostadil

C20H34O5：354.48

本品を乾燥したものは定量するとき，アルプロスタジル

（C20H34O5）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノール，エタノール（99.5）又はテトラヒドロ

フランに溶けやすく，アセトニトリルに溶けにくく，水にほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のエタノール（99.5）溶液（1 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 278 nm 付近に吸収の極大を示さない．また，

この液 10 mL に水酸化カリウム・エタノール試液 1 mL

を加えて 15 分間放置した液は，278 nm 付近に吸収の極大

を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2930 cm－1，2860

cm－1，1731 cm－1，1465 cm－1，1174 cm－1 及び 967 cm－1

付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－53 ～ －61°（乾燥後，0.025 g，テトラ
ヒドロフラン，5 mL，100 mm）．

融 点 114 ～ 118 °C

純度試験 類縁物質 本品 4 mg に液体クロマトグラフ用ア

セトニトリル/水混液（9：1）2 mL を加えて溶かし，試料

溶液とする．この液 0.5 mL を正確に量り，液体クロマト

グラフ用アセトニトリル/水混液（9：1）を加えて正確に 10

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，液体クロマトグ

ラフ用アセトニトリル/水混液（9：1）を加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，

次の計算式により個々の類縁物質の量を求めるとき，試料溶

液のアルプロスタジルのピークに対する保持時間の比が

0.70 付近及び 1.26 付近に溶出するものの量は，それぞれ

0.5 % 以下である．同様に，0.88 付近及び 1.18 付近に溶出

するものの量は，それぞれ 1.0 % 以下である．同様にアル

プロスタジル及び上記の類縁物質以外の個々の量を求めると
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本品中の類縁物質の総量（%）

＝ 個々の類縁物質の量（%）の総和

アルプロスタジル（C20H34O5）の量（%）

＝
アルプロスタジル標準品の量（mg）

試料の採取量（mg）
×

QT

QS
× 100

0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 1.0196 mg Al2O3

き，いずれも 0.10 % 未満である．また，試料溶液から得た

類縁物質の総量は 2.0 % 以下である．なお，0.01 % 未満の

ピーク及び溶媒由来のピークは除く．

個々の類縁物質の量（%）＝
Ai
AS

Ai：各類縁物質のピーク面積

AS：標準溶液のピーク面積

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 5�L から得たアルプロスタジルの
ピーク高さが 20 mm ～ 60 mm になるように調整す

る．

面積測定範囲：アルプロスタジルの保持時間の約 5 倍の

範囲

乾燥減量 1.0 % 以下（0.1 g，減圧，酸化リン（�），4 時
間）．

定 量 法 本品及びアルプロスタジル標準品を乾燥し，その約

5 mg ずつを精密に量り，それぞれに内標準溶液 5 mL を

正確に加えて溶かし，それぞれに液体クロマトグラフ用アセ

トニトリル/水混液（9：1）を加え，正確に 50 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するアルプロスタジルのピーク

面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フタル酸ジメチルの液体クロマトグラフ用アセ

トニトリル/水混液（9：1）溶液（1 → 10000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：196 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：薄めた pH 6.3 の 1/15 mol/L リン酸塩緩衝液

（1 → 10）/液体クロマトグラフ用アセトニトリル/液体

クロマトグラフ用メタノール混液（36：11：3）

流量：アルプロスタジルの保持時間が約 10 ～ 11 分にな

るように調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，アルプロスタジル，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 9 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して，5 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

120024

アルミニウム・
クロルヒドロキシアラントイネート
Aluminum Chlorhydroxy Allantoinate

アラントインクロルヒドロキシアルミニウム，アルクロキサ

本品はアラントインと塩化アルミニウムとの縮合物である．

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，窒素（N：

14.007）13.7 ～ 16.7 %，酸 化 ア ル ミ ニ ウ ム（Al2O3：

101.96）29.4 ～ 33.2 % 及 び 塩 素（Cl：35.45）8.6 ～ 11.8

% を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は収れん性が

ある．

本品は水にやや溶けにくく，エタノールに極めて溶けにく

く，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.0 ～ 5.0 である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.4 g に希塩酸 10 mL を加えて 5 分間煮沸し，

これに塩酸フェニルヒドラジン溶液（1 → 100）10 mL を

加え，冷後，フェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加え

てよく混和し，更に塩酸 1 mL を加えて振り混ぜるとき，

液は赤色を呈する．

（２） 本品 1.2 g に水 60 mL を加え，加温して溶かし，

冷却した液は，アルミニウム塩及び塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g に塩酸 4 mL 及び水 3 mL を

加え，よく振り混ぜながら沸騰するまで穏やかに加熱した後，

水浴上で蒸発乾固する．残留物に水 30 mL を加え，加温し

てよく振り混ぜる．冷後，ろ過し，ろ液に希酢酸 2 mL 及

びアンモニア試液を滴加して pH を 3.3 ～ 3.4 に合わせ，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は鉛標準液 2.0 mL に希酢酸 2 mL 及び水を加えて

50 mL とする（10 ppm 以下）．

水 分 7.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） 窒素 本品約 0.02 g を精密に量り，窒素定量法によ

り試験を行う．

（２） 酸化アルミニウム 本品約 0.29 g を精密に量り，塩

酸 6 mL を加えて溶かし，更に水を加えて正確に 200 mL

とする．この液 20 mL を正確に量り，0.02 mol/L エチレ

ンジアミン四酢酸二ナトリウム液 20 mL を正確に加え，

pH 4.8 の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 20 mL を加えた

後，5 分間煮沸し，冷後，エタノール 25 mL を加え，0.02

mol/L 酢酸亜鉛液で滴定する（指示薬：ジチゾン試液 2

mL）．ただし，滴定の終点は液の暗緑色が淡赤色に変わると

きとする．同様の方法で空試験を行う．

（３） 塩素 本品約 0.4 g を精密に量り，水 50 mL を加

えて溶かし，強く振り混ぜながら 0.1 mol/L 硝酸銀液で滴
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0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.5396 mg Al

0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.8016 mg Ca

定する（指示薬：クロム酸カリウム試液 1 mL）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 3.5453 mg Cl

貯 法 容 器 気密容器．

101138

アルミノパラアミノサリチル酸
カルシウム
Calcium Alumino―p―aminosalicylate

C14H13Al CaN2O8・5H2O：494.40

本品は定量するとき，パラアミノサリチル酸（C7H7NO3：

153.14）60.0 ～ 64.0 % ，アルミニウム（Al：26.98）4.9 ～

6.1 % 及びカルシウム（Ca：40.08）7.2 ～ 9.1 % を含む．

性 状 本品は白色～灰褐色の粉末で，におい及び味はない．

本品は水，エタノール，アセトン又はエーテルにほとんど

溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 2 g に水 30 mL を加えて振り混ぜた後，1

mol/L 塩酸試液 15 mL を加えてよく振り混ぜるとき，溶

け始めると同時に沈殿を生じる．沈殿を吸引ろ取し，冷水で

よく洗い，デシケーター（減圧，シリカゲル）で 2 時間乾

燥し，その 0.01 g に水 20 mL を加えてよく振り混ぜた後，

ろ過する．ろ液 5 mL をとり，塩化第二鉄試液 1 滴を加え

るとき，液は赤紫色を呈する．

（２）（１）で得たろ液 5 mL に希塩酸 1 mL を加えた液

は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（３） 本品 2 g に水 30 mL を加えて振り混ぜた後，希塩

酸 10 mL を加えてよく振り混ぜるとき，溶け始めると同時

に沈殿を生じる．この液をろ過した液はアルミニウム塩の定

性反応（１），（３）及び（４）を呈する．

（４）（３）のろ液にメチルレッド試液 1 滴を加え，アンモ

ニア試液を液がわずかに黄色を呈するまで加え，必要ならば

ろ過する．ろ液はカルシウム塩の定性反応（１），（２）及び

（３）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.30 g に希硝酸 10 mL を加えて溶かす

とき，液は無色～淡褐色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希硝酸 15 mL 及び水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.70 mL を加える（0.025 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 3 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.40 g をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 20

mL を加え，水浴上で加温して溶かし，これを検液とし，装

置 B を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以下）．

（５） m―アミノフェノール 本品 0.10 g に氷水中で冷却

した 0.1 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム試液

5 mL を加え，激しく振り混ぜて溶かし，直ちに氷水中で冷

却した pH 11.0 のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 3

mL を加えて振り混ぜる．次に硫酸 4―アミノ―N，N ―ジエチ

ルアニリン試液 2 mL を加えて振り混ぜ，シクロヘキサン

10.0 mL 及び薄めたフェリシアン化カリウム試液（1 →

10）4 mL を加え，直ちに 20 秒間振り混ぜる．この液を遠

心分離してシクロヘキサン層を分取し，薄めたアンモニア試

液（1 → 14）5 mL ずつで 2 回洗い，無水硫酸ナトリウム

1 g を加えて振り混ぜ，5 分間放置する．澄明なシクロヘ

キサン層 2.0 mL をとり，シクロヘキサン 5.0 mL を加え

て混和するとき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：m－アミノフェノール 0.050 g に水を加えて溶

かし，正確に 500 mL とし，この液 20 mL を正確に量り，

水を加えて正確に 100 mL とする．この液 5.0 mL をとり，

氷水中で冷却した pH 11.0 のアンモニア・塩化アンモニウ

ム緩衝液 3 mL を加えて振り混ぜ，以下同様に操作する．

定 量 法

（１） パラアミノサリチル酸 本品約 1 g を精密に量り，

水 150 mL 及び希塩酸 3 mL を加え，加熱して溶かす．冷

後，水を加えて正確に 250 mL とし，試料溶液とする．試

料溶液 10 mL を正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，0.05 mol/L

臭素液 25 mL を正確に加え，次に臭化カリウム溶液（1 →

4）20 mL を加え，更に氷酢酸/塩酸混液（5：2）14 mL を

速やかに加えて直ちに密栓し，時々振り混ぜ，10 分間放置

する．これにヨウ化カリウム試液 6 mL を注意して加え，

穏やかに振り混ぜ，5 分後，0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム

液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．同様の方法

で空試験を行う．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 2.5523 mg C7H7NO3

（２） アルミニウム 定量法（１）で得た試料溶液 20 mL

を正確に量り，氷酢酸 1 mL 及び 0.02 mol/L エチレンジ

アミン四酢酸二ナトリウム液 20 mL を正確に加え，3 分間

煮沸する．冷後，酢酸アンモニウム溶液（77 → 1000）30

mL を加え，過量のエチレンジアミン四酢酸二ナトリウムを

0.02 mol/L 酢酸亜鉛液で滴定する（指示薬：キシレノール

オレンジ試液 4 滴）．ただし，滴定の終点は液の黄色にわず

かに赤色を帯びたときとする．同様の方法で空試験を行う．

（３） カルシウム 定量法（１）で得た試料溶液 30 mL を

正確に量り，水 70 mL，トリエタノールアミン 0.5 mL 及

び 8 mol/L 水酸化カリウム試液 6 mL を加え，更に NN

指示薬 0.1 g を加えた後，直ちに 0.02 mol/L エチレンジ

アミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する．ただし，滴定の終

点は液の赤紫色が青色に変わるときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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アルミノプロフェン
Alminoprofen

C13H17NO2：219.28

本品を乾燥したものは定量するとき，アルミノプロフェン

（C13H17NO2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色又は微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味はない．

本品はメタノール，無水エタノール又は氷酢酸に溶けやす

く，エーテルにやや溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光により徐々に着色する．

本品の無水エタノール溶液（1 → 10）は旋光性を示さな

い．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を無水エタノール 5 mL に溶かす．こ

の液 0.5 mL に過塩素酸ヒドロキシルアミン・無水エタノ

ール試液 2 mL，N，N′ジシクロヘキシルカルボジイミド・

無水エタノール試液 0.5 mL を加えてよく振り混ぜ，微温

湯中，20 分間加温する．冷後，過塩素酸第二鉄・無水エタ

ノール試液 0.5 mL を加えて，振り混ぜるとき，液は紫色

～紫黒色を呈する．

（２） 本品の無水エタノール溶液（3 → 500000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 254 ～ 257 nm 及び 298 ～ 302 nm に吸収の極大を

示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3290 cm－1，3260

cm－1，1683 cm－1，1377 cm－1，1213 cm－1 及び 903 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 106 ～ 108 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を無水エタノール 20 mL に溶か

すとき，液は微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し試

験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm

以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.050 g を移動相 100 mL に溶かし，試料溶液

とする．この液 2 mL を正確に量り，移動相を加えて正確

に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験
を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法によ

り測定するとき，試料溶液の溶媒ピークを除くアルミノプロ

フェン以外のピーク面積の合計は，標準溶液のアルミノプロ

フェンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 6 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/薄めた氷酢酸（1 → 1000）混液

（4：1）

流量：アルミノプロフェンの保持時間が 4 ～ 6 分になる

ように調整する．

カラムの選定：本品及びパラオキシ安息香酸ブチル 0.010

g ずつをメタノール 100 mL に溶かす．この液 1�L
につき，上記の条件で操作するとき，アルミノプロフェ

ン及びパラオキシ安息香酸ブチルの順に溶出し，その分

離度 2.0 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 5�L から得たアルミノプロフェン
のピーク高さがフルスケールの 5 ～ 25 % になるよう

に調整する．

面積測定範囲：アルミノプロフェンの保持時間の 5 倍の

範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，1 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 21.928 mg C13H17NO2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

102202

安息香酸酢酸エストリオール
Estriol Benzoyldiacetate

C29H32O6：476.56

本品を乾燥したものは定量するとき，安息香酸酢酸エスト

リオール（CC29H32O6）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，ジオキサン又はジメチ

ルホルムアミドにやや溶けやすく，アセトンにやや溶けにく

く，アセトニトリル，エタノール又はエーテルに溶けにくく，

水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1730 cm－1，1590

cm－1，1570 cm－1，1250 cm－1，1220 cm－1 及び 1050 cm－1

付近に吸収を認める．
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（２） 定量法の試料溶液及び標準溶液につき，液体クロマト

グラフ法によるクロマトグラムを比較するとき，両者の内部

標準物質に対する安息香酸酢酸エストリオールの相対保持時

間は等しい．

旋 光 度 〔α〕20D：－6 ～ －11°（乾燥後，0.2 g，ジオキサン，
10 mL，100 mm）．

融 点 185 ～ 188 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にクロロホルム 10 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にアセトン 40 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及びアセトンを加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.25 mL に希硝酸 6 mL 及びアセトンを加えて 50 mL と

する（0.018 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加えて溶かし，希塩酸 1 mL 及びジメチルホルムアミド

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL に希塩酸 1 mL 及びジ

メチルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.019 % 以

下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（６） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，クロロホルム

を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用
いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/ヘ

キサン/メタノール混液（70：10：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに薄めた硫酸

（1 → 2）を均等に噴霧した後，105 °C で 10 分間加熱する

とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及び安息香酸酢酸エストリオール標準品を乾燥

し，その約 0.01 g ずつを精密に量り，それぞれにアセトニ

トリルを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．それぞれ

の液 10 mL を正確に量り，内部標準溶液としてメチルテス

トステロンのアセトニトリル溶液（3 → 40000）10 mL を

正確に加え，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法に
より試験を行う．それぞれの液の安息香酸酢酸エストリオー

ル及び内部標準物質のピーク面積を自動積分法により測定し，

内部標準物質のピーク面積に対する安息香酸酢酸エストリオ

ールのピーク面積比 AT 及び AS を求める．

安息香酸酢酸エストリオール（C29H32O6）の量（mg）

＝ 安息香酸酢酸エストリオール標準品の量（mg）×
AT
AS

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径 4 ～ 6 mm，長さ 100 ～ 150 mm のステ

ンレス管に充てん剤としてオクタデシル化した平均粒子

径 5 ～ 10�m のシリカゲルを充てんする．
カラム温度：室温

移動相：アセトニトリル/水混液（17：3）

流量：安息香酸酢酸エストリオールの保持時間が 9 分に

なるように調整する．

カラムの選定：標準溶液につき，上記の条件で操作し，安

息香酸酢酸エストリオールと内部標準物質の分離度 RS

を測定するとき，5.0 以上であることを確認したカラム

を使用する．

貯 法 容 器 気密容器．

100544

アンドロステンジオール
Androstenediol

C19H30O2：290.44

本品を乾燥したものは定量するとき，アンドロステンジオ

ール（C19H30O2）95.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はピリジンに溶けやすく，メタノール，エタノール又

はアセトンにやや溶けにくく，無水酢酸又はエーテルに溶け

にくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品は 4 mg を硫酸 4 mL に溶かすとき，液の色は

暗赤色を呈する．これを試料溶液とする．試料溶液 2 mL

に水 2 mL を加えるとき，液は暗紫色に変わる．また，試

料溶液 2 mL に硫酸第二鉄アンモニウム試液 1 滴を加える

とき，液は暗褐色となり，水 2 mL を加えるとき，液は帯

緑黒色に変わる．

（２） 本品及びアンドロステンジオール標準品を乾燥し，赤

外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，

両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－50 ～ －56°（乾燥後，0.1 g，エタノー
ル，10 mL，100 mm）．

融 点 180 ～ 185 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g をエタノール 50 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10
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アンドロステンジオール（C19H30O2）の量（mg）

＝ アンドロステンジオール標準品の量（mg）×
AT
AS

H3C

H

H H

H3C

O

O

アンドロステンジオン（C19H26O2）の量（mg）

＝
A
573

× 10000

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をエタノール 10 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

エタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にシ

クロヘキサン/ピリジン混液（12：7）を展開溶媒として約

15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにエタノール/

硫酸混液（1：1）を均等に噴霧した後，105 °C で 10 分間

加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くなく，また，大きく

ない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びアンドロステンジオール標準品を乾燥し，

その約 0.05 g を精密に量り，それぞれをエタノールに溶か

し，正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 5 mL ずつを，共栓試験管に正確に

量り，加温しながら減圧で蒸発乾固し，残留物をピリジン/

無水酢酸混液（3：2）0.5 mL に溶かし，栓をして水浴中で

30 分間加熱する．冷後，少量のエーテルを加え，加温しな

がら減圧でピリジン及び無水酢酸を留去する．更にピリジン

及び酢酸臭がなくなるまでこの操作を繰り返した後，残留物

をデシケーター（減圧，シリカゲル，水酸化ナトリウム）で

1 時間乾燥し，これに 2 % ヒドロキシルアミン試液 10

mL を正確に加えて溶かし，直ちに栓をして，室温で 5 分

間ごとに激しく振り混ぜながら 30 分間放置する．次にそれ

ぞれの液 5 mL を正確に共栓遠沈管にとり，希過塩素酸第

二鉄試液 5 mL を正確に加え，栓をしてよく振り混ぜ，5

分間放置した後，遠心分離する．これらの上澄液につき，エ

タノール 5 mL を用いて同様に操作して得た液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液から得たそれぞれの液の波長 520 nm における吸光度

AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

110710

アンドロステンジオン
4―Androstene―3,17―dione

C19H26O2：286.41

本品を乾燥したものは定量するとき，アンドロステンジオ

ン（C19H26O2）96.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール，エタノール又はアセトンにやや溶けや

すく，エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は光によって変化する．

確認試験

（１） 本品 0.02 g をエタノール 2 mL に溶かし，これに

m―ジニトロベンゼン試液 5 滴及び水酸化ナトリウム溶液

（1 → 8）0.5 mL を加えるとき，液は濃赤紫色を呈し，

徐々に暗褐色に変わる．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 238 ～ 242 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2910 cm－1，2850

cm－1，1730 cm－1，1655 cm－1，1610 cm－1 及び 870 cm－1

付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋187 ～ ＋197°（乾燥後，0.1 g，エタノ
ール，10 mL，100 mm）．

融 点 170 ～ 175 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本操作は光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.10 g をエタノール 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，エタノール

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホ

ルム/アセトン混液（9：1）を展開溶媒として約 15 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これにエタノール/硫酸混液

（1：1）を均等に噴霧した後，105 °C で 10 分間加熱すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くなく，また，大きくない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，エタ

ノールに溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とする．こ

の液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

240 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度 A を測定す

る．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．
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109061

アンレキサノクス
Amlexanox

C16H14N2O4：298.29

本品を乾燥したものは定量するとき，アンレキサノクス

（C16H14N2O4）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，ジメチルホル

ムアミドにやや溶けやすく，メタノール又は無水エタノール

に極めて溶けにくく，水，アセトニトリル又はエーテルにほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg をジメチルスルホキシド/無水エタノール

混液（1：1）2 mL に溶かし，塩酸ヒドロキシルアミン試液

0.1 mL 及び N，N′―ジシクロヘキシルカルボジイミドの無

水エタノール溶液（1 → 100）0.5 mL を加え，5 分間放置

した後，希塩化第二鉄試液 0.2 mL を加えて振り混ぜると

き，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の無水エタノール溶液（1 → 250000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波 長 240 ～ 244 nm，284 ～ 289 nm 及び 341 ～ 352

nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3320 cm－1，2960 cm－1，

1669 cm－1，1608 cm－1，1582 cm－1，1271 cm－1，819 cm－1

及び 788 cm－1 付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1cm （242 nm）：1190 ～ 1250（乾燥後，0.01 g，

無水エタノール，2500 mL）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g を水 20 mL 及び水酸化ナトリ

ウム試液 10 mL に溶かし，希硝酸 15 mL 及び水を加えて

50 mL とし，遠心分離後，上澄液をろ過する．このろ液 25

mL に水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を

行う．比較液は水酸化ナトリウム試液 5 mL，希硝酸 7.5

mL，0.01 mol/L 塩酸 0.3 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.021 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 総類縁物質 次の第�法及び第�法によって得られた
それぞれの全類縁物質を合計し，総類縁物質とする（0.5 %

以下）．

第�法
本品約 0.06 g を精密に量り，移動相に溶かし，正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液

�15 mL を正確に加え，試料溶液�とする．別にアンレキ
サノクス標準品を乾燥し，その約 0.06 g を精密に量り，移

動相に溶かし，正確に 100 mL とし，その 1 mL を正確に

量り，移動相を加えて正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，内標準溶液�15 mL を正確に加え，標
準溶液�とする．
試料溶液�及び標準溶液�10�L につき，次の条件で液

体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々

のピーク面積を自動積分法により測定し，試料溶液�からは
内標準物質のピーク面積に対するアンレキサノクスより早く

溶出する類縁物質〔�〕，〔�〕，〔�〕及びその他の成分のピ
ーク合計面積（ただし溶媒のピークは除く）の比 QT を求

め，標準溶液�からは内標準物質のピーク面積に対するアン
レキサノクスのピーク面積の比 QS を求める．

次式によって第�法による全類縁物質を算出する．

第�法による全類縁物質（%）＝ WS

WT
×

QT

QS

WS：アンレキサノクス標準品の採取量（g）

WT：試料の採取量（g）

内標準溶液� m―ニトロアニリンの移動相溶液（1 →

400000）

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は，定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液�10�L から得たアンレキサノクス
のピーク高さが 10 ～ 30 mm になるように調整する．

第�法
本品約 0.06 g を精密に量り，移動相�に溶かし，正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液

�15 mL を正確に加え，試料溶液�とする．別にアンレキ
サノクス標準品を乾燥し，その約 0.06 g を精密に量り，移

動相�に溶かし，正確に 100 mL とし，その 1 mL を正確
に量り，移動相�を加えて正確に 100 mL とする．この液
5 mL を正確に量り，内標準溶液�15 mL を正確に加え，
標準溶液�とする．
試料溶液�及び標準溶液�10�L につき，次の条件で液

体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々

のピーク面積を自動積分法により測定し，試料溶液�からは
内標準物質のピーク面積に対するアンレキサノクスよりも遅

く溶出する類縁物質〔�〕及びその他の成分のピーク合計面
積の比 QT を求め，標準溶液�からは内標準物質のピーク
面積に対するアンレキサノクスのピーク面積の比 QS を求

める．

次式によって第�法による全類縁物質を算出する．

第�法による全類縁物質（%）＝ WS

WT
×

QT

QS

WS：アンレキサノクス標準品の量（g）

WT：試料の採取量（g）

内標準溶液� ベンゾフェノンの移動相�溶液（3 →
1000000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に約 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/pH 8.0 の 0.02 mol/L リン酸塩
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アンレキサノクス（C16H14N2O4）の量（mg）

＝ アンレキサノクス標準品の量（mg）×
QT

QS

I

COOH

I

NHCO(CH2)4CONH

I

CH3NHCO

I

COOH

I

CONHCH3

I

緩衝液＊混液（3：2）〔移動相�〕
流量：ベンゾフェノンの保持時間が約 6.5 分になるよう

に調整する．

検出感度：標準溶液�10�L から得たアンレキサノクス
のピーク高さが 40 ～ 70 mm になるように調整する．

カラムの選定：アンレキサノクス標準品及びベンゾフェノ

ン各 1 mg を，移動相�200 mL に溶かし，この液 10
�L につき，上記の条件で操作するとき，アンレキサ
ノクス，ベンゾフェノンの順に溶出し，その分離度が

10 以上のものを用いる．

面積測定範囲：ベンゾフェノンの保持時間の約 3 倍の範

囲

乾燥減量 0.3 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びアンレキサノクス標準品を乾燥し，その約

0.06 g ずつを精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 5 mL ずつを正確に量り，そ

れぞれに内標準溶液 15 mL を正確に加えて試料溶液及び標

準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体ク
ロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積

に対するアンレキサノクスのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 m―ニトロアニリンの移動相溶液（1 → 4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に約 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 8.0 の 0.05 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニ

トリル混液（19：6）

流量：アンレキサノクスの保持時間が約 10 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，アンレキサノクス，m―ニトロアニリンの

順に溶出し，その分離度が 2.0 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

103074

イオカルム酸
Iocarmic Acid

C24H20I6N4O8：1253.86

本品を乾燥したものは定量するとき，イオカルム酸

（C24H20I6N4O8）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けにくく，エタノール，エーテル又は

クロロホルムにほとんど溶けない．

本品はアンモニア試液又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に塩酸 5 mL を加え，水浴中で 5 分間

加熱した液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.05 g を磁製るつぼに入れ，直火で加熱すると

き，紫色のガスを発生する．

（３） 本品の 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液（1 →

100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 238 ～ 242 nm に吸収の極大を示

す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，1348

cm－1，1258 cm－1，1200 cm－1 及び 1039 cm－1 付近に吸収

を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 2.0 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 芳香族第一アミン 本品 0.5 g に水 15 mL を加え，

氷冷しながら水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて溶かし、

薄めた亜硝酸ナトリウム試液（1 → 20）5 mL を加え，直

ちに 1 mol/L 塩酸試液 12 mL を加えて穏やかに振り混ぜ

る．正確に 2 分間放置した後，スルファミン酸アンモニウ

ム試液 8 mL を加え，5 分間しばしば振り混ぜる．次に

α ―ナフトールのエタノール溶液（1 → 10）3 滴を加えて 1

分間放置し，pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝

液 3.5 mL を加え混和した後，直ちに水を加えて 50 mL

とする．この液につき，水 15 mL を用いて同様の操作を行

って得られた液を対照とし，20 分間以内に波長 485 nm に

おける吸光度を測定するとき，その吸光度は 0.20 以下であ

る．

（３） 可溶性ハロゲン化物 本品 0.5 g に薄めたアンモニ

ア試液（1 → 40）20 mL を加えて溶かし，希硝酸 6 mL

を加えて振り混ぜ，5 分間放置した後，ろ過する．沈殿を水

20 mL で洗い，洗液をろ液に合わせ，更に水を加えて 50

mL とする．これを検液として，塩化物試験法により試験を

行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える．

（４） ヨウ素 本品 0.20 g に水酸化ナトリウム試液 2 mL

を加えて溶かし，0.5 mol/L 硫酸試液 2.5 mL を加え，

時々振り混ぜながら 10 分間放置した後，クロロホルム 5

mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は無

色である．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 0.67 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（3 ppm 以

下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（2 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 62.69 mg C24H20I6N4O8

NCOCH3

I

I

CONHCH3

I

COOH

I

I

NHCOCH2NHCOHOCH2CH2NHCO

I

CH3

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，共栓

フラスコに入れ，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 20 mL を

正確に加え，栓をして穏やかに振り動かして溶かした後，過

量の水酸化ナトリウム液を 0.05 mol/L 硫酸で滴定する（指

示薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．同様の方法で空試

験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108990

イオキサグル酸
Ioxaglic Acid

C24H21I6N5O8：1268.88

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，イオキサグ

ル酸（C24H21I6N5O8）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はエタノール（95）に溶けにくく，水に極めて溶けに

くく，トルエンにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g を直火で加熱するとき，紫色のガスを発

生する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3260 cm－1，1650

cm－1，1540 cm－1，1393 cm－1，1260 cm－1，1202 cm－1 及び

984 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 芳香族第一アミン 本品 0.50 g をとり，水 15 mL

を加え，氷冷しながら水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え

て溶かし，薄めた亜硝酸ナトリウム試液（1 → 20）5 mL

を加え，直ちに 1 mol/L 塩酸試液 12 mL を加えて穏やか

に振り混ぜる．正確に 2 分間放置した後，アミド硫酸アン

モニウム試液 8 mL を加え，5 分間しばしば振り混ぜる．

次に 1―ナフトールのエタノール（95）溶液（1 → 10）3 滴

を加えて 1 分間放置し，pH 10.7 のアンモニア・塩化アン

モニウム緩衝液 3.5 mL を加え，混和した後，直ちに水を

加えて正確に 50 mL とする．この液につき，同様に操作し

て得た空試験液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により

20 分以内に試験を行うとき，波長 485 nm における吸光度

は 0.20 以下である．

（２） ヨウ素及びヨウ化物 本品 1.0 g を薄めた水酸化ナ

トリウム試液（1 → 10）20 mL に溶かし，希硫酸 5 mL

を加え，時々振り混ぜながら 10 分間放置した後，ろ過し，

残留物を水 20 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせる．ろ液

にトルエン 5 mL を加えてよく振り混ぜ，更に水 20 mL

を加えてよく振り混ぜ，放置するとき，トルエン層は無色で

ある．次に過酸化水素（30）1 mL を加えて激しく振り混ぜ

るとき，トルエン層は次の比較液より濃くない．

比較液：ヨウ化カリウム 0.10 g を水に溶かして 100 mL

とする．この液 0.10 mL に水 20 mL を加え，希硫酸 5

mL，トルエン 5 mL，水 20 mL 及び過酸化水素（30）1

mL を加えて激しく振り混ぜる．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，移動相 25 mL を加

え，希水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて溶かした後，

移動相を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別

にイオキサグル酸標準品 0.10 g をとり，移動相 25 mL を

加え，希水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて溶かした後，

移動相を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．試料溶液より得られたピーク

のうち，標準溶液に認められるピーク位置と同じピークをイ

オキサグル酸とし，イオキサグル酸のピークの合計面積 Aa

及びそれ以外のピークの合計面積 Ab を自動積分法により測

定するとき，類縁物質の量は 2.0 % 以下である．

類縁物質の量（%）＝
Ab

Aa ＋ Ab
× 100

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用フェニル化シリカゲ
ルを充てんする．

カラム温度：15 °C 付近の一定温度

移動相：0.34 % リン酸二水素カリウム溶液/アセトニトリ

ル混液（47：3）

流量：標準溶液 1 mL をとり，移動相を加えて 50 mL

とする．この液 10�L から得たイオキサグル酸の異性
体 A のピークの保持時間が約 8 分となるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 1 mL をとり，移動相を加えて

50 mL とする．この液 10�L につき，上記の条件で
操作するとき，イオキサグル酸の異性体 A のピークと

イオキサグル酸の異性体 D のピークの分離度が 5 以

上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 1 mL をとり，移動相を加えて 50

mL とする．この液 10�L から得たイオキサグル酸の
異性体 A のピーク高さがフルスケールの約 40 ～ 60

% になるように調整する．

面積測定範囲：標準溶液 1 mL をとり，移動相を加えて

50 mL とする．この液 10�L から得たイオキサグル
酸の異性体 A のピークの保持時間の約 5 倍の範囲

乾燥減量 5.0 % 以下（2 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.25 g を精密に量り，けん化フラスコに入
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イオトロラン（C37H48I6N6O18）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したイオトロラン標準品の量（mg）×
AT
AS

れ，水酸化ナトリウム試液 40 mL に溶かし，亜鉛粉末 1

g を加え，還流冷却器を付けて 30 分間煮沸し，冷後，ろ

過する．フラスコ及びろ紙を水 50 mL で洗い，洗液は先の

ろ液に合わせる．この液に酢酸（100）5 mL を加え，0.1

mol/L 硝酸銀液で滴定する（電位差滴定法，銀電極）．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 21.148 mg C24H21I6N5O8

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108997

イオトロラン
Iotrolan

C37H48I6N6O18：1626.23

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，イオトロラ

ン（C37H48I6N6O18）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末又は塊で，においはなく，味は甘い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールにやや溶けにく

く，エタノールに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

本品の水溶液（1 → 10）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g を直火で加熱するとき，紫色のガスを発

生する．

（２） 本品及びイオトロラン標準品を 105 °C で 3 時間乾

燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法によ

り測定し，両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のと

ころに同様の強度の吸収を認める．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 5.0 ～

7.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） ヨウ素 本品 0.20 g を水 1 mL に溶かし，薄めた

硫酸（1 → 5）4 mL 及びトルエン 5 mL を加えてよく振

り混ぜ，放置するとき，トルエン層は無色である．

（３） 遊離ヨウ素イオン 本品約 5.0 g を精密に量り，水

70 mL に溶かし，0.05 mol/L 硫酸を加えて pH を 3 ～ 4

に調整し，0.001 mol/L 硝酸銀液で滴定する（電位差滴定

法）．脱水物に換算した本品に対する遊離ヨウ素イオンの量

（%）を求めるとき，0.002 % 以下である．

0.001 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 0.12690 mg I

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，強熱残分試験法を準用

して強熱し，以下第 2 法により操作し，試験を行う．比較

液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g を水/メタノール混液（1：

1）2 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確

に量り，水/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 2�L，標準溶液
0.5�L 及び 1�L をそれぞれ薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にジオキサン/水/25 % アンモニア水混液（20：5：1）を

展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射して観察した後，主

スポットが黄色のスポットとして検出されるまで紫外線（主

波長 254 nm）を照射し，これに塩化第二鉄・フェリシアン

化カリウム・亜ヒ酸ナトリウム試液を均等に噴霧し，再び観

察する．いずれの観察法によっても，試料溶液から得た主ス

ポット及び原点のスポット以外のスポットは，標準溶液 1

�L から得たスポットより濃くなく，総量は 1 % 以下であ
る．

水 分 7.0 % 以下（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

異性体比 本品 0.040 g をとり，水を加えて溶かし，正確に

25 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 10�L につき，
定量法の操作条件を準用し，液体クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液から得たピークの保持時間約 10 分の

G1 グループ，約 14 ～ 19 分の G2 グループ及び約 22 ～

30 分の G3 グループの各々のピーク面積を自動積分法によ

り測定し，それらの合計面積に対するそれぞれのピーク面積

比を求めるとき，G1 グループは 53.0 ～ 70.0 % ，G2 グル

ープは 3.0 ～ 11.0 % 及び G3 グループは 25.0 ～ 39.0 %

である．

定 量 法 本品及びイオトロラン標準品（別途水分を測定して

おく）約 0.04 g ずつを精密に量り，それぞれを水に溶かし，

正確に 25 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを正確にとり，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液のイオト

ロランの全ピークの合計面積 AT 及び AS を自動積分法によ

り測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール混液（9：1）

流量：G1 グループの保持時間が約 10 分になるように調

整する．

カラムの選定：試料溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，G1 グループ，G2 グループ，G3 グループ

の順に溶出し，それぞれのピークが分離するものを用い

る．

検出感度：試料溶液 10�L から得た G2 のピークの高さ
がフルスケールの 10 ～ 40 % になるように調整する．

面積測定範囲：G1 の保持時間の約 4 倍の範囲
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試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 6

回繰り返すとき，イオトロランの全ピークの合計面積の

相対標準偏差は 0.8 % 以下である．

貯 法 容 器 気密容器．

108996

イオヘキソール
Iohexol

C19H26I3N3O9：821.14

本品はイオヘキソールのエンド体及びエキソ体の混合物で

ある．

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，イオヘキソ

ール（C19H26I3N3O9）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

エタノールにやや溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g をとり，直火で加熱するとき，紫色のガ

スを発生する．

（２） 本品を 105 °C で 6 時間乾燥したもの及びイオヘキ

ソール標準品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルとイオヘキ

ソール標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクト

ルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める．

（３） 本品及びイオヘキソール標準品 0.1 g ずつをとり，

それぞれにメタノールを加えて溶かし，10 mL とし，試料

溶液及び標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/

水/氷酢酸混液（50：25：11）を展開溶媒として約 12 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得た 2 個

の主スポットのそれぞれの Rf 値は等しい．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 5 mL に溶かすとき，液は無

色澄明である．

（２） 芳香族第一アミン 本品 0.20 g を水 15 mL に溶か

し，5 分間氷冷した後，6 mol/L 塩酸試液 1.5 mL 及び亜

硝酸ナトリウム溶液（1 → 50）1 mL を加えて振り混ぜ，4

分間氷冷する．この液にスルファミン酸溶液（1 → 25）1

mL を加えて振り混ぜ，1 分間氷冷した後，イオヘキソール

用 N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩試液 0.5 mL

を加え，更に水を加えて正確に 25 mL とする．この液につ

き，水 15 mL を用いて同様に操作して得た液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により 20 分間以内に試験を行うとき，

波長 495 nm における吸光度は 0.21 以下である．

（３） 塩化物 本品 2.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.007 % 以下）．

（４） ヨウ素及びヨウ化物 本操作は光を避け，遮光した容

器を用いて行う．本品 1.0 g を水 4 mL に溶かし，希硫酸

1 mL を加え，時々振り混ぜながら 10 分間放置する．更に

クロロホルム 5 mL を加えてよく振り混ぜ，放置するとき，

クロロホルム層は無色である．次に亜硝酸ナトリウム溶液

（1 → 50）1 mL を加えて振り混ぜ，放置した後，クロロホ

ルム層を分取し，水 4 mL を用いて同様に操作して得たク

ロロホルム層を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験

を行うとき，波長 510 nm における吸光度は，次の比較液

より得たクロロホルム層の吸光度より大きくない．

比較液：ヨウ化カリウム標準液 3 mL を正確に量り，水

1 mL 及び希硫酸 1 mL を加え，以下同様に操作する．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） 類縁物質

（�） 本品 1.0 g をメタノールに溶かして 10 mL とし，
試料溶液とする．別にイオヘキソール類縁物質 A 標準品 2

mg を正確に量り，メタノールを加えて溶かし，正確に 10

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にアセトン/イ

ソプロパノール/強アンモニア水/メタノール混液（10：7：

4：4）を展開溶媒として約 14 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットのうち標準溶液

から得たスポットと等しい Rf 値を示すスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

（�） 本品 0.15 g を水に溶かして 100 mL とし，試料溶
液とする．この液 10�L につき，次の条件で液体クロマト
グラフ法により試験を行う．試料溶液の各々のピーク面積を

自動積分法により測定し，面積百分率法によりイオヘキソー

ルのエキソ体の保持時間の 1.2 ～ 1.5 倍のピークの合計面

積を求めるとき全ピーク面積に対し 0.8 % 以下である．た

だし，イオヘキソールの 2 つの主ピークのうち，保持時間

の大きいピークがエキソ体である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（99：1）から開始し，直

線濃度勾配法によりアセトニトリルを毎分 0.2 % の割

合で増加させる．

流量：イオヘキソールのエキソ体の保持時間が約 20 分に

なるように調整する．

カラムの選定：試料溶液 1 mL をとり，水を加えて 50

mL とする．この液 10�L につき上記の条件で操作す
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るとき，イオヘキソールのエンド体及びエキソ体の分離

度が 1.5 以上のものを用いる．

検出感度：試料溶液 1 mL をとり，水を加えて 50 mL

とする．この液 10�L から得たイオヘキソールのエキ
ソ体のピーク高さが約 10 cm になるように調整する．

面積測定範囲：イオヘキソールのエキソ体の保持時間の約

2 倍の範囲

（７） 3―クロロ―1，2―プロパンジオール 本品 1.0 g を正

確に量り，エーテル 2 mL を正確に加え，冷却しながら 10

分間超音波を用いて混ぜ合せる．この液を遠心分離し，エー

テル層を試料溶液とする．別に 3―クロロ―1，2―プロパンジ

オール 0.50 g を正確に量り，エーテルを加えて溶かし，正

確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，エーテ

ルを加えて 100 mL とする．更にこの液 5 mL を正確に量

り，エーテルを加えて正確に 25 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件でガスクロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の 3―クロロ―

1,2―プロパンジオールのピーク面積 AT 及び AS を測定する

とき，AT は AS の 2.5 倍より大きくない．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 0.25 mm，長さ約 30 m の熔融シリカカ

ラムの内壁にガスクロマトグラフ用ジフェニルジメチル

ポリシロキサンを厚さ約 0.25�m に保持させたもの．
カラム温度：70 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：230 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：3―クロロ―1,2―プロパンジオールの保持時間が約 7

分になるように調整する．

カラムの選定：3―クロロ―1,2―プロパンジオールのエーテ

ル溶液（1 → 200）1 mL 及び n―ヘキサノールのエー

テル溶液（1 → 800）1 mL にエーテルを加えて 200

mL とする．この液 5�L につき上記の条件で操作す
るとき，n―ヘキサノール，3―クロロ―1，2―プロパンジ

オールの順に溶出し，その分離度が 20 以上のものを用

いる．

検出感度：標準溶液 5�L から得た 3―クロロ―1，2―プロ

パンジオールのピーク高さが約 2 cm になるように調

整する．

水 分 4.0 % 以下（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，フラスコに入れ水酸

化ナトリウム溶液（1 → 20）25 mL に溶かし，亜鉛末 0.5

g を加え，還流冷却器を付けて 30 分間煮沸し，冷後，ろ

過する．フラスコ及びろ紙を水 200 mL で洗い，洗液は先

のろ液に合わせる．この液に氷酢酸 5 mL を加え，0.1

mol/L 硝酸銀液で滴定する（指示薬：テトラブロムフェノ

ールフタレインエチルエステル試液 1 mL）．ただし，滴定

の終点は沈殿の黄色が緑色に変わるときとする．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 27.371 mg C19H26I3N3O9

貯 法 容 器 気密容器．

103073

イオベンザム酸
Iobenzamic Acid

C16H13I3N2O3：662.00

本品を乾燥したものは定量するとき，イオベンザム酸

（C16H13I3N2O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに

特異なにおいがある．

本品はアセトンに極めて溶けやすく，メタノールにやや溶

けやすく，エタノール又はクロロホルムに溶けにくく，水又

はエーテルにほとんど溶けない．

本品は塩酸又は希水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって変化する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に亜硝酸ナトリウム・塩酸試液 3 mL を

加え，N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩のエタノー

ル溶液（1 → 200）2 mL をかき混ぜながら加えるとき，液

はだいだい色を呈する．

（２） 本品 0.01 g を試験管にとり，直火で徐々に加熱する

とき，器壁に紫色の結晶を生じる．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 10000）の吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 319 ～ 323 nm に吸収の極大を示

し，288 ～ 292 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3445 cm－1，3355

cm－1，1710 cm－1，1640 cm－1，1590 cm－1，1490 cm－1，

765 cm－1，695 cm－1 及び 560 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に希水酸化ナトリウム試液 20 mL

を加えて溶かすとき，液は微黄色澄明である．

（２） 可溶性ハロゲン化物 本品 1.5 g に薄めたアンモニ

ア試液（1 → 20）20 mL を加えて溶かし，希硝酸 6 mL

を加えて振り混ぜ，5 分間放置した後，ろ過し，ろ液をネス

ラー管にとる．残留物を水 20 mL で洗い，ろ液及び洗液を

合わせ，これに水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

以下塩化物試験法を準用する．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.30 mL に薄めたアンモニア試液（1 → 20）20 mL 及び

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

（３） ヨウ素 本品 0.10 g に希水酸化ナトリウム試液 3.0

mL を加えて溶かし，0.5 mol/L 硫酸試液 3.0 mL を加え，

時々振り混ぜながら 10 分間放置した後，クロロホルム 5

mL を加えてよく振り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層

は無色である．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.2 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（10 ppm 以
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 66.20 mg C16H13I3N2O3

COOCH2CH3

下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液 20 mL を正確に加えて溶かし，

過量の水酸化ナトリウム液を 0.1 mol/L 塩酸で滴定する

（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．同様の方法で

空試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109485

イコサペント酸エチル
Ethyl Icosapentaenoate

C22H34O2：330.50

本品は定量するとき，イコサペント酸エチル（C22H34O2）

96.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色～微黄色の澄明な液体で，わずかに特異な

におい及び味がある．

本品はエタノール（99.5），酢酸（100），クロロホルム又

はヘキサンと混和し，水又はエチレングリコールにほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品のエタノール（99.5）溶液（1 → 20）2 mL に

炭酸ナトリウム試液 2 滴及び過マンガン酸カリウム試液 2

滴を加えるとき，試液の赤色は直ちに消える．

（２） 本品のエタノール（99.5）溶液（1 → 100）1 mL に

飽和塩酸ヒドロキシアンモニウム・エタノール（99.5）溶液

1 mL 及び水酸化カリウム・エタノール試液 2 mL を加え，

70 ～ 80 °C の水浴中で 5 分間加熱する．冷後，1 mol/L

塩酸試液 3 mL 及び塩化鉄（�）試液 3 滴を加えるとき，
液は赤紫色を呈する．

（３） 本品の水酸化カリウム・エチレングリコール試液溶液

（1 → 150）3 mL に窒素を送入した後，密栓し，180 °C で

15 分間加熱する．冷後，メタノールを加えて 100 mL とし，

更にメタノールで 10 倍に希釈して試料溶液とする．別に水

酸化カリウム・エチレングリコール試液をとり，試料溶液と

同様の操作を行い，対照溶液とする．この液を対照として，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 298 ～ 302 nm，311 ～ 315 nm，325 ～ 329 nm 及

び 343 ～ 347 nm に吸収の極大を示す．

屈 折 率 n20D：1.481 ～ 1.491

比 重 d2020：0.905 ～ 0.915

けん化価 165 ～ 175

酸 価 0.5 以下

ヨウ素価 365 ～ 395 ただし，本品 0.02 g をとり，試験を

行う．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g にエタノール（99.5）を加えて溶

かし，希酢酸 2 mL 及びエタノール（99.5）を加えて 50

mL とする．これを検液として試験を行う．比較液は鉛標準

液 1.0 mL に希酢酸 2 mL 及びエタノール（99.5）を加え

て 50 mL とする（10 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 過酸化物 本品約 1 g を精密に量り，酢酸（100）/

クロロホルム混液（3：2）25 mL を加えて溶かす．更に用

時調製した飽和ヨウ化カリウム溶液 1 mL を加え，ゆるく

振り混ぜた後，暗所に 10 分間放置する．次に水 30 mL を

加え，激しく振り混ぜた後，0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウ

ム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

過酸化物価（meq/kg）＝
A － B

試料の採取量（g）
× 10

A：試料を用いたときの 0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウム

液の消費量（mL）

B：空試験における 0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の

消費量（mL）

過酸化物価は 2 meq/kg 以下である．

（４） 類縁物質 本品約 0.4 g にヘキサンを加えて 50 mL

とし，試料溶液とする．試料溶液 1.5�L につき次の操作条
件でガスクロマトグラフ法により試験を行い，イコサペント

酸エチルの保持時間の 2.5 倍までに現れる各成分のピーク

面積を求めるとき，全体の面積に対する保持時間約 16 分の

C18：4 エチルのピーク面積は 1.0 % 以下，保持時間約 28 分

の C20：4 ω 3 エチルのピーク面積は 1.0 % 以下及び保持時

間約 24 分の C20：4 ω 6 エチルのピーク面積は 1.0 % 以下

である．なお，上記に規定していない各成分のピーク面積も

1.0 % 以下である．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管にコハ

ク酸ジエチレングリコールポリエステルを 175 ～ 246

�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 25 % の割
合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：190 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：イコサペント酸エチルの保持時間が約 30 分となる

ように調整する．

カラムの選定：定量法における標準溶液 3�L につき，
上記の操作条件で操作するとき，内標準物質，イコサペ

ント酸エチルの順に流出し，その分離度が 3 以上のも

のを用いる．

検出感度：試料溶液 1.5�L から得たイコサペント酸エチ
ルのピーク高さがフルスケールの 80 % 以上になるよ

うに調整する．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

トコフェロール含量 本品につき，以下の方法により試験する

とき，トコフェロール（C29H50O2）0.17 ～ 0.23 % を含む．
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トコフェロール（C29H50O2）の量（mg）

＝ トコフェロール標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
25

イコサペント酸エチル（C22H34O2）の量（mg）

＝ イコサペント酸エチル標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2
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本品約 0.4 g を精密に量り，内標準溶液 2 mL を正確に

加えた後，ヘキサンを加えて 10 mL とし，試料溶液とする．

別にトコフェロール標準品約 0.02 g を精密に量り，ヘキサ

ンを加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，ヘキ

サンを加えて 25 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積（又は高さ）に

対するトコフェロールのピーク面積（又は高さ）の比 QT

及び QS を求める．

内標準溶液 6―ヒドロキシ―2,2,5,7,8―ペンタメチルクロマン

のヘキサン溶液（1 → 5000）

操作条件

検出器：蛍光光度計（励起波長：298 nm，蛍光波長：325

nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：ヘキサン/イソプロピルエーテル混液（4：1）

流量：トコフェロールの保持時間が約 8 分になるように

調整する（毎分約 1 mL）．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，トコフェロール，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 2.0 以上のものを用いる．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，ヘキサンを加えて正

確に 50 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，内標準

溶液 2 mL を正確に加えて試料溶液とする．別にイコサペ

ント酸エチル標準品約 0.2 g を精密に量り，ヘキサンを加

えて正確に 25 mL とし，同様に操作して標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 3�L につき次の操作条件でガスク
ロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積

に対するイコサペント酸エチルのピーク面積の比，QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 ドコサン酸メチルのヘキサン溶液（1 → 125）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管にコハ

ク酸ジエチレングリコールポリエステルを 175 ～ 246

�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 25 % の割
合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：190 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：イコサペント酸エチルの保持時間が約 30 分となる

ように調整する．

カラムの選定：標準溶液 3�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，イコサペント酸エチルの順に

流出し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 全満するか，又は空気を窒素で置換して保存する．

容 器 気密容器．

001057

イソニアジドグルクロン酸ナトリウム
Sodium Isoniazidoglucuronate

C12H14N3NaO7・2H2O：371.28

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，イソニアジ

ドグルクロン酸ナトリウム（C12H14N3NaO7：335.25）98.5 %

以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

く，味はないか，又はわずかに苦い．

本品は水に溶けやすく，エチレングリコールにやや溶けに

くく，メタノールに溶けにくく，エタノール，エーテル又は

キシレンにほとんど溶けない．

本品は薄めたアンモニア試液（1 → 20）に溶ける．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 6.5 ～ 7.5 である．

旋 光 度 〔α〕20D：－15.0 ～ －18.0° 本品約 2 g を精密に量
り，薄めたアンモニア試液（1 → 20）に溶かし，正確に 20

mL とし，20 °C で 2 時間放置した後，層長 100 mm で

測定する．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に，1，3―ジオキシ

ナフタリン―2―カルボン酸バリウム 0.01 g 及び塩酸 2.5 mL

を加えて 1 分間煮沸し，冷後，エーテル/キシレン混液

（1：1）2 mL を加えて振り混ぜるとき，上層は濃紫色を呈

する．

（２） 本品の水溶液（1 → 200）2 mL に，硝酸銀・アンモ

ニア試液 1 mL を加えるとき，液は混濁して黒色を呈し，

泡を発生しながら試験管壁に銀鏡を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）2 mL にバニリン 0.1 g 及

び氷酢酸 1 mL を加え，わずかに加温して溶かし，3 時間

放置する．生じた黄色の結晶をろ取し，水で洗い，105 °C

で 1 時間乾燥するとき，その融点は 225 ～ 231 °C である．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．
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（４） イソニアジド 本品 0.5 g に pH 7.0 のリン酸塩緩

衝液 2 mL 及び水 3 mL を加えて溶かし，サリチルアルデ

ヒドのエタノール溶液（1 → 20）0.1 mL を加えるとき，2

時間以内に結晶を生じない．

水 分 9.0 ～ 11.0 %（0.5 g）．ただし，カールフィシャー用

メタノールの代わりにエチレングリコール/メタノール混液

（3：2）25 mL を用いる．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，ヨウ素瓶に入れ，水

50 mL を加えて溶かし，正確に 0.05 mol/L 臭素液 50 mL

を加える．更に薄めた塩酸（2 → 3）30 mL を速やかに加

え，直ちに密栓して時々振り混ぜ，15 分間放置した後，ヨ

ウ化カリウム試液 10 mL を注意して加え，穏やかに振り混

ぜ，0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：

デンプン試液 2 mL）．同様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 8.381 mg C12H14N3NaO7

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109486

イソフルラン
Isoflurane

C3H2ClF5O：184.49

本品は定量するとき，イソフルラン（C3H2ClF5O）99.0 %

以上を含む．

性 状 本品は無色透明の流動性の液である．

本品はエタノール（95）と混和する．

本品はジクロロメタン又は o―キシレンに極めて溶けやす

く，水に溶けにくい．

本品は揮発性で引火性はない．

本品は旋光性を示さない．

屈折率 n20D：約 1.30

沸点 47 ～ 50 °C

確認試験

（１） 本品 0.05 mL をとり，水 40 mL を吸収液とし，酸

素フラスコ燃焼法により得た検液は塩化物及びフッ化物の定

性反応を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトルの液膜法により試験

を行い，イソフルラン標準品のスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

比 重 d2020：1.500 ～ 1.520

純度試験

（１） 液性 本品 10 mL に新たに煮沸して冷却した水 5

mL を加え，1 分間振り混ぜた後，分取した水層は中性であ

る．

（２） 可溶性塩化物 本品 60 g をとり，水 40 mL を加

え，よく振り混ぜた後，水層を分取する．その 20 mL をと

り，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし，塩化物試験法により試験を行う．比較液には

0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（3 ppm 以下）．

（３） 可溶性フッ化物 本品 6 g をとり，薄めた 0.01

mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 → 20）12 mL を加え，

10 分間振り混ぜた後，薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウ

ム試液（1 → 20）層 4.0 mL をとり，ネスラー管に入れ，

アリザリンコンプレキソン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウ

ム緩衝液/硝酸セリウム（�）試液混液（1：1：1）30 mL
を加え，水を加えて 50 mL とした後 60 分間放置し，試料

溶液とする．別にフッ素標準溶液 0.4 mL 及び薄めた 0.01

mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 → 20）4.0 mL をとり，

ネスラー管に入れ，アリザリンコンプレキソン試液/pH 4.3

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

標準溶液とする．これらの液につき，薄めた 0.01 mol/L 水

酸化ナトリウム試液（1 → 20）4.0 mL を用いて同様に操

作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験

を行うとき，波長 600 nm における試料溶液の吸光度は，

標準溶液の吸光度より大きくない（2 ppm 以下）．

フッ素標準溶液：フッ化ナトリウム 2.21 g を正確に量り，

水を加えて溶かして正確に 1000 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，水を加えて正確に 1000 mL とする．こ

の液 1 mL はフッ素（F）0.01 mg を含む．

（４） 過酸化物 本品 10 mL をとり，ヨウ化カリウム溶液

（1 → 10）1 mL を加えて激しく振り混ぜ，暗所に 60 分間

放置した後，観察するとき，水層は黄色を呈しない．

（５） 類縁物質 本品を試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，o―キシレンを加えて正確に 100 mL とする．

この液 1 mL を正確に量り，o―キシレンを加えて正確に

20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5

�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を
行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により

測定するとき，試料溶液のイソフルラン以外のピークの合計

面積は，標準溶液のイソフルランのピーク面積より大きくな

い．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，キャリヤーガス，流量及び

カラムの選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 5�L から得たイソフルランのピー
ク高さが 4 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：試料溶液注入後から主ピークの保持時間の

約 5 倍の範囲

（６） 蒸発残留物 本品 65 mL を水浴上で蒸発乾固し，残

留物を 105 °C で 1 時間乾燥するとき，その量は 1.0 mg

以下である．

水 分 0.1 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品及びイソフルラン標準品 5 mL ずつを正確に

量り，それぞれに内標準物質としてジクロロメタン 5 mL

を正確に加え，o―キシレンを加えて正確に 50 mL とする．

これらの液 5 mL ずつをとり，o―キシレンを加えて 50

mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 2�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法によ
り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイソフルラ

ンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．
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操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 3.5 m のステンレス管に

125 ～ 149�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に
ガスクロマトグラフ用ノニルフェノキシポリ（エチレン

オキシ）エタノールを 10 % ，ガスクロマトグラフ用

ポリアルキレングリコールを 15 % の割合で被覆した

ものを充てんする．

カラム温度：80 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：イソフルランの保持時間が約 7 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，イソフルラン，内標準物質の順に流出し，

その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して室温で保存する．

容 器 気密容器．

003203

イノシトールヘキサニコチネート
Inositol Hexanicotinate

C42H30N6O12：810.72

本品を乾燥したものは定量するとき，イノシトールヘキサ

ニコチネート（C42H30N6O12）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸又

はアセトンに極めて溶けにくく，水，エタノール又はエーテ

ルにほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

融点：約 260 °C

確認試験

（１） 本品 0.01 g に塩酸ヒドロキシルアミンの飽和エタノ

ール溶液 1 mL 及び水酸化カリウム・エタノール試液 1

mL を加え，水浴上で 3 ～ 5 分間加温する．冷後，0.5

mol/L 塩酸試液 3 mL 及び塩化第二鉄試液 1 ～ 2 滴を加

えるとき，液は紫赤色を呈する．

（２） 本品 0.02 g に水酸化ナトリウム試液 0.5 mL を加え，

水浴上で蒸発乾固し，次に 1 mol/L 塩酸試液 0.5 mL を加

えて再び水浴上で蒸発乾固する．冷後，残留物に 2,4―ジニ

トロクロルベンゼン 0.01 g を加えてかき混ぜ，小火炎で

10 秒間穏やかに加熱する．冷後，水酸化カリウム・エタノ

ール試液 4 mL を加えるとき，液は暗赤色を呈する．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 50000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 260 ～ 263 nm に吸収の極大を，波長 236 ～

239 nm に吸収の極小を示す．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，5 分間煮

沸する．冷後，水を加えて 50 mL とし，ガラスろ過器（G

4）を用いてろ過する．ろ液 20 mL をとり，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.036

% 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ニコチン酸 本品 1.0 g にクロロホルム 20 mL を

加えて溶かし，水 50 mL を加えて振り混ぜた後，水層を分

取する．これにフェノールフタレイン試液 2 滴及び 0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液 0.40 mL を加えるとき，液は赤

色を呈する．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 10 mL を加えて溶かし，無水酢酸 130 mL

を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 13.512 mg C42H30N6O12

貯 法 容 器 気密容器．

003204

イノシン
Inosine

C10H12N4O5：268.23

本品を乾燥したものは定量するとき，イノシン（C10H12N4O5）

98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品は水にやや溶けにくく，エタノールにほとんど溶けな

い．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.8 ～ 5.8 である．

融点：約 218 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（3 → 10000）3 mL にオルシンのエタ

ノール溶液（1 → 10）0.2 mL を加え，次に硫酸第二鉄ア

ンモニウムの塩酸溶液（1 → 1000）3 mL を加え，10 分間

水浴中で加熱するとき，緑色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法
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により吸収スペクトルを測定するとき，波長 247 ～ 251

nm に吸収の極大を，波長 220 ～ 224 nm に吸収の極小を

示す．

（３） 本品約 0.03 g をとり，pH 6.0 のリン酸塩緩衝液を

加えて溶かし，正確に 50 mL とし，その液 1 mL を正確

にとり，pH 6.0 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に 100 mL

とする．この液につき，pH 6.0 のリン酸塩緩衝液を対照と

し，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 250 nm，

260 nm，280 nm，及び 290 nm の各波長における吸光度

A250，A260，A280 及び A290 を測定し，A250/A260，A280/A260 及び

A290/A260 を算出するとき，それぞれの値は 1.63 ～ 1.83，

0.18 ～ 0.30 及び 0.06 以下である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて，溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g に水を加えて溶かし 50 mL

とし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマトグラ
フ用セルロース（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にス

ポットする．次にリン酸一水素ナトリウム溶液（1 → 20）/

イソアミルアルコール混液（1：1）の下層を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板をとり出し，80 °C で 30 分

間乾燥する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，単一のスポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，pH

6.0 のリン酸塩緩衝液に溶かして正確に 1000 mL とする．

この液 10 mL を正確にとり，pH 6.0 のリン酸塩緩衝液を

加えて正確に 250 mL とする．この液につき，pH 6.0 のリ

ン酸塩緩衝液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験

を行い，波長 248.5 nm における吸光度 A を測定する．

イノシン（C10H12N4O5）の量（mg）＝
A
455

× 250000

貯 法 容 器 気密容器．

109487

イブジラスト
Ibudilast

C14H18N2O：230.31

本品を乾燥したものは定量するとき，イブジラスト

（C14H18N2O）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール又は酢酸エチルに極めて溶けやすく，エ

タノール（95），無水酢酸又はジエチルエーテルに溶けやす

く，ヘキサンにやや溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.05 g をメタノール 1 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 10�L をろ紙上にスポットし，ドラーゲ
ンドルフ試液を噴霧するとき，スポットはだいだい色を呈す

る．

（２） 本品 0.1 g をメタノール 5 mL に溶かし，2，4―ジニ

トロフェニルヒドラジン試液 5 mL を加え，80 °C の水浴

上で 10 分間加熱した後，氷水中で 2 ～ 3 分間冷却し，ろ

過する．ろ液を室温で放置するとき，だいだい色の沈殿を生

じる．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 250000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 225 ～ 229 nm，261 ～ 265 nm 及び 316 ～ 322 nm

に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2930 cm－1，1643

cm－1，1504 cm－1，1362 cm－1 及び 1190 cm－1 付近に吸収

を認める．

融 点 54 ～ 58 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.5 g に水 15 mL 及びジエチルエー

テル 20 mL を加え，激しく振り混ぜ，静置する．水層をネ

スラー管に移し，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L

塩酸 0.25 mL に水 15 mL 及びジエチルエーテル 20 mL

を加え，検液と同様に操作して 50 mL とする（0.006 % 以

下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.5 g をメタノール 30 mL に溶かし，

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL

にメタノール 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.011 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g を移動相 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，

移動相を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマト
グラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のイブジラス

ト以外の各々のピーク面積は，標準溶液のイブジラストのピ

ーク面積より大きくなく（それぞれ 0.10 % 以下），試料溶

液のイブジラスト以外のピークの合計面積は，標準溶液のイ

ブジラストのピーク面積の 3 倍より大きくない（0.30 % 以

下）．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：292 nm）

カラム：内径約 2.6 mm，長さ約 15 cm のステンレス管
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に 5�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：ヘキサン/酢酸エチル混液（50：1）

流量：イブジラストの保持時間が約 9 分になるように調

整する．

カラムの選定：3―n―ブチリル―2―イソプロピルピラゾロ

［1,5―a］ピリジン 5 mg を移動相に溶かし，試料溶液

5 mL 及び移動相を加えて 50 mL とする．この液 2

mL をとり，移動相を加えて 20 mL とする．この液

10�L につき，上記の条件で操作するとき，イブジラ
スト，3―n―ブチリル―2―イソプロピルピラゾロ［1,5―a］ピ

リジンの順に溶出し，その分離度が 2.0 以上のものを

用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たイブジラストのピー
ク高さが約 5 mm になるように調整する．

面積測定範囲：イブジラストの保持時間の約 4 倍の範囲

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，減圧，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，無水

酢酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.031 mg C14H18N2O

貯 法 容 器 気密容器．

102180

イプシロン―アミノカプロン酸
ε―Aminocaproic Acid

C6H13NO2：131.17

本品を乾燥したものは定量するとき，イプシロン―アミノ

カプロン酸（C6H13NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い．

本品は水又は氷酢酸に溶けやすく，メタノールに溶けにく

く，エタノールにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 7.0 ～ 8.0 である．

融点：約 200 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 250）5 mL にニンヒドリン試液

1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1564 cm－1，1541 cm－1，

1391 cm－1 及び 1269 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 他のアミノ酸 本品 0.20 g を水 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 10 mL とし，この液 3 mL を正確に量り，水を加

えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液につき 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタ

ノール/水/氷酢酸混液（2：1：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥する．こ

れにニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧

した後，80 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.13 g を精密に量り，ギ酸

3 mL を加えて溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 13.117 mg C6H13NO2

貯 法 容 器 気密容器．

003205

イブフェナック
Ibufenac

C12H16O2：192.25

本品を乾燥したものは定量するとき，イブフェナック

（C12H16O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，刺激性のにおい及び味

がある．

本品はメタノール，エタノール，アセトン，エーテル，ク

ロロホルム又は四塩化炭素に溶けやすく，水にほとんど溶け

ない．

本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g ～ 0.02 g をるつぼにとり，これに塩化

チオニル数滴を加える．この混合物をほとんど蒸発乾固し，

塩酸ヒドロキシルアミンのエタノール飽和溶液数滴を加え，

更に液がアルカリ性を呈するまで水酸化ナトリウムのエタノ

ール溶液（1.5 → 100）を加える．更に加熱し，冷後，希塩

酸を加えて酸性とし，塩化第二鉄溶液（1 → 100）を加える

とき，液は赤褐色～暗紫色を呈する．
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（２） 本品の四塩化炭素溶液（1 → 2000）につき，吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 263 ～

267 nm に吸収の極大を示す．

融 点 83 ～ 87 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に炭酸ナトリウム試液 10 mL を

加え，加温して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.8 g に水 75 mL を加えて 5 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 75 mL とし，ろ過する．ろ液 25

mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.25 mL を加える（0.015 % 以下）．

（３） 硫酸塩（２）のろ液 25 mL に希塩酸 1 mL 及び水

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.040 %

以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g にエタノール 20 mL を加えて

溶かし，希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL に希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とす

る（10 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.5 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10

�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用
いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/

水/20 % アンモニア水混液（12：1：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポットを認め

る．

（７） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 M より濃くない．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，減圧 0.67 kPa 以下，シリカゲ

ル，5 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，エタ

ノール約 25 mL を加えて溶かし，次いで，水約 25 mL を

徐々に加えて，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 19.225 mg C12H16O2

貯 法 容 器 気密容器．

108520

イブプロフェンピコノール
Ibuprofen Piconol

C19H23NO2：297.39

本品は定量するとき，イブプロフェンピコノール

（C19H23NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色～微黄色澄明の液で，においはないか，又

はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はメタノール，エタノール，アセトン，氷酢酸又はエ

ーテルと混和する．

本品は水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

本品は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に 2，4―ジニトロクロルベンゼン 0.02 g

を混ぜ，水浴上で穏やかに加熱して融解する．冷後，水酸化

カリウム・エタノール試液 3 mL を加えるとき，液は赤色

を呈する．

（２） 本品 0.05 g をとり，塩酸ヒドロキシルアミンの飽和

エタノール溶液 3 滴を加える．更に液がアルカリ性を呈す

るまで水酸化カリウムのエタノール溶液（3 → 200）を加え，

水浴中で 1 分間加熱する．冷後，1 mol/L 塩酸試液を加え

て酸性とし，薄めた塩化第二鉄試液溶液（1 → 10）1 滴を

加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 25000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

258 ～ 262 nm に吸収の極大を示し，239 ～ 243 nm に吸

収の極小を示す．

（４） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 3050 cm－1，2950 cm－1，1737 cm－1，

1593 cm－1，1382 cm－1 及び 851 cm－1 付近に吸収を認める．

屈 折 率 n20D：1.529 ～ 1.532

比 重 d2020：1.046 ～ 1.050

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にアセトン 20 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液はアセトン 20 mL，希硝

酸 6 mL，0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にアセトン 20 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液はアセトン 20 mL，希塩

酸 1 mL，0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.038 % 以下）．

（４） 重金属 本品 4.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（5

ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

とり，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノー

ル混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射す
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類縁物質の量（mg）

＝ イプリフラボン標準品の量（mg）×
QA

QS

イプリフラボン（C18H16O3）の量（mg）

＝ イプリフラボン標準品の量（mg）×
QT

QS

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．また，この薄層板に

リンモリブデン酸のエタノール溶液（1 → 10）を均等に噴

霧し，110 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液から得た

暗褐色の主スポット以外のスポットは，標準溶液から得た暗

褐色のスポットより濃くない．

（６） トルエン 本品 4.0 g にジメチルホルムアミドを加

えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にト

ルエン 0.10 g にジメチルホルムアミドを加えて正確に 100

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，ジメチルホルム

アミドを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 4.0�L につき，次の条件でガスクロマ
トグラフ法により試験を行うとき，試料溶液のトルエンのピ

ーク高さは，標準溶液のそれより大きくない．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1.5 m のガラス管に，

150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用メチルフェニ
ルシリコンポリマーを 3 % の割合でガスクロマトグラ

フ用ケイソウ土に被覆したものを充てんする．

カラム温度：70 °C 付近の一定温度

試料注入口温度：255 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：トルエンの保持時間が約 1.5 分になるように調整

する．

水 分 0.10 % 以下（2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.6 g を精密に量り，氷酢酸 50 mL を加

えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.739 mg C19H23NO2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109423

イプリフラボン
Ipriflavone

C18H16O3：280.32

本品を乾燥したものは定量するとき，イプリフラボン

（C18H16O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はアセトニトリルにやや溶けやすく，メタノール又は

エタノール（99.5）にやや溶けにくく，水にほとんど溶けな

い．

確認試験

（１） 本品 0.04 g をエタノール（99.5）10 mL に溶かした

後，水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，水浴中で 1 分間

加熱する．冷後，この液 1 mL をとり，フェノールフタレ

イン試液 1 滴を加え，1 mol/L 塩酸試液を液が微赤色とな

るまで滴加した後，エタノール（99.5）5 mL 及び塩化鉄

（�）試液 1 ～ 2 滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤褐色
～暗褐色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 248 ～ 250 nm 及び 298 ～ 300 nm に吸収の極大を示

す．

（３） 本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化クロロホ

ルム溶液（1 → 10）につき，核磁気共鳴スペクトル測定用

テトラメチルシランを内標準物質として核磁気共鳴スペクト

ル測定法（1H）により測定するとき，δ1.4 ppm 及びδ 8.2

ppm 付近に二重線のシグナル A 及び B を，δ 4.7 ppm

付近に七重線のシグナル C を，δ7.3 ppm ～ δ 7.7 ppm

に多重線のシグナル D を，また，δ7.9 ppm 付近に単一線

のシグナル E を示し，各シグナルの面積強度比 A：B：

C：D：E は，ほぼ 6：1：1：5：1 である．

融 点 116 ～ 119 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 4 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，塩酸

3 mL の代わりに希塩酸 10 mL を用いる．比較液の調製に

はヒ素標準液 1.0 mL を加える（1 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 定量法で得られた試料溶液 20�L につき，
定量法を準用し，液体クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液の内標準物質のピーク面積に対するイプリフラボン

並びに内標準物質以外のピーク合計面積の比 QA を，また，

標準溶液の内標準物質のピーク面積に対するイプリフラボン

のピーク面積の比 QS を求めるとき，類縁物質の量は 1.0

% 以下である．ただし，面積測定範囲は溶媒ピークの後か

ら 13 分間とする．

乾燥減量 0.50 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びイプリフラボン標準品を乾燥し，その約

0.03 g ずつを精密に量り，それぞれをアセトニトリルに溶

かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL ずつを正確に

量り，それぞれに内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，ア

セトニトリルを加えて 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピー

ク面積に対するイプリフラボンのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 フタル酸ジ―n―ブチル＊のアセトニトリル溶液
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イホスファミド（C7H15Cl2N2O2P）の量（mg）

＝ イホスファミド標準品の量（mg）×
QT

QS

（1 → 100）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

プレカラム：内径約 4 mm，長さ約 10 mm のステンレ

ス管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水混液（3：2）

流量：イプリフラボンの保持時間が約 6 分になるように

調整する．

カラムの選定：イプリフラボン標準品及び 7―エトキシ―3―

フェニル―4 H ―1―ベンゾピラン―4―オン約 3 mg ずつを

量り，アセトニトリル 50 mL を加えて溶かし，この液

20�L につき，上記の条件で操作するとき，7―エトキ
シ―3―フェニル―4 H ―1―ベンゾピラン―4―オン，イプリフ

ラボンの順に溶出し，その分離度が 1.5 以上のものを

用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108784

イホスファミド
Ifosfamide

C7H15Cl2N2O2P：261.09

本品を乾燥したものは定量するとき，イホスファミド

（C7H15Cl2N2O2P）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末又は塊である．

本品はメタノール又はエタノールに極めて溶けやすく，水

に溶けやすく，エーテルにやや溶けにくい．

本品は吸湿性である．

融点：47 ～ 51 °C

確認試験 本品及びイホスファミド標準品を乾燥し，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとイホスファミド標準品のスペクトルを比

較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の

強度の吸収を認める．

pH 本品 1.0 g を水 25 mL に溶かした液の pH は 4.5 ～

6.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 25 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.80 g をとり，20 °C 以下で試験を行

う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.018

% 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，水 10 mL を加え，必要

ならば加温して溶かし，これを検液とし，装置 B を用いる

方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 2―クロロエチルアミン 本品 0.40 g を水 10 mL に

溶かし，試料溶液とする．別に，薄層クロマトグラフ用塩酸

2―クロロエチルアミン 0.015 g を水 100 mL に溶かし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次にメタノール/キシレン/クロロホルム/強アン

モニア水混液（40：40：20：1）を展開溶媒として約 12 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒドリン・酢酸

試液を均等に噴霧した後，150 °C で 5 分間加熱するとき，

試料溶液から得た 2―クロロエチルアミンのスポットは，標

準溶液から得た 2―クロロエチルアミンのスポットより濃く

ない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

定 量 法 本品及びイホスファミド標準品を乾燥し，その約

0.025 g ずつを精密に量り，それぞれに内標準溶液 10 mL

を正確に加え，次に移動相 40 mL ずつを加えて溶かし，試

料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 40�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するイホスファミドのピーク面

積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液（1 →

80000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：208 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール混液（27：23）

流量：イホスファミドの保持時間が約 5 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 40�L につき，上記の条件で操
作するとき，イホスファミド，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．
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インダパミド（C16H16ClN3O3S・1/2 H2O）の量（mg）

＝ インダパミド標準品の量（mg）×
AT
AS
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109279

インダパミド
Indapamide

C16H16ClN3O3S・1/2H2O：374.84

本品を乾燥したものは定量するとき，インダパミド

（C16H16ClN3O3S・1/2 H2O：365.83）98.5 ～ 101.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はは

じめなく，後に苦い．

本品は無水エタノールに溶けやすく，エタノール又は酢酸

エチルにやや溶けやすく，エーテルに溶けにくく，水にほと

んど溶けない．

本品の無水エタノール溶液（1 → 10）は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品 0.015 g を酢酸エチル 5 mL に溶かし，酢酸エ

チルで薄めた硝酸アセチル・酢酸（100）試液（1 → 200）5

mL を加え，25 °C で 30 分間放置するとき，液の色は黄色

である．直ちにこの液 1 mL をとり，酢酸エチルを加えて

100 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法により，吸

収スペクトルを測定するとき，波長 362 ～ 366 nm に吸収

の極大を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペースト

法により測定するとき，波数 3310 cm－1，3200 cm－1，1657

cm－1，1598 cm－1，1536 cm－1，1341 cm－1，1176 cm－1 及び

751 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 167 ～ 171 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.1 g を無水エタノール 10 mL に溶か

すとき，液は淡黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.5 g に水 50 mL を加えて 15 分間

振り混ぜた後，氷水中で 30 分間放置し，ろ過する．ろ液

30 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.25 mL を加える（0.01 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，無水エタノールに溶かし，正確

に 5 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，無水エタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶

液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により

試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄

層板にスポットする．次に酢酸エチル/シクロヘキサン/氷酢

酸混液（100：80：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 ～ 2.5 %（0.5 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸

化リン，110 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びインダパミド標準品を乾燥し，その約

0.06 g を精密に量り，無水エタノールを加えて溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，無水エ

タノールを加えて正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，波長 287 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

103055

インドシアニングリーン
Indocianine Green

C43H47N2NaO6S2：774.96

本品を乾燥したものは定量するとき，インドシアニングリ

ーン（C43H47N2NaO6S2）94.0 ～ 105.0 % を含む．

性 状 本品は暗緑青色の粉末で，においはない．

本品は水又はメタノールにやや溶けやすく，アセトンにほ

とんど溶けない．

融点：約 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL に水酸化ナトリウム

試液 10 滴を加え，60 °C に加温した後，過酸化水素試液

10 滴を加え，よく振り混ぜるとき，液は暗赤褐色を呈し，

徐々に赤褐色に変化し，更に放置するとき徐々に黄赤色に退

色する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 500000）につき，吸収

スペクトルを測定するとき，波長 214 ～ 219 nm，260 ～

265 nm，392 ～ 400 nm 及び 774 ～ 790 nm に吸収の極

大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 200）につき，炎色反応試験

（１）を行うとき，黄色を呈する．

（４） 本品 0.05 g をとり，希水酸化ナトリウム試液 10

mL 及び水 5 mL の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

法により操作し，検液を調製する．検液 5 mL をとり，希

硝酸を加え酸性とした後，塩化バリウム試液を加えるとき，
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インドシアニングリーン（C43H47N2NaO6S2）の量（mg）

＝ インドシアニングリーン標準品の量（mg）×
AT
AS

NH

COOCH2CH2CH2CH3

CF3

白色の沈殿を生じる．

pH 本品の水溶液（1 → 200）の pH は 5.0 ～ 7.0 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.5 g を磁製るつぼにとり，ゆるくふ

たをし，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸 2 mL 及び硫

酸 5 滴を加え，白煙の生じるまで注意して加熱した後，500

～ 600 °C で強熱し，灰化する．冷後，塩酸 2 mL を加え，

水浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤し，熱湯 7

mL を加えて 2 分間加温する．次にフェノールフタレイン

試液 1 滴を加え，アンモニア試液を液が微赤色となるまで

滴加し，希酢酸 0.4 mL を加え，必要ならばろ過し，水 2

mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，全量を 10 mL とし，

検液とする．

比較液は硝酸 2 mL，硫酸 5 滴及び塩酸 2 mL を蒸発乾

固し，以下検液の調製法と同様に操作し，鉛標準液 0.5 mL

及び水を加えて 10 mL とする．検液及び比較液に硫化ナト

リウム試液 1 滴ずつを加えて混和し，5 分間放置した後，

試験を行うとき，検液の呈する色は比較液の呈する色より濃

くない（10 ppm 以下）．

なお，試験は試験液の層長が 8 ～ 10 cm になるような

共栓目盛付試験管を用い，上方より観察する。

（２） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（３） 他の色素 本品 0.025 g をとり，メタノール 1 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液 2�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次に水/n―ブタノール/氷酢酸混液（5：4：1）の上

層を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾す

るとき，緑色の単一スポットを認める．

（４） ヨウ化ナトリウム 本品約 0.2 g を精密に量り，水

100 mL を加えて溶かし，硝酸 1 mL を加え，0.01 mol/L

硝酸銀液で滴定する（電位差法）．

ヨウ化ナトリウムの含量は，本品の換算した乾燥物に対し，

5.0 % 以下である．

0.01 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 1.4989 mg NaI

乾燥減量 3.0 % 以下（0.5 g，減圧・0.67 kPa 以下，70 °C，

5 時間）．

定 量 法 本品及びインドシアニングリーン標準品を乾燥し，

その約 0.1 g ずつを精密に量り，それぞれメタノールを加

えて正確に 100 mL とする．それぞれの液 5 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とする．更にそ

れぞれの液 2 mL ずつを正確に量り，メタノールを加えて

正確に 50 mL とし，それぞれ試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，メタノールを対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 785 nm 付近の

吸収極大における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して，冷所に保存する．

容 器 気密容器．

110733

ウフェナマート
Ufenamate

C18H18F3NO2：337.34

本品は定量するとき，ウフェナマート（C18H18F3NO2）98.0

～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は微黄色～淡黄色の澄明な液で，においはないか，

又はわずかに特異なにおいがあり，味はない．

本品はメタノール，アセトン，クロロホルム又はエーテル

と混和する．

本品はエタノールに溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に塩酸ヒドロキシルアミンのエタノール

溶液（1 → 50）2 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（1 →

4）0.4 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 10 分間

加熱する．冷後，2 mol/L 塩酸試液 2 mL 及び塩化第二鉄

試液 1 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 220 ～ 224 nm，285 ～ 289 nm 及 び 345 ～ 350 nm

に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 3310 cm－1，1685 cm－1，1582 cm－1

及び 1164 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液はフッ化物の定性反応を呈する．

凝 固 点 16 ～ 20 °C（ただし，固体試料の小片を投入して

凝固を促進させる）．

屈 折 率 n20D：1.550 ～ 1.556

比 重 d2020：1.205 ～ 1.211

純度試験

（１） 溶状 本品 2.0 g をメタノール 8 mL に溶かすとき，

液は微黄色澄明である．

（２） 酸又はアルカリ 本品 1.0 g に中和エタノール 10

mL を加えて溶かし，フェノールフタレイン試液 2 滴を加

えるとき，液は赤色を呈しない．これに 0.05 mol/L 水酸化

ナトリウム液 0.20 mL を加えるとき，液は赤色を呈する．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にアセトン 40 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液にはアセトン 40 mL，希

塩酸 1 mL，0.005 mol/L 硫酸 0.45 mL 及び水を加えて

50 mL とする（0.043 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をクロロホルム 5 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ
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0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 168.67 mg C18H18F3NO2

CH2 C C

NH2

H

H

OH

CONH C

CH2CH

H

COOH
CH3

CH3

ロホルムを加えて正確に 50 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL とし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットする．次にヘキサン/酢酸エチル/氷酢酸

混液（10：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品約 4 g を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化カリ

ウム・エタノール液 50 mL を正確に加え，二酸化炭素吸収

管（ソーダ石灰）を付けた還流冷却器を用いて時々混ぜなが

ら水浴上で 30 分間加熱する．冷後，直ちに過量の水酸化カ

リウムを 0.5 mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノール

フタレイン試液 0.2 mL）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109431

ウベニメクス
Ubenimex

C16H24N2O4：308.37

本品を乾燥したものは定量するとき，ウベニメクス

（C16H24N2O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はメタノールに溶けにく

く，エタノールに極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶

けない．

本品は 1 mol/L 塩酸試液又は炭酸ナトリウム試液に溶け

る．

融点：約 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を炭酸ナトリウム試液 0.5 mL に溶かし，

アセチルアセトン・炭酸ナトリウム試液 1 mL を加え，還

流冷却器を付けて 1 時間加熱する．冷後，エタノール 10

mL 及び 4―ジメチルアミノベンズアルデヒド・塩酸試液＊1

mL を加え，1 時間放置するとき，液は赤だいだい色を呈す

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 250 ～

253 nm，256 ～ 259 nm 及び 261 ～ 264 nm に吸収の極

大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3200 cm－1，1695

cm－1，1641 cm－1，1402 cm－1 及び 700 cm－1 付近に吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－15.5 ～ －17.5°（乾燥後，0.5 g，1 mol/L
塩酸試液，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．

比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.03 g を移動相 A 液 10 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，移動

相 A 液を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

これらの液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ
法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自

動積分法により測定するとき，試料溶液のウベニメクス以外

の各々のピーク面積は，標準溶液のウベニメクスのピーク面

積の 1/2 より大きくない．また，各々のピーク面積の合計

は，標準溶液のウベニメクスのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シルカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：A 液 0.065 mol/L リン酸二水素カリウム/アセ

トニトリル混液（17：3）

B 液 アセトニトリル/0.065 mol/L リン酸二水素カリ

ウム混液（2：1）

A 液を 20 分間流した後，直線濃度勾配法によって B

液を流し，40 分間で B 液に切り替わるようにする．

その後，更に B 液を 10 分間流す．

流量：ウベニメクスの保持時間が 12 ～ 16 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：ウベニメクス及び N ―［（2 S ,3 R）―3―ア

ミノ―2―ヒドロキシ―4―フェニルブタノイル］―D―ロイシ

ン 5 mg ずつを移動相 A 液 20 mL に溶かす．この

液 20�L につき，上記の条件で操作するとき，N ―

［（2 S ,3 R）―3―アミノ―2―ヒドロキシ―4―フェニルブタノ

イル］―D―ロイシン，ウベニメクスの順に溶出し，その

分離度が 4 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たウベニメクスのピー
ク高さが 7 mm 以上になるように調整する．

面積測定範囲：70 分

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，80 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 30.837 mg C16H24N2O4

貯 法 容 器 気密容器．
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タンニン酸の量（mg）

＝ 定量用タンニン酸の量（mg）

×
（AT － AB）－（BT － BB）
（AS － AB）－（BS － BB）

N

N

O

O NH(CH2)3

CH3

H3C

N N

OCH3

107519

ウラジロガシエキス
Quercus Salicina Extract

本品は定量するとき，タンニン（タンニン酸として）20.0

～ 30.0 % を含む．

製 法 ウラジロガシ Quercus salicina Blume（Fagaceae）

の乾燥した小枝付葉を粗切し，水を加えて浸出後，浸出液を

ろ過し，ろ液を減圧濃縮後，噴霧乾燥し，粉末エキスとする．

性 状 本品は褐色～黒褐色の粉末で，特異なにおいがあり，

味は渋くて苦い．

本品は水にわずかに混濁して溶ける．

確認試験

（１） 本品 1 g に水 30 mL を加えてかき混ぜ，クロロホ

ルム 30 mL を加えて振り混ぜ，遠心分離する．水層を分液

漏斗に入れ，酢酸エチル 20 mL を加えて振り混ぜ，酢酸エ

チル層を分取し，水 10 mL を加え，振り混ぜて洗う．酢酸

エチルを減圧で留去し，残留物にエタノール 40 mL を加え

て溶かし，試料溶液とする．

（�） 試料溶液 1 mL に塩化第二鉄試液 1 滴を加えると
き，液は青緑色を呈する．

（�） 試料溶液 1 mL に塩化アルミニウム溶液（1 →
100）3 滴を加えるとき，液は黄緑色を呈し，青白色の強

い蛍光を発する．

（２） 本品 1 g に希硫酸 20 mL を加え，30 分間煮沸す

る．冷後，遠心分離して上澄液をとり，分液漏斗に入れ，エ

ーテル 30 mL を加えて振り混ぜる．水層を分取し，活性炭

0.6 g を加え，水浴上で 10 分間加熱した後，ろ過する．ろ

液 1 mL をとり，α ―ナフトールのエタノール溶液（3 →

20）2 滴及び硫酸 0.5 mL を加えるとき，液は濃赤紫色を

呈する．

純度試験 重金属 本品 1.0 g を強熱して灰化し，冷後，希

塩酸 3 mL を加え，加温した後，ろ過する．残留物を水 5

mL ずつで 2 回洗い，洗液をろ液に合わせ，アンモニア試

液を加えて中和する．必要ならばろ過し，ろ液に希酢酸 2

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液は鉛標準液 3.0 mL に希酢酸 2 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（30 ppm 以下）．

乾燥減量 8.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

灰 分 15 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品約 0.25 g を精密に量り，100 mL のメスフラ

スコに入れ，0.05 mol/L 硫酸試液 80 mL を加え，加温し

て溶かし，冷後，0.05 mol/L 硫酸試液を加えて 100 mL と

した後，ガラスろ過器（G 4）でろ過し，試料溶液とする．

別に定量用タンニン酸を 105 °C で 2 時間乾燥し，その約

0.1 g を精密に量り，0.05 mol/L 硫酸試液を加えて溶かし，

正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，かき混ぜ操作及び 0.0005 mol/L 過マンガン酸

カリウム液の滴加速度を一定に保って，次の滴定を行う．

A 滴定 試料溶液，標準溶液及び 0.05 mol/L 硫酸試液

1 mL ずつを正確に量り，それぞれに水 20 mL 及びインジ

ゴカルミン試液＊1 mL を正確に加え，0.0005 mol/L 過マン

ガン酸カリウム液で液の青色が黄緑色を経て黄色になるまで

滴定する．滴定量（mL）をそれぞれ AT，AS 及び AB とす

る．

B 滴定 試料溶液，標準溶液及び 0.05 mol/L 硫酸試液

10 mL ずつを正確に量り，それぞれ 50 mL の共栓三角フ

ラスコに入れ，それぞれにゼラチン試液 5 mL 及び酸性塩

化ナトリウム試液 10 mL を正確に加え，更にカオリン

1.00 g を加えて 15 分間振り混ぜた後，ガラスろ過器（G

4）でろ過する．ろ液 2.5 mL を正確に量り，水 40 mL 及び

インジゴカルミン試液＊1 mL を正確に加え，0.0005 mol/L

過マンガン酸カリウム液で液の青色が黄緑色を経て黄色にな

るまで滴定する．滴定量（mL）をそれぞれ BT，BS 及び

BB とする．

貯 法 容 器 気密容器．

109488

ウラピジル
Urapidil

C20H29N5O3：387.48

本品を乾燥したものは定量するとき，ウラピジル

（C20H29N5O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は酢酸（100）に溶けやすく，エタノール（95）又は

アセトンにやや溶けにくく，水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品のエタノール（95）溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 265 ～ 269 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3210 cm－1，2940 cm－1，

1687 cm－1，1655 cm－1，1500 cm－1 及び 1240 cm－1 付近に

吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1cm （268 nm）：648 ～ 682（乾燥後，0.03 g，エ

タノール（95），5000 mL）．

融 点 156 ～ 161 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 3.0 g をアセトン 40 mL 及び希硝酸

6 mL に溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL にア

セトン 40 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る（0.003 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．
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（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

ただし，硝酸マグネシウムのエタノール（95）溶液（1 →

10）10 mL を加えて燃焼させる．

（４） 類縁物質 本品 0.040 g をエタノール（95）5 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

エタノール（95）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層

板にスポットする．次に酢酸エチル/エタノール（95）/アン

モニア水（28）混液（22：13：1）を展開溶媒として約 15

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.07 g を精密に量り，酢酸

（100）80 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 12.916 mg C20H29N5O3

貯 法 容 器 気密容器．

107523

ウロガストロン
Urogastrone

本品は妊馬尿から得た抗胃・十二指腸潰瘍作用，胃液分泌

抑制作用を有する糖たん白質である．本品を乾燥したものは

定量するとき，表示量（力価）の 80.0 ～ 125.0 % に対応

するウロガストロンを含む．

性 状 本品は淡褐色の紛末又は小片で，におい及び味はない．

本品は水に溶けやすく，エタノール，アセトン又はエーテ

ルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に 1 mol/L 塩酸試液 5 mL を加え，還

流冷却器を付けて 3 時間煮沸する．冷後，遠心分離し，上

澄液 1 mL をとり，α ―ナフトールのエタノール溶液（1 →

5）2 滴を加えて振り混ぜ，次いで注意して硫酸 3 mL を加

えて振り混ぜるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 5 mg をとり，水酸化ナトリウム試液 1 mL を

加えて溶かし，硫酸銅試液 2 滴を加え，振り混ぜて放置す

るとき，上澄液の色は紫色を呈する．

（３） 体重 180 ～ 200 g の健康な雄シロネズミを 10 匹

1 群とし，23±2 °C，湿度 55±5 % の恒温恒湿室内で 24

時間絶食飼育した後，エーテル麻酔下で胃幽門括約筋部を結

紮し，創面をミッシェル氏鉗子で縫合し，アスピリン懸濁液

を体重 1 kg 当たり 5 mL を経口投与する．麻酔状態のう

ちに 1 群には本品の 0.4 mg を生理食塩液 0.5 mL に溶か

した溶液を，また，他の 1 群には生理食塩液 0.5 mL をそ

れぞれ静脈に注射する．シロネズミは各々のケージに戻し，

7 時間後に頸椎脱臼により安楽死させ，開腹し，胃摘出を行

う．摘出した胃にホルマリン溶液（1 → 50）7 mL を注入

し，約 10 分間経過後，大わんに沿って開き，ろ紙上に胃粘

膜の損傷を生じないように伸展して腺胃粘膜面の潰瘍を実体

顕微鏡下（10 倍）で観察する．動物 1 匹当たりの潰瘍の長

径の総和を潰瘍指数とする．

ウロガストロン投与群と対照群の潰瘍指数をステューデン

トの t 検定で有意差検定を行うとき，ウロガストロン投与

群の潰瘍指数は対照群を有意（p ＝ 0.05）に下廻る．

窒素含量 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，窒素

定量法により試験を行うとき，窒素（N：14.007）11.0 ～

15.0 % を含む．

純度試験 胎盤性性腺刺激ホルモン様作用 胎盤性性腺刺激ホ

ルモン（日局） の定量法により試験を行うとき，本品 1

mg（力価）の胎盤性性腺刺激ホルモン単位は 5 単位以下で

ある．

乾燥減量 8 % 以下（0.2 g，減圧，五酸化リン，2 時間）．

強熱残分 3.0 % 以下（0.5 g）．

定 量 法

（１） 試験動物 体重約 180 g の健康な雄シロネズミを用

いる．

（２） 標準溶液 定量用ウロガストロン適量を精密に量り，

生理食塩液を加えて溶かし，この液 0.5 mL 中に 0.2，0.4，

0.8 及び 1.6 mg（力価）を含む 4 種の溶液を製する．この

溶液を 5 匹を 1 群とする試験動物の 4 群に，（４）の操作

法に従ってそれぞれ注射し，胃液分泌量を測定する．試験の

結果に基づき，胃液分泌量が対照の 20 ～ 40 % 及び 50

～ 70 % になると推定される定量用ウロガストロンの濃度

をそれぞれ高用量標準溶液及び低用量標準溶液の濃度と定め

る．定量用ウロガストロン適量を精密に量り，生理食塩液を

加えて溶かし，この液の濃度が上記の試験の結果定められた

高用量標準溶液及び低用量標準溶液の濃度となるように製し，

それぞれ高用量標準溶液 SH 及び低用量標準溶液 SL とする．

（３） 試料溶液 本品の適量を精密に量り，高用量標準溶液

及び低用量標準溶液と等しい濃度になるように生理食塩液を

加えて溶かし，これらをそれぞれ高用量試料溶液 TH 及び

低用量試料溶液 TL とする．

（４） 操作法 試験動物を 1 群 8 匹以上で各群同数の A，

B，C 及び D 群の 4 群に無作為に分け，24 時間の絶食，

絶水の後，エーテル麻酔下で幽門結紮術を施行し，各群にそ

れぞれ SH，SL，TH 及び TL を尾静脈注射し，2 時間後に

頸椎脱臼により安楽死させ，胃を摘出し，血液その他の不要

物を分離し，胃内容物を試験管にとり，遠心分離して不要物

を除去し，胃液量を量る．計算法は胎盤性性腺刺激ホルモン

（日局）の定量法（ｖ）を準用する．

ただし，本品 1 mg 中のウロガストロンの力価 ＝ anti-

log M，また，L（p ＝ 0.95）は 0.50 以下とする．

貯 法 容 器 気密容器．
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N
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CH2

Cl

CH2 N CH3(CH2)9COOH

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 25.606 mg C19H20ClN3・C11H22O2

CH2 CHCH2(CH2)6CH2COOH

101493

ウンデシル酸クレミゾール
Clemizole Undecylate

C19H20ClN3・C11H22O2：512.13

本品を乾燥したものは定量するとき，ウンデシル酸クレミ

ゾール（C19H20ClN3・C11H22O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがある．

本品はメタノール，無水酢酸，エタノール，アセトン又は

クロロホルムに極めて溶けやすく，エーテルに溶けやすく，

イソプロピルエーテル又はヘキサンにやや溶けやすく，水に

ほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g をヘキサン 15 mL に溶かし，1 mol/L

塩酸試液 10 mL ずつで 3 回抽出する．ヘキサン層をとり，

水浴上で蒸発する．残留物に塩化チオニル 0.1 mL を加え，

水浴中で 10 分間加熱する．冷後，塩酸ヒドロキシルアミン

のエタノール溶液（1 → 50）1 mL 及び水酸化カリウム・

エタノール試液 2 mL を加え，水浴中で 1 分間加熱し，冷

後，希塩酸 1.5 mL 及び塩化第二鉄試液 0.1 mL を加える

とき，液は暗紫色を呈する．

（２）（１）の 1 mol/L 塩酸試液抽出液を合わせ，水酸化ナ

トリウム溶液（1 → 4）6 mL を加えて振り混ぜ，エーテル

10 mL ずつで 3 回抽出する．エーテル抽出液を合わせ，無

水硫酸ナトリウム 2 g で乾燥し，エーテル層を水浴上で蒸

発乾固した後，残留物をデシケーター（減圧，シリカゲル）

で 2 時間乾燥するとき，その融点は 104 ～ 108 °C である．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2852 cm－1，1712

cm－1，1612 cm－1，1407 cm－1 及び 771 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 66 ～ 69 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をメタノール 10 mL に溶かすと

き，液は微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，硫酸 0.5 mL を加えて

潤し，注意しながら初めは弱く加熱し，徐々に強熱して灰化

する．冷後，塩酸 2 mL を加え，以下第 2 法により操作し，

試験を行う．ただし，比較液は検液の調製と同量の試薬を用

いて同様に操作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加えて 50

mL とする（20 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をクロロホルム 10 mL に溶かし，試液

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にシクロヘキサン/酢酸エチル/メタノール/ジエチルアミ

ン混液（15：9：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，シリカゲル，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．ただし，滴定の終点は第二当量点とする．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

002037

ウンデシレン酸
Undecylenic Acid

C11H20O2：184.28

本品は定量するとき，ウンデシレン酸（C11H20O2）97.0 ～

102.0 % を含む．

性 状 本品は無色～黄色の液又は白色～微黄色の結晶性の塊

で，特異なにおいがある．

本品はエタノール，エーテル，クロロホルム，ダイズ油又

はハッカ油に極めて溶けやすく，ヒマシ油に溶けやすく，水

にほとんど溶けない．

凝固点：21 °C 以上．

屈折率 n25D：1.447 ～ 1.450

確認試験

（１） 本品 1 g に過マンガン酸カリウム試液 3 滴を滴加

するとき，試液の紅色は消える．

（２） 本品 2 g に新たに蒸留したアニリン 3 mL を加え，

還流冷却器を付け，直火で弱く 10 分間加熱する．冷後，エ

ーテル 30 mL を加え，分液漏斗に移し，2 mol/L 塩酸試

液 20 mL ずつで 3 回洗い，更に水 20 mL ずつで 3 回洗

った後，水浴上でエーテルのにおいがなくなるまで加熱する．

残留物を 70 vol % エタノールで 2 回再結晶し，デシケー

ター（減圧，シリカゲル）で 3 時間乾燥するとき，その融

点は 66 ～ 68 °C である．

比 重 d2525：0.909 ～ 0.913

ヨウ素価 131 ～ 140

ウンデシレン酸 133



CH2 CHCH2(CH2)6CH2COO 2  Zn2+

0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 4.319 mg C22H38O4Zn

CONH2

OCH2(CH2)4CH3

純度試験

（１） 水溶性の酸 本品 5 g に微温湯 5 mL を加え，振

り混ぜた後，ろ過する．ろ紙上の残留物は微温湯 2 mL で

洗い，ろ液及び洗液を合わせ，メチルオレンジ試液 1 滴を

加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.10 mL を加えると

き，液の赤色は次の比較液より濃くない．

比較液：水 5 mL にメチルオレンジ試液 1 滴を加える．

（２） 中性油脂 本品 1.0 g に無水炭酸ナトリウム 0.5 g

及び水 30 mL を加えて煮沸するとき，液は澄明である．

強熱残分 0.15 % 以下（3 g）．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，中和エタノール 20

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定

する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 18.428 mg C11H20O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

002038

ウンデシレン酸亜鉛
Zinc Undecylenate

C22H38O4Zn：431.92

本品を乾燥したものは定量するとき，ウンデシレン酸亜鉛

（C22H38O4Zn）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，特異なにおいがある．

本品は水，エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：116 ～ 121 °C

確認試験

（１） 本品 5 g に希硫酸 25 mL 及び水 20 mL を加え，

油層が澄明になるまで煮沸する．冷後，分液漏斗に移し，エ

ーテル 25 mL ずつで 2 回抽出し，エーテル抽出液を合わ

せ，水浴上でエーテルのにおいがなくなるまで加熱し，残留

物につき，次の試験を行う．

（�） 残留物 1 g に過マンガン酸カリウム試液 3 滴を滴
加するとき，試液の紅色は消える．

（�） 残留物 2 g に新たに蒸留したアニリン 3 mL を加
え，還流冷却器を付け，直火で弱く 10 分間加熱する．冷後，

エーテル 30 mL を加え，分液漏斗に移し，2 mol/L 塩酸

試液 20 mL ずつで 3 回洗い，更に水 20 mL ずつで 3 回

洗った後，水浴上でエーテルのにおいがなくなるまで加熱す

る．残留物を 70 vol % エタノールで 2 回再結晶し，デシ

ケーター（減圧，シリカゲル）で 3 時間乾燥するとき，そ

の融点は 66 ～ 68 °C である．

（２） 本品 0.1 g に水 10 mL 及び強アンモニア水 1 mL

を加えて溶かすとき，液は亜鉛塩の定性反応（１）及び

（２）を呈する．

純度試験 アルカリ土類金属及びアルカリ金属 本品 0.75 g

に水 20 mL 及び希塩酸 10 mL を加えて煮沸し，熱時ろ過

する．残留物を熱湯 25 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，

アンモニア試液を加えてアルカリ性とし，硫化アンモニウム

試液を沈殿が生じなくなるまで加え，よく振り混ぜた後，ろ

過する．必要ならばろ液が澄明になるまでろ過を繰り返し，

残留物は水 10 mL ずつで 2 回洗い，ろ液及び洗液を合わ

せ，硫酸 0.5 mL を加え，蒸発乾固し，650 °C で 3 時間

強熱するとき，残留物の量は 0.015 g 以下である．

乾燥減量 1.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，希硫酸

10 mL 及び水 10 mL を加えて油層が澄明になるまで煮沸

する．冷後，ろ過し，ろ紙上の残留物を水で洗い，洗液はろ

液に合わせ，水を加えて正確に 100 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，水酸化ナトリウム溶液（1 → 50）を加

えて中性とし，pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモニウム緩

衝液 5 mL を加え，0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二

ナトリウム液で滴定する（指示薬：エリオクロムブラック

T・塩化ナトリウム指示薬 0.04 g）．

貯 法 容 器 密閉容器．

102291

エキサラミド
Exalamide

C13H19NO2：221.30

本品を乾燥したものは定量するとき，エキサラミド

（C13H19NO2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はメタノール，エタノール又はアセトンに溶けやすく，

エーテルにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム 0.5 g 及びプロピレ

ングリコール 3 mL を加えて煮沸するとき，発生するガス

は潤した赤色リトマス紙を青変する．

（２） 本品 0.2 g に臭化水素酸 10 mL を加え，還流冷却

器を付け，穏やかに 1 時間煮沸した後，氷冷し，析出した

沈殿をろ取し，水 5 mL ずつで 3 回洗い，薄めたエタノー

ル（1 → 2）5 mL を加えて溶かし，希塩化第二鉄試液 2

～ 3 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 80000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

231 ～ 235 nm 及び 290 ～ 294 nm に吸収の極大を，波

長 259 ～ 263 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品をデシケーター（シリカゲル）で 12 時間乾燥し，

その 1 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1234 cm－1，1150

cm－1，1045 cm－1 及び 940 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 69 ～ 72 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 20 mL を加えて溶
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かすとき，液は無色澄明である．

（２） 臭化物 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とし，検液と

する．別に 0.01 mol/L 臭化水素酸 0.30 mL を正確に量り，

アセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

し，比較液とする．検液及び比較液に硝酸銀試液 1 mL ず

つを加えて混和し，直射日光を避け，5 分間放置した後，黒

色の背景を用い，ネスラー管の上方から観察して混濁を比較

するとき，検液の呈する混濁は，比較液の呈する混濁より濃

くない（0.024 % 以下）．

（３） 重金属 本品 4.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（5

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g に硝酸カリウム 0.3 g 及び無水炭

酸ナトリウム 0.5 g を加えてよくかき混ぜ，徐々に強熱し，

冷後，残留物に希硫酸 10 mL を加えて溶かし，白煙が発生

するまで加熱し，冷後，注意して水を加えて 5 mL とする．

これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う

（2 ppm 以下）．

（５） サリチルアミド及びサリチル酸 本品 0.40 g に薄め

たエタノール（2 → 3）15 mL を加えて溶かし，希塩化第

二鉄試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，液は紫色を呈しない．

（６） 類縁物質 本品 1.0 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 1

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にトルエン/ギ

酸エチル/ギ酸混液（5：4：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，12 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，窒素

定量法により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 2.2130 mg C13H19NO2

貯 法 容 器 密閉容器．

102196

エスクロシド
Esculoside

エスクリン

C15H16O9・1 1/2H2O：367.31

本品を定量するとき，換算した脱水物に対しエスクロシド

（C15H16O9）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はメタノール又はジオキサンにやや溶けにくく，水，

エタノール又は氷酢酸に溶けにくく，エーテルにほとんど溶

けない．

融点：約 200 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.03 g に希硝酸 5 mL を加え，水浴上で加熱

するとき，液は直ちに黄褐色を呈する．この液に過量のアン

モニア試液を加えるとき，液は直ちに赤褐色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 333 ～ 337

nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びエスクロシド標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法のペースト法により試験を行い，本品のスペクト

ルとエスクロシド標準品のスペクトルを比較するとき，両者

のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認め

る．

旋 光 度 〔α〕20D：－84 ～ －87°〔脱水物に換算したもの 0.2
g，水/ジオキサン混液（1：1），20 mL，100 mm〕．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.050 g を移動相 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のエスクロシド以外の

ピークの合計面積は，標準溶液のエスクロシドのピーク面積

より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：335 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m のオクタデシルシリル化シリカゲルを
充てんする．

カラム温度：室温

移動相：水/メタノール/氷酢酸混液（70：30：1）

流量：エスクロシドの保持時間が約 5 分になるように調

整する．

カラムの選定：本品及びエスクレチン 5 mg ずつを移動

相 50 mL に溶かす．この液 20�L につき，上記の条
件で操作するとき，エスクロシド，エスクレチンの順に

溶出し，その分離度が 7 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たエスクロシドのピー
ク高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：エスクロシドの保持時間の約 3 倍の範囲

水 分 7.0 ～ 8.0 %（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びエスクロシド標準品（別途本品と同様の方
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エスクロシド（C15H16O9）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したエスクロシド標準品の量（mg）×
AT
AS

OH

CH2CH3

CCCH CHClHC

0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 7.230 mg C7H9CIO

H3C

H

H H

HO

OH

H

法で水分を測定しておく）約 0.05 g ずつを精密に量り，そ

れぞれをメタノールに溶かし，正確に 100 mL とする．こ

れらの液 2 mL ずつを正確に量り，それぞれにメタノール

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法に

より試験を行い，波長 335 nm における吸光度 AT 及び AS

を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

102226

エスクロルビノール
Ethchlorvynol

C7H9CIO：144.60

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エスクロルビ

ノール（C7H9CIO）95.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は無色～黄色の液で，特異な刺激性のにおいがあ

る．

本品はメタノール，エタノール，アセトン，クロロホルム

又はエーテルと混和し，水と混和しない．

本品は光又は空気により徐々に暗色となる．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 20）1 mL にアンモニ

ア試液 4 滴を加えて振り混ぜ，更に硝酸銀試液数滴を加え

るとき，黄白色の沈殿を生じる．この沈殿は少量の硝酸銀試

液を滴加するとき，溶けるが，過量の硝酸銀試液を追加する

とき，再び沈殿を生じる．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 20）10 mL に塩酸 m―

フェニレンジアミン溶液 5 mL を加えるとき，液はだいだ

い赤色を呈する．

屈 折 率 n20D：1.476 ～ 1.480

純度試験 酸 本品 5.0 mL に中和した薄めたメタノール 50

mL を加えて溶かし，フェノールフタレイン試液 1 mL を

加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で液がうすいだいだい

赤色を呈するまで滴定するとき，0.1 mol/L 水酸化ナトリウ

ム液の消費量は 1.7 mL 以下である．

水 分 0.2 % 以下（5 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.11 g を精密に量り，硝酸銀の 70 vol %

エタノール溶液（1 → 40）50 mL を入れた三角フラスコに

入れ，直ちに 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（指示薬：メチルレッド・メチレンブルー試液 8 ～ 10 滴）．

ただし，滴定の終点は液が緑色を呈するときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

001073

エストラジオール
Estradiol

C18H24O2：272.38

本品を乾燥したものは定量するとき，エストラジオール

（C18H24O2）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはない．

本品はジオキサン又はジメチルホルムアミドに溶けやすく，

アセトンにやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，

エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は硫酸に溶ける．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 4 mg に硫酸 4 mL を加えて溶かし，試料溶液

とする．試料溶液は帯黄緑色を呈し，緑色の蛍光を発する．

試料溶液 2 mL を水 2 mL に加えるとき，液は淡だいだい

色に変わる．また，試料溶液 2 mL に硫酸第二鉄アンモニ

ウム試液 1 滴を加えるとき，液は濃緑色となり，水 5 mL

を加えるとき，液は赤色に変わる．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 20000）の吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 279 ～ 283 nm に吸収の極大を示

す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3450 cm－1，1610

cm－1，1500 cm－1，1450 cm－1，1250 cm－1，1231 cm－1，

1055 cm－1 及び 819 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋75 ～ ＋82°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

融 点 175 ～ 180 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアセトン 10 mL を加え，加温

して溶かすとき，液は無色澄明で，着色することがあっても

極めてわずかである．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にアセトン 40 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及びアセトンを加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.25 mL に希塩酸 6 mL 及びアセトンを加えて 50 mL と

する（0.018 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加えて溶かし，希塩酸 1 mL 及びジメチルホルムアミド

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸 1 mL 及びジ

メチルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.034 % 以

下）．
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エストラジオール（C18H24O2）の量（mg）

＝ エストラジオール標準品の量（mg）×
AT
AS

H3C

H

H H

HO

O

エストロン（C18H22O2）の量（mg）

＝ エストロン標準品の量（mg）×
AT
AS

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノールを

加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に石油

エーテル/エーテル/シクロヘキサノン混液（3：1：1）を展

開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾し，更に

105 °C で 10 分間加熱する．これに薄めた硫酸（3 → 4）

を均等に噴霧した後，105 °C で 3 分間加熱するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

たスポットより濃くない．

乾燥減量 3.5 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びエストラジオール標準品を 105 °C で 4

時間乾燥し，その約 0.01 g ずつを精密に量り，それぞれに

エタノールを加えて溶かし，正確に 50 mL とし，この液 5

mL ずつを正確に量り，エタノールを加えて正確に 20 mL

とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 281

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102213

エストロン
Estrone

C18H22O2：270.37

本品を乾燥したものは定量するとき，エストロン

（C18H22O2）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はジオキサンにやや溶けにくく，エタノール，アセト

ン，エーテル又はクロロホルムに溶けにくく，水にほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g にエタノール 3 mL を加え，加温して

溶かし，これに m―ジニトロベンゼン試液 5 滴及び水酸化

ナトリウム溶液（1 → 8）0.5 mL を加えて放置するとき，

液は赤紫色を呈し，徐々に赤褐色に変わる．

（２） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 279 ～ 282 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品及びエストロン標準品を乾燥し，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，両者のスペ

クトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度の吸

収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認めるときは，

それぞれをクロロホルムに溶かした後，クロロホルムを蒸発

し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋158 ～ ＋165°（乾燥後，0.1 g，ジオキ
サン，10 mL，100 mm）．

融 点 257 ～ 264 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g をジオキサン 10 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本操作は光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.10 g をジオキサン 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，ジオキサン

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製し，更に硝酸銀処理した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/アセトン/氷酢酸混液（9：3：1）

を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これにエタノール/硫酸混液（1：1）を均等に噴霧し，105

°C で 5 分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くなく，

また，大きくない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（0.1 g）．

定 量 法 本品及びエストロン標準品を乾燥し，その約 0.01

g ずつを精密に量り，それぞれをエタノールに溶かし，正

確に 200 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．これら

の液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 281 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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0.1 mol/L 硫酸第二セリウムアンモニウム液 1 mL

＝ 13.166 mg C6H6O5S・C4H11N
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102219

エタンシラート
Ethamsylate

C6H6O5S・C4H11N：263.31

本品を乾燥したものは定量するとき，エタンシラート

（C6H6O5S・C4H11N）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の紛末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水，メタノール又はエタノールに溶けやすく，アセ

トンに溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶

けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に水 2 mL を加えて溶かし，タングス

テン酸試液 1 mL 及び炭酸ナトリウム試液 1 mL を加える

とき，液は青色を呈する．

（２） 本品 0.05 g に水 1 mL を加えて溶かし，炭酸ナト

リウム試液 1 mL，アセトアルデヒド溶液（1 → 20）0.5

mL 及びニトロプルシッドナトリウム試液 0.5 mL を加え

て振り混ぜるとき，液は青紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 40000）の吸収スペクトルを測定

するとき，波長 299 ～ 303 nm に吸収の極大を示す．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 4.0 ～ 5.5 である．

融 点 128 ～ 132 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/水/

氷酢酸混液（5：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これにリンモリブデン酸のエタノ

ール溶液（1 → 10）を均等に噴霧した後，105 °C で 5 分

間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸化リ

ン，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水 40

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 硫酸第二セリウムアンモニ

ウム液で滴定する（指示薬：o―フェナントロリン試液 1

滴）．ただし，滴定の終点は液の赤色が黄緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003603

エチアジド
Ethiazide

C9H12ClN3O4S2：325.79

本品を乾燥したものは定量するとき，エチアジド

（C9H12ClN3O4S2）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はアセトンにやや溶けやすく，エタノールに溶けにく

く，水にほとんど溶けない．

融点：約 255 °C

確認試験

（１） ヒドロクロロチアジド（日局）の確認試験（２）を準

用する．

（２） 本品 1 g をとり，水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）

20 mL に溶かし，直火で 10 分間蒸留するとき，留出液は

プロピオンアルデヒドのにおいを有する．また，この液 1

mL にフクシン亜硫酸試液 1 mL を加えるとき，液は赤紫

色を呈する．

（３）（２）の蒸留残留物に水 50 mL を加えて混和し，塩

酸で酸性とし徐々に冷却するとき，針状の結晶を析出する．

この結晶を希エタノールを用いて再結晶し，105 °C で 4 時

間乾燥するとき，その融点は 257 ～ 259 °C である．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 224 ～ 228 nm，269 ～ 273 nm 及 び 315 ～ 319 nm

に吸収の極大を示す．

（５） 本品につき，炎色反応（２）を行うとき，緑色を呈す

る．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし硝酸マ

グネシウムのエタノール溶液（1 → 50）10 mL 及び強過酸

化水素水 1.5 mL を加えて燃焼させる（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 10 mg をとり，アセトン 100 mL
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を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/エタノール混液（2：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき黒色で，更に照

射を続けると青色の蛍光を発する単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.015 g を精密に量り，エ

タノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液

5 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL

とし，この液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行

い，波長 271 nm 付近における吸収の極大波長で吸光度 A

を測定する．

エチアジド（C9H12ClN3O4S2）の量（mg）＝
A
638

× 20000

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108773

エチゾラム
Etizolam

C17H15ClN4S：342.85

本品を乾燥したものは定量するとき，エチゾラム

（C17H15ClN4S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，エタノールにやや溶け

やすく，無水酢酸又は酢酸エチルにやや溶けにくく，エーテ

ルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を硫酸 3 mL に溶かし，この液に紫外

線を照射するとき，淡黄緑色の蛍光を発する．

（２） 本品 0.01 g を希塩酸 5 mL に溶かし，ライネッケ

塩試液 0.5 mL を加えるとき，淡赤褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.02 g をとり，希水酸化ナトリウム試液 10

mL 及び過酸化水素試液 1 mL の混液を吸収液とし，酸素

フラスコ燃焼法により操作し，検液を調製する．検液に希塩

酸 2 mL 及び塩化バリウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，

白色の沈殿を生じる．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2970 cm－1，1616

cm－1，1530 cm－1，1414 cm－1，1034 cm－1 及 び 760 cm－1

付近に吸収を認める．

（５） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 146 ～ 149 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g を酢酸エチル 100 mL に溶かし，

薄めた炭酸ナトリウム試液（1 → 10）50 mL を加えて振り

混ぜ，水層を分取して酢酸エチル 20 mL ずつで 2 回洗っ

た後，あらかじめ水でじゅうぶんに洗ったろ紙を用いてろ過

する．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 25 mL に希硝

酸を加えて中和し，更に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.018 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム 10 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 10 mL とする．この液 1 mL を

正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/エーテル/ジ

エチルアミン混液（5：4：2）を展開溶媒として約 12 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸 70 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．ただし，滴定の終点は 2 回目の変曲点とする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 17.142 mg C17H15ClN4S

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109665

エチドロン酸二ナトリウム
Etidronate Disodium

C2H6Na2O7P2：249.99

本品を乾燥したものは定量するとき，エチドロン酸ニナト

リウム（C2H6Na2O7P2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末である．

本品は水に溶けやすく，エタノール（99.5）にほとんど溶

けない．
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メタノール（CH4O）の量（mg）

＝ 1.0（mL）× 1000 × 0.79 ×
HT

HS
×

5
10000

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 12.500 mg C2H6Na2O7P2

OCONH2

C CH

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.4 ～ 5.4 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に硫酸銅試液 1 mL

を加えて 10 分間振り混ぜるとき，青色の沈殿を生じる．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1167 cm－1，1058

cm－1，919 cm－1 及び 814 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

純度試験

（１） 亜リン酸塩 本品約 3.5 g を精密に量り，pH 8.0 の

エチドロン酸二ナトリウム用リン酸塩緩衝液 100 mL に溶

かした後，0.05 mol/L ヨウ素液 20 mL を正確に加え，直

ちに密栓する．この液を暗所で 30 分間放置した後，酢酸

（100）1 mL を加え，過量のヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸

ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．

同様の方法で空試験を行い，亜リン酸塩（NaH2PO3）の量を

求めるとき，1.0 % 以下である．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 5.199 mg NaH2PO3

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．ただし，希酢酸 2 mL を加えた後，遠心分離

を行い，上澄液を用いる．比較液には鉛標準液 2.0 mL を

加える（20 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） メタノール 本品約 0.5 g を精密に量り，水に溶か

し，水を加えて正確に 5 mL とし，試料溶液とする．別に

メタノール 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100

mL とし，更にこの液 1 mL を正確に量り，水を加えて正

確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 1�L ずつを正確に量り，次の条件でガスクロマトグラ
フ法により試験を行い，それぞれの液から得たメタノールの

ピーク高さ HT 及び HS を測定し，メタノールの量を求め

るとき，その量は 0.1 % 以下である．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 3 ～ 4 mm，長さ約 2 m の管に 180 ～

250�m のガスクロマトグラフ用多孔性ポリマーを充て
んする．

カラム温度：130 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：メタノールの保持時間が約 2 分になるように調整

する．

カラムの選定：メタノール及びエタノール（99.5）1 mL

をとり，水を加えて 100 mL とする．この液 1 mL を

とり，水を加えて 100 mL とする．この液 1�L につ
き，上記の条件で操作するとき，メタノール，エタノー

ルの順に流出し，それぞれのピークが完全に分離するも

のを用いる．

乾燥減量 5.0 % 以下（0.5 g，210 °C，2 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，水に

溶かし，正確に 50 mL とする．この液 15 mL を正確に量

り，あらかじめカラムクロマトグラフ用強酸性イオン交換樹

脂（H 型）5 mL を用いて調製した直径 10 mm のクロマ

トグラフ柱に入れ，1 分間に約 1.5 mL の流速で流出させ

る．次に水 25 mL ずつを用いてクロマトグラフ柱を 2 回

洗う．洗液は先の流出液に合わせ，0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液で滴定する（電位差滴定法）．

貯 法 容 器 気密容器．

102229

エチナメート
Ethinamate

C9H13NO2：167.21

本品を乾燥したものは定量するとき，エチナメート

（C9H13NO2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール，エタノール，アセトン，エーテル又は

クロロホルムに溶けやすく，水に溶けにくく，ヘキサンに極

めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.03 g にエタノール 3 mL を加えて溶かし，

臭素試液 3 滴を加えるとき，試液の色は消える．

（２） 本品 0.03 g にエタノール 3 mL を加えて溶かし，

硝酸銀試液 10 mL を加えるとき，白色の沈殿を生じる．こ

れに強アンモニア水 1 mL を加えて振り混ぜるとき，沈殿

は黄色を呈し，徐々に黄褐色に変わる．更にエタノール 10

mL を加えるとき，沈殿は溶け，液は黄色～赤色となる．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2943 cm－1，1718

cm－1，1448 cm－1，1250 cm－1，及び 1042 cm－1 付近に吸収

を認める．

融 点 94 ～ 98 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.40 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30

mL にアセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.011 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，アセトン 25 mL を加

えて溶かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL

にアセトン 25 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（20 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，アセトンを加えて

溶かし，正確に10mLとし，試料溶液とする．この液につ
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 16.721 mg C9H13NO2

H3C

H

H H

H

OH

C2H5

メタノール（CH3OH）の量（%）

＝
WS

WT
×

HT/HTI ＋ 2（HS′/HSI′）－ 3（HS/HSI）
HS′/HSI′－ HS/HSI

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10

�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄
層板にスポットする．次にクロロホルム/アセトン混液（9：

1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに過マンガン酸カリウム溶液（1 → 500）を均等

に噴霧するとき，黄色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，50 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，エタ

ノール 4.5 mL を加えて溶かし，硝酸銀溶液（1 → 20）30

mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指

示薬：メチルレッド・メチレンブルー試液 0.2 mL），ただ

し，滴定の終点は液の赤紫色が緑色に変わるときとする．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

102281

エチルナンドロール
Ethylnandrol

C20H32O：288.47

本品を乾燥したものは定量するとき，換算した脱メタノー

ル物に対し，エチルナンドロール（C20H32O）96.0 ～ 102.0

% を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール，アセトン又はジオキサンに溶けやすく，

酢酸エチルにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

黄色～だいだい色を呈する．この液に紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，緑色の蛍光を発する．

（２） 本品及びエチルナンドロール標準品を乾燥し，赤外吸

収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとエチルナンドロール標準品のスペクトル

を比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同

様の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を

認めるときは，それぞれをメタノールに溶かした後，メタノ

ールを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋29 ～ ＋33°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

融 点 87 ～ 94 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） メタノール 本品を乾燥し，その約 0.10 g を精密に

量り蒸留フラスコに入れ，水 50 mL を加え，沸騰石を入れ，

氷水を循環させた冷却器に連結する．受器には氷水中で冷却

した水 1 mL を入れた 25 mL のメスフラスコを用い，留

液約 20 mL を得るまで注意して蒸留する．留液は室温にし

た後，内標準溶液として n―プロパノール溶液（1 → 400）

2 mL を正確に加え，水を加えて 25 mL とし，試料溶液と

する．別に 20 °C の標準メタノール約 0.12 g を精密に量

り，水を加えて正確に 100 mL とする．この液 2 mL 及び

3 mL をそれぞれ正確に量り，内標準溶液として n―プロパ

ノール溶液（1 → 400）2 mL を正確に加え，水を加えて正

確に 25 mL とし，標準溶液（１）及び標準溶液（２）とす

る．試料溶液，標準溶液（１）及び標準溶液（２）のそれぞ

れ一定量（約 2�L）につき，次の条件でガスクロマトグラ
フ法により試験を行う．それぞれの液のメタノール及び n―

プロパノールのピーク面積又は高さを測定し，次式によって

メタノール量を求めるとき，その量は 4.0 % 以下である．

WS：20 °C の標準メタノールの量（g）

WT：試料の採取量（g）

HS 及び HSI：それぞれ標準溶液（１）から得たメタノール

及び n―プロパノールのピーク面積又はピーク高さ

HS′及び HSI′：それぞれ標準溶液（２）から得たメタノー

ル及び n―プロパノールのピーク面積又はピーク高さ

HT 及び HTI：それぞれ試料溶液から得たメタノール及び n―

プロパノールのピーク面積又はピーク高さ

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 3 mm，長さ 100 cm のガラス管に 177

～ 250�m のガスクロマトグラフ用スチレン・ジビニ
ルベンゼン共重合体を充てんする．

カラム温度：130 °C 付近の一定温度

試料気化室温度：150 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス及び流量：窒素，メタノールの保持時間が

約 5 分となるように窒素の流量を調節する．

（３） 他のステロイド 本品 0.1 g をとり，メタノール 20

mL を加えて溶かし試料溶液とする．この液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 20�L を薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次に n―ヘプタン/アセトン混液（4：1）を展開

溶媒として，約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．こ

れに硫酸を均等に噴霧し，100 °C で 10 分間加熱するとき，

だいだい色～赤褐色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，内標

準物質アイコサノールの酢酸エチル溶液（1 → 200）を加え

て溶かし正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別にエチル

ナンドロール標準品（あらかじめ標準品の純度試験（１）メ

タノールの方法でメタノール分を測定しておく）をデシケー

ター（減圧，五酸化リン）で 4 時間乾燥し，その約 0.12 g

を精密に量り，アイコサノールの酢酸エチル溶液（1 →

200）を加えて溶かし，正確に 50 mL とし，標準溶液

（２）とする．この液 4 mL を正確に量り，アイコサノール
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エチルナンドロール（C20H32O）の量（%）

＝
WS

WT
×

HT/HTI ＋ 2（HS′/HSI′）－ 3（HS/HSI）
3（HS′/HSI′－ HS/HSI）

× 100

CHCONHCONH2

CH2CH3

NO2PO
C2H5O

C2H5

O

の酢酸エチル溶液（1 → 200）2 mL を正確に加え，標準溶

液（１）とする．

試料溶液，標準溶液（１）及び標準溶液（２）のそれぞれ

一定量（約 2�L）につき，次の条件でガスクロマトグラフ
法によって試験を行う．

WS：脱メタノール物に換算したエチルナンドロール標準品

の量（g）

WT：脱メタノール物に換算した試料の採取量（g）

HS 及び HSI：それぞれ標準溶液（１）から得たエチルナン

ドロール及びアイコサノールのピーク面積又はピーク高さ

HS′及び HSI′：それぞれ標準溶液（２）から得たエチルナ

ンドロール及びアイコサノールのピーク面積又はピーク高

さ

HT 及び HTI：それぞれ試料溶液から得たエチルナンドロー

ル及びアイコサノールのピーク面積又はピーク高さ

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m の管に，担体とし

て 149 ～ 177�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土
を用い，フェニルメチルシリコンポリマー（フェニル

50 %）を 2 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：220 °C 付近の一定温度

試料気化室温度：260 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス及び流量：窒素，エチルナンドロールの保

持時間が約 7 分となるように窒素の流量を調節する．

貯 法 容 器 気密容器．

102283

エチルフェナセミド
Ethylphenacemide

C11H14N2O2：206.24

本品を乾燥したものは定量するとき，エチルフェナセミド

（C11H14N2O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，クロロホルム

にやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，エーテル

に溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）5

mL を加えて煮沸するとき，アンモニアのにおいを発し，こ

のガスは潤した赤色リトマス紙を青変する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3339 cm－1，1669

cm－1，1388 cm－1，1094 cm－1 及び 801 cm－1 付近に吸収を

認める．

融 点 148 ～ 152 °C

純度試験

（１） 液性 本品 0.5 g に水 10 mL を加え，5 分間振り

混ぜてろ過するとき，ろ液は中性である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加えて溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホルムアミド

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL に希硝酸 6 mL 及びジ

メチルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.014 % 以

下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL と

し，この液 5 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正

確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/メタノール混液（4：1）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，窒素

定量法によって試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 1.0312 mg C11H14N2O2

貯 法 容 器 気密容器．

109065

エチルホスホン酸パラニトロフェニル
エチル
p―Nitrophenyl―O ―ethyl―ethylphosphonate

C10H14NO5P：259.20

本品は定量するとき，エチルホスホン酸パラニトロフェニ

ルエチル（C10H14NO5P）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色澄明の液である．

本品はメタノール，エタノール，クロロホルム又はエーテ

ルと混和し，水に溶けにくい．

本品は毒性を有する．

沸点：147 ～ 152 °C（減圧・27 Pa）．

確認試験

（１） 本品 5 ～ 6 滴を試験管にとり，これに希水酸化ナト
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遊離のパラニトロフェノールの量（g）＝
A
1446

× 50

エチルホスホン酸パラニトロフェニルエチルの量（g）

＝
（AT × 20 － AF × 2.5）

1446
× 20 × 1.863

N

H
N O

O C2H5

リウム試液 1 滴を加え，水浴上で加熱する．冷後，硝酸第

二水銀試液 2 滴を加えて加熱するとき，液の淡黄色はだい

だい色に変わり，冷却するとき，だいだい白色の沈殿を生じ

る．更に，一夜放置するとき，沈殿は赤だいだい色に変わる．

（２） 本品 2 ～ 3 滴を試験管にとり，メタノール 4 ～ 5

滴を加えて溶かす．これに塩酸 1 mL 及び鉄粉 0.5 g を加

え，水浴上で 10 分間加熱する．冷後，ろ過し，ろ液に炭酸

ナトリウム試液 3 mL を加える．これにエーテル約 2 mL

を加え，よく振り混ぜ，エーテル層を分取し，エーテルを留

去する．残留物に希塩酸 5 滴を加えた液は，芳香族第一ア

ミンの定性反応を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 30000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

268 ～ 276 nm に吸収の極大を示す．

屈 折 率 n20D：1.520 ～ 1.530

比 重 d2020：1.250 ～ 1.260

純度試験

（１） 遊離のパラニトロフェノール 本品 0.10 g を精密に

量り，水を加えて正確に 500 mL とする．この液 25 mL

を正確にとり，水を加えて 100 mL とし，試料溶液とする．

この液 10 mL を正確にとり，エタノール約 10 mL 及び炭

酸ナトリウム・炭酸水素ナトリウム緩衝液 2.5 mL を加え，

更にエタノールを加えて正確に 25 mL とする．よく混和し

た後，エタノールを対照とし，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 400 nm における吸光度 A を測定し，

次の式によって計算するとき，その値は，1.0 % 以下である．

（２） 類縁物質 本品 0.030 g をとり，クロロホルム 10

mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1.0

mL を正確にとり，クロロホルムを加えて正確に 20 mL と

し標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノー

ル混液（40：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標

準溶液から得たスポットより濃くない．

定 量 法 本品約 0.10 g を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 500 mL とする．この液 25 mL を正確に量り，水

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液

5 mL を正確に量り，エタノール約 20 mL，水酸化ナトリ

ウム溶液（1 → 10）20 mL を加え，更にエタノールを加え

て正確に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，50

% エタノールを加えて正確に 20 mL とする．この液につ

き，50 % エタノールを対照とし，波長 400 nm における

吸光度 AT を測定する．

AT：全量のパラニトロフェノールの吸光度

20：試料溶液からの希釈倍数

AF：遊離のパラニトロフェノールの吸光度（純度試験（１）

の値）

2.5：試料溶液からの希釈倍数

1.863：エチルホスホン酸パラニトロフェニルエチルへの換

算係数

＝
エチルホスホン酸パラニトロフェニルエチルの分子量

パラニトロフェノールの分子量

1446：パラニトロフェノールの分子量

20：試料溶液への希釈倍数

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102232

エトトイン
Ethotoin

C11H12N2O2：204.23

本品を乾燥したものは定量するとき，エトトイン

（C11H12N2O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い．

本品はエタノール又はクロロホルムに溶けやすく，エーテ

ルにやや溶けやすく，水に溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

水溶中で 5 分間加熱し，冷後，塩酸 2 mL 及びジアセチル

モノオキシム溶液（3 → 100）1 mL を加え，水溶中で 5

分間加熱するとき，液はだいだい色を呈する．

（２） 本品 0.2 g に無水炭酸ナトリウム 0.2 g を加えて混

和し，加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙

を青変する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 2000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

257 ～ 259 nm 及び 263 ～ 265 nm に吸収の極大を，254

～ 256 nm 及び 261 ～ 263 nm に吸収の極小を示す．

融 点 90 ～ 95 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.1 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.40 mL，エタノール 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加え

て 50 mL とする（0.014 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液
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エトポシド（C29H32O13）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したエトポシド標準品の量（mg）×
QT

QS

10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセトン混液

（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これを飽和ヨウ素蒸気を満たした槽中で 10 分間

放置するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，500

mL のケルダールフラスコに入れ，粉末とした硫酸カリウム

10 g，硫酸銅 0.5 g 及び硫酸 20 mL を加える．フラスコ

を約 45°に傾けて弱く加熱し，泡立ちがやめば加熱を強め，

液が青色澄明となり，フラスコの内壁に炭化物を認めなくな

るまで加熱を続ける．冷後，注意して水 150 mL を加えて

混和し，冷却し，水酸化ナトリウム溶液（2 → 5）100 mL

をフラスコの内壁に沿って層積し，粒状の亜鉛 5 ～ 6 粒を

加え，直ちに連結管を用いて連結する．受器には 0.5 mol/L

硫酸 15 mL を正確に入れ，更に水 40 mL を加え，冷却器

の下端をこの液に浸す．内容物の 3/4 容量が留出するまで

蒸留し，過量の酸を 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定

する（指示液：メチルレッド試液 3 滴）．同様の方法で空試

験を行う．

0.5 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 102.11 mg C11H12N2O2

貯 法 容 器 気密容器．

108995

エトポシド
Etoposide

C29H32O13：588.56

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，エトポシド

（C29H32O13）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノールに溶けに

くく，水又は無水エーテルに極めて溶けにくい．

融点：約 250 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）5 mL に 1

mol/L 塩酸試液 5 mL を加え，約 90 °C で 30 分間加熱

した後，溶媒を減圧で留去する．残留物に水 20 mL 及び酢

酸エチル 10 mL を加えて強く振り混ぜた後，この水層 1

mL にアントロンの硫酸溶液（1 → 500）2 mL を加えて振

り混ぜるとき，液は青緑色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

282 ～ 287 nm に吸収の極大を示し，波長 288 ～ 293 nm

に吸収の肩を示す．

（３） 本品及びエトポシド標準品につき，赤外吸収スペクト

ル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のス

ペクトルとエトポシド標準品のスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－100 ～ －105°（乾燥物に換算したもの
0.1 g，メタノール，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.1 g をメタノール 20 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.050 g をメタノール 10 mL に溶

かし，移動相を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．この

液 2 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 200 mL と

し，標準溶液とする．これらの液 50�L につき，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

各々のピークを自動積分法により測定するとき，試料溶液の

エトポシド以外の各々のピーク面積は，標準溶液のエトポシ

ドのピーク面積の 1/2 より大きくない．また，各々のピー

ク面積の合計は標準溶液のエトポシドのピーク面積より大き

くない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定：定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 50�L から得たエトポシドのピーク
高さが 30 mm 以上になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からエトポシドの保持時

間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 4.0 % 以下（0.2 g，減圧，100 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びエトポシド標準品（別途本品と同様の方法

で乾燥減量を測定しておく）約 0.05 g ずつを精密に量り，

それぞれをメタノールに溶かし，正確に 50 mL とする．こ

れらの液の 10 mL ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶

液 5 mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 50

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行う．それぞれの液のエトポシド及び内標準物質のピーク面

積を測定し，内標準物質のピーク面積に対するエトポシドの

ピーク面積比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 2，6―ジクロルフェノールのメタノール溶液（3

→ 2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：290 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用フェニルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

エトポシド144



C
N

CH

O

C2H5

NH OCH2CH2N

O

HH

HO H

H HO

HOH2C N

N

O

NHCO(CH2)20CH3

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：硫酸ナトリウム 6.44 g を薄めた氷酢酸（1 →

100）に溶かし，1000 mL とした液にアセトニトリル

250 mL を加える．

流量：エトポシドの保持時間が約 20 分になるように調整

する．

カラムの選定：本品及びピクロエトポシド 0.01 g ずつを

量り，メタノール 15 mL に溶かした後，移動相を加え

て 50 mL とする．この液 50�L につき，上記の条件
で操作するとき，エトポシド，ピクロエトポシドの順に

溶出し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102286

エトミドリン
Etomidoline

C23H29N3O2：379.50

本品を乾燥したものは定量するとき，エトミドリン

（C23H29N3O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄褐色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味は苦い．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，メタノール又は

エタノールに溶けやすく，アセトン又は酢酸エチルにやや溶

けやすく，エーテルに溶けにくく，水又はヘキサンにほとん

ど溶けない．

本品のエタノール溶液（1 → 50）は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品 3 mg に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，水浴上

で 5 分間加熱し，冷後，p―ジメチルアミノベンズアルデヒ

ド試液 0.5 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）の吸収スペク

トルを測定するとき，波長 243 ～ 245 nm に吸収の極大を

示す．また本品につき，紫外可視吸光度測定法によりエタノ

ール溶液（1 → 10000）の吸収スペクトルを測定するとき，

波長 303 ～ 307 nm に吸収の極大を示す．

融 点 105 ～ 107 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.30 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，

これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う

（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 200 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノー

ル/強アンモニア水混液（100：1）を展開溶媒として約 13

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，非水

滴定用アセトン 100 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 37.950 mg C23H29N3O2

貯 法 容 器 気密容器．

108452

エノシタビン
Enocitabine

C31H55N3O6：565.78

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エノシタビ

ン（C31H55N3O6）として 98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はテトラヒドロフランに溶けにくく，エタノールに極

めて溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：145 ～ 150 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g を酸化カルシウム 0.2 g と共に徐々に加

熱し，強熱するとき，発生するガスは湿した赤色リトマス紙

を青変する．

（２） 本品 0.02 g に希塩酸 3 mL を加え，水浴中で 30

分間加熱し，冷後オルシン試液 1 mL を加え，更に水浴中

で 30 分間加熱するとき，液は緑色を呈する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

212 ～ 216 nm，246 ～ 250 nm 及 び 300 ～ 304 nm に

吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.02 g にエタノール 20 mL を加えて溶かし，

この液に塩酸を加え，pH 2.0 に調整したのち，55 °C で

30 分間加熱し，ついで水浴上で蒸発乾固する．残留物に水

20 mL を加え，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL
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をとり，0.01 mol/L 塩酸試液を加えて 100 mL とした液に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 278 ～ 282 nm に吸収の極大を示し，240 ～

245 nm に吸収の極小を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋64 ～ ＋72°（脱水物に換算したもの 0.5
g，テトラヒドロフラン，100 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，テトラヒドロフラン

を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液とする．

この液 3 mL を正確に量り，テトラヒドロフランを加えて

正確に 200 mL とし，標準溶液（１）とする．また，標準

溶液（１）10 mL を正確に量り，テトラヒドロフランを加

えて 30 mL とし，標準溶液（２）とする．試料溶液，標準

溶液（１）及び標準溶液（２）につき，薄層クロマトグラフ

法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて

調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノ

ール混液（5：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開したのち，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外の Rf 値 0.66

付近のスポットは標準溶液（１）から得たスポットより，ま

た Rf 値 0.02 付近のスポットは，標準溶液（２）から得た

スポットより濃くない．

水 分 2.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.6 g を精密に量り，テトラヒドロフラン

10 mL を加え加温して溶かし，加温した非水滴定用氷酢酸

50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴

定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 56.58 mg C31H55N3O6

貯 法

保存条件 5 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

102167

エピジヒドロコレステリン
Epidihydrocholesterin

C27H48O：388.67

本品を乾燥したものは定量するとき，エピジヒドロコレス

テリン（C27H48O）95.0 ～ 105.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，エーテル又はピリジン

にやや溶けやすく，エタノール，酢酸エチル又は n―ヘキサ

ンに溶けにくく，水又は無水酢酸にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に無水酢酸 2 mL 及びピリジン 3 mL

を加え，水浴上で 30 分間加熱し，水 5 mL を加えてかき

混ぜた後，冷却する．析出した結晶をろ取し，少量の水で洗

い，メタノールから 3 回再結晶し，デシケーター（減圧，

五酸化リン）で 4 時間乾燥するとき，その融点は 95.0 ～

96.5 °C である．

（２） 本品及びエピジヒドロコレステリン標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験

を行い，本品のスペクトルとエピジヒドロコレステリン標準

品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波

数のところに同様に強度の吸収を認める．もし，これらのス

ペクトルに差を認めるときは，本品及びエピジヒドロコレス

テリン標準品をクロロホルムに溶かした後，クロロホルムを

蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋22 ～ ＋30°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

融 点 183 ～ 187 °C

純度試験

（１） 酸 本品 2.0 g に水 40 mL を加え，時々振り混ぜ

ながら水浴上で 10 分間加熱する．冷後，ろ過し，ろ液 20

mL にフェノールフタレイン試液 1 滴及び 0.1 mol/L 水酸

化ナトリウム液 0.30 mL を加えるとき，液の色は赤色であ

る．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 他のステロイド 本品及びエピジヒドロコレステリン

標準品それぞれ 0.050 g をとり，それぞれにクロロホルム

を加えて溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液及び標準溶

液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 2�L ずつを，薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次に n―ヘキサン/酢酸エチル混液（4：1）を展開溶媒

として約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに硫

酸を均等に噴霧した後，100 °C で 15 分間加熱するとき，

試料溶液及び標準溶液から得たスポットは，褐色を呈し，こ

れらの Rf 値は等しい．また，本品はこれと異なる位置にス

ポットを認めない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸化リ

ン，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びエピジヒドロコレステリン標準品を乾燥し，

その約 0.05 g を精密に量り，それぞれにクロロホルムを加

えて溶かし，正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 5 mL ずつを，共栓試験管に

正確に量り，水浴上でクロロホルムを蒸発し，残留物にピリ

ジン/無水酢酸混液（3：2）0.5 mL を加えて溶かした後，

栓をして水浴中で 30 分間加熱する．冷後，少量のエーテル

エピジヒドロコレステリン146



エピジヒドロコレステリン（C27H48O）の量（mg）

＝ エピジヒドロコレステリン標準品の量（mg）×
AT
AS

H

H H

H

OH

HH3C
1/4 H2O

H3C

S

エピチオスタノール（C19H30OS）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したエピチオスタノール標準品の量（mg）

×
AT
AS

を加え，水浴上で空気を送りながら，ピリジン/無水酢酸混

液を蒸発する．更にピリジン及び酢酸臭がなくなるまでこの

操作を繰り返した後，残留物をデシケーター（減圧，シリカ

ゲル）で 1 時間乾燥し，これに 2 % ヒドロキシルアミン

試液 10 mL を正確に加え，直ちに，栓をして，5 分間ごと

に激しく振りながら 30 分間放置する．次にそれぞれの液 5

mL を正確に共栓遠心沈殿管にとり，希過塩素酸第二鉄試液

5 mL を正確に加え，栓をしてよく振り混ぜ，5 分間放置し

た後，遠心分離する．それぞれの上澄液につき，クロロホル

ム 5 mL を用いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

から得たそれぞれの波長 525 nm における吸光度 AT 及び

AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

102174

エピチオスタノール
Epitiostanol

C19H30OS・1/4H2O：311.01

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エピチオス

タノール（C19H30OS：306.51）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味はない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メチルエチルケトンに

やや溶けやすく，メタノール，エタノール，アセトン又はエ

ーテルにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点：約 129 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.5 mg に p―ジメチルアミノシンナムアルデヒ

ド 2 mg を加え，硫酸・酢酸試液 2 mL を加えて溶かすと

き，液は紅色を呈する．この液を水浴上で 5 分間加熱する

とき，液は赤紫色に変わる．

（２） 本品 1 mg にメタノール 1 mL を加えて溶かし，塩

化パラジウム試液＊ 0.3 mL を加えるとき，黄色の沈殿を生

じる．これに水 1 mL 及びクロロホルム 2 mL を加えて振

り混ぜた後，放置するとき，クロロホルム層は黄色を呈する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 1000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

262 ～ 266 nm に吸収の極大を示し，波長 239 ～ 243 nm

に吸収の極小を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋22.5 ～ ＋25.5°（脱水物換算，0.1 g，ク
ロロホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にクロロホルム 5 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（４） 他のステロイド 本品 0.010 g にクロロホルム 5.0

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 3 mL を正

確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．薄層クロマトグラフ用シリカゲ

ルを用いて調製した薄層板に，試料溶液 10�L ずつを約
10 mm の間隔で A 及び B の 2 箇所にスポットし，風乾

する．同様に，標準溶液 10�L を 1 箇所にスポットし，
風乾する．A には，更にエピチオスタノール用硝酸銀・エ

タノール試液 4�L を試料溶液のスポットより大きい直径
で重ねてスポットし，風乾する．次にクロロホルム/メチル

エチルケトン混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに硫酸を軽く均等に噴霧し

た後，約 130 °C で 3 分間加熱するとき，A 及び B から

得たスポットは，それぞれ単一か，又は異種スポットがあっ

ても，標準溶液のスポットより濃くない．

水 分 1.0 ～ 2.0 %（0.3 g，容量滴定法，逆滴定）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びエピチオスタノール標準品それぞれ約

0.05 g ずつを精密に量り，それぞれに内標準溶液として n―

オクチルベンゼンのメタノール溶液（1 → 500）4 mL を正

確に加えて溶かした後，メタノールを加えて正確に 100 mL

とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行う．それぞれの液のエピチオスタノール及び内標準物

質のピーク面積を自動積分法により測定し，内標準物質のピ

ーク面積に対するエピチオスタノールのピーク面積比 AT

及び AS を求める．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に充てん剤としてオクタデシルシリル化した 10�m の
シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/水混液（20：3）

流量：毎分 1 mL

カラムの選定：標準溶液につき，上記の条件で操作し，エ

ピチオスタノールと内標準物質の分離度を測定するとき，

4 以上であり，それぞれのピークのテーリングファクタ

ーを求めるとき，2 以下のカラムを用いる．また，試料

溶液につき，上記の条件で操作する試験を 5 回繰り返

し，内標準物質のピーク面積に対するエピチオスタノー

ルのピーク面積比の変動係数を求めるとき，2.0 % 以下

のカラムを用いる．
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貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003607

エフロキサート
Efloxate

C19H16O5：324.33

本品を乾燥したものは定量するとき，エフロキサート

（C19H16O5）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，におい及び

味はない．

本品は熱エタノール又はクロロホルムに溶けやすく，アセ

トン又は酢酸エチルにやや溶けにくく，メタノール，無水エ

タノール，イソプロパノール又はエーテルに溶けにくく，エ

タノールに極めて溶けにくく，水又はシクロヘキサンにほと

んど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にエタノール 4 mL を加え，穏やかに

加温して溶かした後，マグネシウムの小片及び塩酸 1 滴を

加えるとき，液は黄色～淡黄赤色を呈する．

（２） 本品 0.01 g に硫酸 1 mL を加えて溶かすとき，液

は強い紫色の蛍光を発する．

（３） 本品 0.02 g に無水エタノール 10 mL を加え，穏や

かに加温して溶かし，冷後，無水エタノールを加えて 100

mL とする．この液につき，吸収スペクトルを測定するとき，

波長 302 ～ 307 nm に吸収の極大を，波長 262 ～ 266

nm に吸収の極小を示す．

融 点 123 ～ 126 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にクロロホルム 5 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 遊離アルカリ 本品 1.0 g をとり，熱エタノール 20

mL を加えて溶かし，フェノールフタレイン試液 2 滴を加

えるとき，液は無色である．

（３） ハロゲン化合物 本品につき，炎色反応試験（２）を

行うとき，緑色又は青色を呈しない．

（４） 類縁物質 本品 0.100 g を正確に量り，クロロホル

ムに溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にカ

ルベトキシメチルフラボンオキシアセテート 1.00 mg を正

確に量り，クロロホルムに溶かし，正確に 20 mL とし，標

準溶液（１）とする．別に，7―ヒドロキシフラボン 1.00 g

を正確に量り，クロロホルムに溶かし，正確に 100 mL と

する．この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて

正確に 20 mL とし，標準溶液（２）とする．更にフラボン―

7―オキシアセテート 3.00 g を正確に量り，クロロホルムに

溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液（３）とする．試

料溶液，標準溶液（１），標準溶液（２）及び標準溶液

（３）につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液，標準溶液（１），標準溶液（２）及び標準溶液

（３）10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/酢酸エチル/シクロヘキサン混液（3：1：1）を展

開溶媒とし，約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．こ

れに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，標準溶液

（１）から得たスポットに対応する位置に生じる試料溶液の

スポットは，標準溶液（１）のスポットの紫色より濃くない．

また，紫外線（主波長約 365 nm）を照射するとき，試料溶

液から得たスポットは，標準溶液（２）から得たスポットと

同じ位置に認めないか，又は認めてもその黄緑色より濃くな

く，更に標準溶液（３）から得たスポットと同じ位置に認め

ないか，又は認めてもその紫色より濃くない．

乾燥残量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水/イ

ソプロパノール混液（1：1）50 mL を加え，水浴上で加熱

して溶かし，冷後，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 20 mL

を正確に加える．3 分間放置した後，過量の水酸化ナトリウ

ムを 0.1 mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノールフタ

レイン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 32.433 mg C19H16O5

貯 法 容 器 気密容器．

108515

エモルファゾン
Emorfazone

C11H17N3O3：239.27

本品を乾燥したものは定量するとき，エモルファゾン

（C11H17N3O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶又は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，

においはないか，又はわずかに特異なにおいがあり，味はわ

ずかに苦い．

本品は水，メタノール，エタノール又は無水酢酸に溶けや

すく，エーテルにやや溶けにくい．

本品は光によって徐々に変化する．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 5.0 ～ 6.5 である．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を 1 mol/L 塩酸試液 2 mL に溶かし，

ライネッケ塩試液 5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じ

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 237

～ 241 nm 及び 310 ～ 314 nm に吸収の極大を示し，288

～ 292 nm に肩を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1617 cm－1，1598 cm－1
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及び 1119 cm－1 付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（312 nm）：282 ～ 294（乾燥後，0.01 g，水，

1000 mL）．

融 点 89 ～ 92 °C（乾燥後）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～淡黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は，0.01 mol/L 塩酸 0.5 mL を加える（0.018 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.5 g を移動相 50 mL に溶かし，試料溶液と

する．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により

測定するとき，試料溶液のエモルファゾン以外のピークの合

計面積は，標準溶液のエモルファゾンのピーク面積より大き

くない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：313 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：水/メタノール混液（11：10）

流量：エモルファゾンの保持時間が約 5 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品 0.016 g 及び 2，4―ジニトロフェニル

ヒドラジン 0.015 g を移動相 50 mL に溶かす．この

液 20�L につき上記の条件で操作するとき，エモルフ
ァゾン，2，4―ジニトロフェニルヒドラジンの順に溶出し，

その分離度が 4 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たエモルファゾンのピ
ーク高さが 2 ～ 6 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からエモルファゾンの保

持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，無水

酢酸 60 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.927 mg C11H17N3O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102091

エラスターゼ ES
Elastase ES

本品はブタのすい臓から製したもので，エラスチンを分解

し，カゼイン，フィブリン及び変性コラーゲンなども分解す

る．通例，デキストランを加えたものである．

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，1 mg 中

75 ～ 105 エラスターゼ単位を含む．

性 状 本品は灰色～淡褐色の粉末で，特異なにおいがある．

確認試験

（１） 本品 1.0 g を 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム試液 25

mL に溶かし，硫酸銅溶液（1 → 100）を少量ずつ加えると

き，液は，初め赤紫色を呈し，次いで紫色を経て青紫色を呈

する．

（２） 本品 0.02 g を pH 8.8 の希パリッチュ緩衝液 100

mL に溶かし，エラスチン 0.1 g を加えて 45 °C で 1 時

間振り混ぜるとき，エラスチンはほとんど溶ける．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g を磁製るつぼにとり，ゆるくふ

たをし，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸 2 mL 及び硫

酸 5 滴を加え，白煙が生じなくなるまで注意して加熱した

後，500 ～ 600 °C で強熱し，灰化する．冷後，塩酸 2 mL

を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤し，

熱湯 10 mL を加えて 2 分間加温する．次にフェノールフ

タレイン試液 1 滴を加え，アンモニア試液を液が微赤色と

なるまで滴加し，薄めたギ酸（1 → 25）を加えて pH 3.0

に調整し，必要ならばろ過し，水 10 mL で洗い，ろ液及び

洗液を合わせ，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液は硝酸 2 mL，硫酸 5 滴及び塩酸 2

mL を水浴上で蒸発し，更に砂浴上で蒸発乾固し，残留物を

塩酸 3 滴で潤し，以下検液の調製法と同様に操作し，鉛標

準液 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以

下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 窒素含量 本品約 0.03 g を精密に量り，窒素定量法

により試験を行うとき，窒素（N：14.007）の量は，換算し

た乾燥物に対し 7.5 ～ 9.7 % である．

乾燥減量 6.0 % 以下（0.5 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 1.0 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品約 0.04 g を精密に量り，氷冷した pH 8.5 の

トリス緩衝液 80 mL を加え，氷冷しながら振り混ぜて溶か

し，氷冷した pH 8.5 のトリス緩衝液を加えて正確に 100

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，ウシ血清アルブ

ミン試液 5 mL を正確に加え，氷冷した pH 8.5 のトリス

緩衝液を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．

エラスターゼ基質液 2 mL ずつを正確に量り，3 個の 10

mL のメスフラスコに入れ，2 個は試料溶液用，1 個はウシ

血清アルブミン加 pH 8.5 のトリス緩衝液用とし，25±0.1

°C の恒温槽に 5 分間浸す．別に試料溶液及びウシ血清アル

ブミン加 pH 8.5 のトリス緩衝液を 25±0.1 °C に 5 分間

浸し，その 0.5 mL ずつを正確に量り，それぞれを先のメ

スフラスコに加え，25±0.1 °C で正確に 10 分間放置した
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本品の乾燥物 1 mg 当りのエラスターゼ単位

＝
p―ニトロアニリン標準品の量（mg）
乾燥物に換算した試料の採取量（mg）

×
ĀT － AO

AC

× 7.240 × 7.03

(CH3)3N+CH2CHCH2COOH

OH

Cl

後，氷酢酸 0.5 mL ずつを正確に加え，激しく振り混ぜ，

次いで水を加えて正確に 10 mL とし，水を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により，波長 410 nm におけるそれぞれ

の吸光度 AT 及び AO を測定し，AT の平均値 ĀT を求める．

別に p―ニトロアニリン標準品約 0.06 g を精密に量り，

メタノール 70 mL に溶かし，メタノールを加えて正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，pH 8.5 のト

リス緩衝液を加えて正確に 50 mL とする．更に，この液 5

mL を正確に量り，氷酢酸 2.5 mL を正確に加え，水を加

えて正確に 50 mL とし，水を対照とし，紫外可視吸光度測

定法により，波長 410 nm における吸光度 AC を測定する．

1 エラスターゼ STANA 単位は，上記の測定条件下で 1

分間に 1�mol の p―ニトロアニリンを生成するときの酵素

活性に相当し，次式により，エラスチン法によるエラスター

ゼ単位を計算する．

7.03：STANA 単位よりエラスチン法のエラスターゼ単位

への換算係数

貯 法 容 器 気密容器．

001097

塩化アンモニウム
Ammonium Chloride

NH4Cl：53.49

本品を乾燥したものは定量するとき，塩化アンモニウム

（NH4Cl）99.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末又は塊で，

においはなく，味は塩辛く冷感がある．

本品は水又はグリセリンに溶けやすく，エタノールに溶け

にくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品はやや吸湿性である．

確認試験 本品の水溶液（1 → 10）はアンモニウム塩及び塩

化物の定性反応を呈する．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，20 mL とした液の pH

は 4.6 ～ 6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 2.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 3.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.1 mL を加える（0.015 % 以下）．

（３） 重金属 本品 4.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（5

ppm 以下）．

（４） 鉄 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かし，薄め

た塩酸（2 → 3）3 mL を加えて 1 分間煮沸する．冷後，

水を加えて 25 mL とし，過硫酸アンモニウム 0.05 g 及び

チオシアン酸アンモニウム試液 5 mL を加えて振り混ぜ，5

分間放置するとき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 2.0 mL に薄めた塩酸（2 → 3）3 mL

及び水を加えて 25 mL とし，同様に操作する．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，水 50

mL を加えて溶かし，強く振り混ぜながら 0.1 mol/L 硝酸

銀液で滴定する（指示薬：クロム酸カリウム試液 1 mL）．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 5.349 mg NH4Cl

貯 法 容 器 気密容器．

003620

塩化カルニチン
Carnitine Hydrochloride

C7H16ClNO3：197.66

本品を乾燥したものは定量するとき，塩化カルニチン

（C7H16ClNO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

酸味がある．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールにやや溶けにく

く，氷酢酸に溶けにくく，無水酢酸又はエーテルにほとんど

溶けない．

本品は潮解性である．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 2.3 ～ 2.6 である．

本品は旋光性がない．

融点：約 198 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）3 mL にライネッケ塩試液

1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1733 cm－1，1486

cm－1，1407 cm－1，1177 cm－1 及び 1095 cm－1 付近に吸収

を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） アンモニウム 本品 0.30 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 3.0 mL を用いる（0.01 % 以

下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 1.0 g を移動相 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 15 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び
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CH3

H3CNCH2CH2CH2COOCH3

CH3

Cl
+

ClN(CH2)15CH3

+
H2O

標準溶液 1�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のカルニチン以外のピ

ークの合計面積は，標準溶液のカルニチンのピーク面積より

大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m のオクタデシルシリル化シリカゲルを
充てんする．

カラム温度：室温

移動相：リン酸 4.9 g 及び 1―ペンタンスルホン酸ナトリ

ウム 2.45 g を水 1000 mL に溶かす．この液に水酸化

ナトリウム試液を加えて pH 2.6 に調整した後，孔径

0.4�m のメンブランフィルターを用いてろ過する．
流量：カルニチンの保持時間が約 8 分になるように調整

する．

カラムの選定：本品 0.50 g 及び L―塩酸ヒスチジン 5

mg を移動相 25 mL に溶かす．この液 1�L につき，
上記の条件で操作するとき，カルニチン，ヒスチジンの

順に溶出し，その分離度が 2.5 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 1�L から得たカルニチンのピーク
高さが 6 ～ 15 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からカルニチンの保持時

間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，5 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 20 mL を加え，加温して溶かす．冷後，無水酢酸 140

mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 19.766 mg C7H16ClNO3

貯 法 容 器 気密容器．

101262

塩化カルプロニウム
Carpronium Chloride

C8H18ClNO2：195.69

本品を乾燥したものは定量するとき，塩化カルプロニウム

（C8H18ClNO2）97.5 % 以上，及び塩素（Cl：35.45）17.8 ～

18.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがある．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール又はクロロホル

ムに溶けやすい．

本品は極めて吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に水酸化ナトリウム

2 g を加えて加温するとき，トリメチルアミン様のにおい

を発し，そのガスは潤した赤色リトマス紙を青変する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に塩酸ヒドロキシル

アミン溶液（1 → 10）1 mL 及び水酸化ナトリウム試液 2

mL を加えてよく振り混ぜ，希塩酸 2 mL 及び希塩化第二

鉄試液 0.5 mL を加えるとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

pH 本品の水溶液（1 → 10）の pH は 2.7 ～ 4.7 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（５） トリメチルアミン 本品 0.10 g に炭酸水素ナトリウ

ム飽和水溶液 10 mL を加え，水浴上で 1 分間加温すると

き，トリメチルアミンのにおいを発しない．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 塩化カルプロニウム 本品を乾燥し，その約 0.25 g

を精密に量り，非水滴定用氷酢酸 10 mL を加えて溶かした

後，無水酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 1 滴）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 19.569 mg C8H18ClNO2

（２） 塩素 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，

水 50 mL を加えて溶かし，フェノールフタレイン試液 2

滴を加え 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で中和した後，0.1

mol/L 硝酸銀液で滴定する（指示薬：クロム酸カリウム試

液 3 滴）．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 3.5453 mg Cl

貯 法 容 器 気密容器．

005602

塩化セチルピリジニウム
Cetylpyridinium Chloride

C21H38ClN・H2O：358.00

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩化セチル

ピリジニウム（C21H38ClN：339.99）99.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水，エタノール又はクロロホルムに溶けやすく，ア
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0.02 mol/L テトラフェニルボロンナトリウム液 1 mL

＝ 6.800 mg C21H38ClN

N+

CH3

(CH2)10H2N N NH2

H3C

2Cl+

4―アミノキナルジンの量（%）

＝（0.396 A1 － 0.315 A2）× 1.25

セトンにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.25 g を試験管にとり，融解して褐色を呈する

まで加熱するとき，ピリジン臭を発する．

（２） 本品 0.02 g に水 10 mL を加えて溶かし，フェリシ

アン化カリウム試液 3 mL を加えるとき，黄色の沈殿を生

じる．

（３） 本品 2 mg に水 1 mL を加えて溶かし，チオシアン

酸カリウム試液 1 mL を加えるとき，白色のゼラチン状の

沈殿を生じる．

（４） 本品の水溶液（1 → 25000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 257 ～

261 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 80 ～ 84 °C

純度試験

（１） 酸 本品 0.50 g に水 50 mL を加えて溶かし，フェ

ノールフタレイン試液 1 滴及び 0.02 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 2.5 mL を加えるとき，液の色は赤色である．

（２） ピリジン 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム溶液（1

→ 10）10 mL を加えて溶かすとき，直ちにピリジン臭を発

しない．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

水 分 4.5 ～ 5.5 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.15 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

水 75 mL を加えて溶かし，クロロホルム 10 mL，ブロム

フェノールブルー試液 0.4 mL 及び新たに製した炭酸水素

ナトリウム溶液（1 → 250）5 mL を加えた後，振り混ぜな

がら 0.02 mol/L テトラフェニルボロンナトリウム液でクロ

ロホルム層の青色が消えるまで滴定する．なお，終点前の数

滴は注意して滴加し，1 滴ごとに強く振り混ぜる．

貯 法 容 器 気密容器．

003621

塩化デカリニウム
Dequalinium Chloride

C30H40Cl2N4：527.57

本品を乾燥したものは定量するとき，塩化デカリニウム

（C30H40Cl2N4）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末で，においはな

く，味は苦い．

本品は水，メタノール又はエタノールに溶けにくく，氷酢

酸又は無水酢酸にほとんど溶けない．

融点：310 ～ 318 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 20 mL を加え，激しくかき混ぜた

後，ろ過し，ろ液 3 mL に希硝酸 0.3 mL を加えるとき，

白色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 125000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 238

～ 240 nm 及び 325 ～ 327 nm に吸収の極大を，波長

335 ～ 340 nm に吸収の肩を示す．

（３） 本品 1 g に水 30 mL を加え，加熱して溶かし，冷

後，ろ過する．ろ液は塩化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 酸及びアルカリ 本品 0.30 g に新たに煮沸し冷却し

た水 300 mL を加え，10 分間振り混ぜて溶かし，試料溶液

とする．試料溶液 100 mL にブロムクレゾールパープル試

液 1 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.20 mL を加

えるとき，液の色は赤紫色である．また，試料溶液 100 mL

にブロムクレゾールパープル試液 1 滴及び 0.1 mol/L 塩酸

0.20 mL を加えるとき，液の色は黄色である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 4―アミノキナルジン 本品 1.0 g をとり，水 45 mL

を正確に加えて 5 分間振り混ぜた後，希硝酸 5 mL を正確

に加え，10 分間振り混ぜ，ろ過する．ろ液 20 mL を正確

に量り，1 mol/L 水酸化ナトリウム試液 20 mL を加え，

エーテル 50 mL ずつで 2 回抽出する．全エーテル抽出液

を合わせ，水 10 mL で洗った後，1 mol/L 塩酸試液 20

mL ずつで 2 回，5 mL で 1 回抽出する．塩酸抽出液を合

わせ，1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50 mL とする．

この液につき，1 mol/L 塩酸試液を対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 318 nm 及び 326 nm

における吸光度 A1 及び A2 を測定し，4―アミノキナルジン

の量を次の式により求めるとき，その量は 1.0 % 以下であ

る．ただし，A1/A2 は 1 以上である．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）100 mL を加え，還流

冷却器を付けて，穏やかに加熱して溶かす．冷後，0.02

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試液 0.2 mL）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.02 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 5.276 mg C30H40Cl2N4

貯 法 容 器 気密容器．
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ClC OHOOCN
+

塩化トロスピウム（C25H30ClNO3）の量（mg）

＝ 標準品の量（mg）×
AT
AS

107483

塩化トロスピウム
Trospium Chloride

C25H30ClNO3：427.96

本品を乾燥したものは定量するとき，塩化トロスピウム

（C25H30ClNO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で味は苦い．

本品は水，メタノール又はエタノールに溶けやすく，氷酢

酸にやや溶けやすく，無水酢酸に溶けにくく，アセトニトリ

ルに極めて溶けにくく，エーテル，アセトン又はクロロホル

ムにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に濃硫酸 0.2 mL を加えるとき，液はだ

いだい色を呈し，徐々に退色し，淡紅色に変わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 10000）5 mL をとり，ピクリン

酸試液 1 滴及び 5 % アンモニア溶液 0.5 mL を加え，直

ちにクロロホルム 5 mL を加え，激しく振り混ぜて静置す

るとき，クロロホルム層は黄色を呈する．

（３） 本品約 1 g に水 3 mL を加えて溶かし，1 mol/L

水酸化ナトリウム液 5 mL を加えて，水浴上で 5 分間加熱

する．冷後，希塩酸を滴加して pH を約 1 とし，生じた沈

殿をろ取し，0.5 mol/L 塩酸 5 mL ずつで 2 回，更に水 5

mL ずつで 2 回洗う．これを 60 °C で 3 時間，減圧乾燥

するとき，その融点は 148 ～ 152 °C である．

（４） 本品の水溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 251 ～

253 nm 及び 257 ～ 259 nm に吸収の極大を，また波長

247 ～ 250 nm 及び 254 ～ 256 nm に吸収の極小を示す．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 5.0 ～ 7.0 である．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（258 nm）：10.25 ～ 10.90（乾燥後，0.1 g，

水，200 mL，10 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 酸 本 品 0.5 g に 中 和 エ タ ノ ー ル 20 mL，0.01

mol/L 水酸化ナトリウム液 0.5 mL 及びフェノールフタレ

イン試液 2 滴を加えるとき，液の色は赤色である．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，減圧，60 °C，5 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及び塩化トロスピウム標準品を乾燥し，それぞ

れ約 0.1 g を精密に量り，水を加えて正確に 200 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 258 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

103935

塩化マグネシウム
Magnesium Chloride

MgCl2・6H2O：203.30

本品は定量するとき，塩化マグネシウム（MgCl2・6H2O）

98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶又は塊で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールに溶けやすい．

本品は潮解性である．

確認試験 本品の水溶液（1 → 20）はマグネシウム塩及び塩

化物の定性反応を呈する．

pH 本品 1.0 g をとり，水を加えて溶かし，20 mL とした液

の pH は 5.0 ～ 7.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 5.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.005 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 鉄 本品 4.0 g に水を加えて溶かし，25 mL とし，

薄めた塩酸（2 → 3）3 mL，過硫酸アンモニウム 0.05 g

及びチオシアン酸アンモニウム試液 5 mL を加えて振り混

ぜ，5 分間放置するとき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 2.0 mL をとり，水を加えて 25 mL

とし，同様に操作する．

（５） バリウム 本品 3.0 g に水を加えて溶かし，30 mL

とし，ろ過する．ろ液 10 mL に希硫酸 2 mL を加え，2

時間放置するとき，液は変化しない．

（６） カルシウム 本品 1.0 g に希塩酸 5 mL 及び水を加

えて溶かし，100 mL とし，試料溶液とする．別に本品 1.0

g をとり，カルシウム標準液 1.0 mL，希塩酸 5 mL 及び

水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，次の条件で原子吸光光度法に

より試験を行い，試料溶液及び標準溶液の吸光度 AT 及び

AS を測定するとき，AT は AS － AT より小さい．
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0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 10.165 mg MgCl2・6H2O

＝
乾燥物に換算したリゾチーム標準品の量〔mg（力価）〕

乾燥物に換算した試料の採取量（mg）

×
AO － AT
AO － AS

CHCOOCH2CH2CH
CH3

CH3

NHCH2CH2N
C2H5

C2H5
2HCl

使用ガス：可燃性ガス アセチレン又は水素

支燃性ガス 空気

ランプ：カルシウム中空陰極ランプ

波長：422.7 nm

（７） ヒ素 本品 0.67 g をとり，第 1 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（3 ppm 以

下）．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，水 25 mL を加えて

溶かし，pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 5

mL を加え，0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリ

ウム液で滴定する（指示薬：エリオクロムブラック T・塩

化ナトリウム指示薬 0.04 g）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

003625

塩化リゾチーム
Lysozyme Hydrochloride

塩酸リゾチーム

本品はニワトリの卵白から得られる塩基性ポリペプチドで，

ムコ多糖分解作用を有する．

本品を定量するとき，換算した乾燥物に対し，その 1 mg

中リゾチーム 0.8 mg（力価）以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性，若しくは無晶性の粉末

で，においはなく，味は甘い．

本品は水又は生理食塩液に溶け，エタノール又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品の水溶液（3 → 200）の pH は 3.0 ～ 5.0 である．

確認試験

（１） 本品 0.2 g に pH 5.4 の酢酸塩緩衝液 100 mL を加

えて溶かし，その 5 mL にニンヒドリン試液＊ 1 mL を加

え，10 分間加熱するとき液は青紫色を呈する．

（２） 本品を pH 5.4 の酢酸塩緩衝液に溶かした液（1 →

10000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 279 ～ 281 nm に吸収の極大を示

す．

純度試験

（１） 溶状 本品の水溶液（3 → 200）5 mL に必要ならば

希塩酸を加えて pH 3 に調整するとき，液は澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 窒素 本品につき，窒素定量法によって試験を行うと

き，窒素（N：14.007）の量は換算した乾燥物に対し 16.5

～ 19.0 % である．

乾燥減量 8.0 % 以下（0.1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 2.0 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びリゾチーム標準品（あらかじめ本品と同様

の方法で乾燥減量を測定しておく）のそれぞれ約 50 mg

（力価）に対応する量を精密に量り，それぞれに pH 6.2 の

リン酸塩緩衝液を加えて正確に 100 mL とする．この液 2

mL ずつを正確に量り，pH 6.2 のリン酸塩緩衝液を加えて

正確に 100 mL とし，この液 2 mL ずつを正確に量り，

pH 6.2 のリン酸塩緩衝液を加えてそれぞれ正確に 50 mL

とし，試料溶液及び標準溶液とする．塩化リゾチーム用基質

液 3 mL ずつを正確に量り，3 本の試験管に入れ，35 °C

で 3 分間加温する．別に標準溶液，試料溶液及び pH 6.2

のリン酸塩緩衝液を 35 °C で 3 分間加温し，その 3 mL

ずつを正確に量り，それぞれを先の試験管に加え，35 °C で

10±0.1 分間放置した後，これらの液につき，直ちに水を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 640

nm におけるそれぞれの吸光度 AS，AT 及び AO を測定する．

試験を 3 回繰り返し，その平均値について次の式により計

算する．

本品の乾燥物に換算した 1 mg 中のリゾチーム量

〔mg（力価）〕

貯 法 容 器 気密容器．

109066

塩酸アカミロフェニン
Acamylophenine Hydrochloride

C19H32N2O2・2HCl：393.39

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸アカミロフェニ

ン（C19H32N2O2・2HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸に溶けやすく，エタ

ノールにやや溶けやすく，無水酢酸にやや溶けにくく，エー

テルに溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に水 5 mL を加えて溶かし，亜硝酸ナト

リウム試液 0.1 mL を加え，エーテル 10 mL を加えて振

り混ぜる．エーテル層を分取し，水 10 mL で洗った後，水

浴上で蒸発乾固し，残留物にフェノール 5 mg を加え，こ

れに硫酸 3 滴を加えるとき，濃青色を呈する．これに注意

して水 1 mL を加えるとき，液は赤色を呈し，これに水酸

化ナトリウム試液 10 mL を加えるとき，液は青色に変わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に塩化白金酸試液 1

滴を加えるとき，淡黄褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 1.6 ～ 2.3 である．

融 点 168 ～ 172 °C
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 19.670 mg C19H32N2O2・2HCl

N CH2CH2CH2N
C2H5

C2H5
HCl

H3CO2S CHCHCH2OOCCH2NH2

OH

NHCOCHCl2

HCl

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用
いて調製した薄層板にスポットする．次にアセトン/水/氷酢

酸混液（20：5：2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均

等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，100 °C，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108991

塩酸アプリンジン
Aprindine Hydrochloride

C22H30N2・HCl：358.95

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸アプリンジン

（C22H30N2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品は水，メタノール又は氷酢酸に極めて溶けやすく，無

水エタノールに溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は光によって変化する．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 500）5 mL に希塩酸 0.2 mL

及び亜硝酸ナトリウム試液 3 滴を加えるとき，液は黄色を

呈する．

（２） 本品の塩酸・エタノール試液＊溶液（1 → 5000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 264 ～ 267 nm 及び 271 ～ 274 nm に吸収の

極大を示し，波長 268 ～ 271 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1599 cm－1，1506

cm－1，1356 cm－1，1185 cm－1 及び 687 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL に希硝酸 1 mL を加

えた液は塩化物の定性反応を呈する．

pH 本品の水溶液（1 → 50）の pH は 6.4 ～ 7.0 である．

融 点 127 ～ 131 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をメタノール 10 mL に溶かすと

き，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.050 g をメタノール 5 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にメタノール/氷酢酸混液（49：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.895 mg C22H30N2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

107251

塩酸アミノ酢酸チアンフェニコール
Thiamphenicol Glycinate Hydrochloride

C14H18Cl2N2O6S・HCl：449.73

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸アミノ

酢酸チアンフェニコール（C14H18Cl2N2O6S・HCl）99.0 % 以

上を含む．

性 状 本品は白色～微帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，

においはなく，味はわずかに苦い．

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

タノールに極めて溶けにくく，アセトン，エーテル又はクロ
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チアンフェニコール（C12H15Cl2NO5S：356.22）の量（mg）

＝
A
27.3

× 5000

H3C

H2NO2S

CHCH2NHCH2CH2O

CH3O

OH

HCl

ロホルムにほとんど溶けない．

融点：約 185 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（3 → 500）5 mL にニンヒドリン試液

1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）10 mL に 1 mol/L 水酸

化ナトリウム試液 2 mL を加え，沸騰水浴上で 30 分間加

熱する．冷後，リン酸二水素カリウム溶液（1 → 5）3 mL

を加え，pH を約 7 とする．これにジクロルエタン 5 mL

及び過ヨウ素酸ナトリウム溶液（1 → 200）3 mL を加え，

10 分間振り混ぜ，この液を遠心分離した後，ジクロルエタ

ン層を減圧で蒸発乾固し，残留物にエタノール 5 mL を加

えて溶かす．この液 1 mL にフクシン亜硫酸試液 1 mL を

加えるとき，直ちに赤色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）に水酸化ナトリウム試液 2

mL 及び酢酸エチル 50 mL を加え，2 分間激しく振り混ぜ

る．静置して二層に分離した後，上層を分取する．下層に酢

酸エチル 30 mL を加え，1 分間激しく振り混ぜる．静置し

て二層に分離した後，上層を分取し，先の上層に合わせる．

これに希水酸化ナトリウム試液 20 mL を加えて 1 分間振

り混ぜ，静置して二層に分離した後，下層をすてる．この操

作を更に一回繰り返し，酢酸エチル層を合わせ，減圧下で

10 mL になるまで濃縮し，検液とする．検液につき，炎色

反応（２）を行うとき，緑色を呈する．

（４） 本品 0.2 g に無水炭酸ナトリウム 0.1 g を加えて混

ぜ，磁製るつぼに入れ，初め弱く加熱し，徐々に強熱して融

解する．冷後，水 10 mL を加えて溶かす．必要ならばろ過

する．得られた液は，硫酸塩の定性反応を呈する．

（５） 本品の水溶液（1 → 5000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 265 ～

267 nm 及び 272 ～ 274 nm に吸収の極大を示す．

（６） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：＋10.6 ～ ＋12.6°（乾燥物に換算したもの，
1 g，水，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 遊離チアンフェニコール 本品 0.5 g に水を加えて

溶かし，100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 5 mL

を強酸性陽イオン交換樹脂（水素型）カラム（10 × 60

mm）に吸着させ，水で溶出し，流出液 25 mL を正確に集

める．この液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，波長 266 nm における吸光度 A を測

定するとき，遊離チアンフェニコールの量は 2.0 % 以下で

ある．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.9 g を精密に量り，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 10 mL を加え，振り混ぜて溶かしたのち，非水滴

定用氷酢酸 60 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴定

の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 44.97 mg C14H18Cl2N2O6S・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

109414

塩酸アモスラロール
Amosulalol Hydrochloride

C18H24N2O5S・HCl：416.92

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸アモス

ラロール（C18H24N2O5S・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はギ酸に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

水又は無水エタノールにやや溶けにくく，氷酢酸に溶けにく

く，アセトニトリル又は無水酢酸に極めて溶けにくく，無水

エーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 270 ～

274 nm に吸収の極大を示し，波長 275 ～ 281 nm に吸収

の肩を示す．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，3160 cm－1，

1329 cm－1，1257 cm－1，1166 cm－1 及び 750 cm－1 付近に

吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 158 ～ 162 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をるつぼにとり，硫酸 1.5 mL

を加え，ゆるくふたをし，弱く加熱して炭化する．冷後，硝

酸 2 mL を加え，白煙が生じなくなるまで注意して加熱し

た後，500 ～ 600 °C で強熱し，灰化する．冷後，塩酸 2

mL を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤

し，熱湯 10 mL を加えて 2 分間加温する．次にフェノー

ルフタレイン試液 1 滴を加え，アンモニア試液を液が微赤

色となるまで滴加し，希酢酸 2 mL を加え，必要ならばろ

過し，水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液をネスラー管に入れ，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．
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比較液は硫酸 1.5 mL 及び硝酸 2 mL を水浴上で蒸発し，

更に砂浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤し，以下

検液の調製法と同様に操作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を

加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g を移動相 20 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液のピーク面積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液のアモスラロール以外のピー

クの合計面積は，標準溶液のアモスラロールのピーク面積よ

り大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：272 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：pH 5.7 の 0.01 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニ

トリル混液（67：33）

流量：アモスラロールの保持時間が約 7 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品及び塩酸5―［1―ヒドロキシ―2―［［2―（O ―

ヒドロキシフェノキシ）エチル］アミノ］エチル］―2―メチ

ルベンゼンスルホンアミド 0.01 g ずつを移動相 200

mL に溶かす．この液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，5―［1―ヒドロキシ―2―［［2―（O ―ヒドロキシフ

ェノキシ）エチル］アミノ］エチル］―2―メチルベンゼンス

ルホンアミド，アモスラロールの順に溶出し，それぞれ

のピークが完全に分離するものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たアモスラロールのピ
ーク高さがフルスケールの約 10 % になるように調整

する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からアモスラロールの保

持時間の約 2 倍の範囲

水 分 4.0 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.6 g を精密に量り，ギ酸 3 mL に溶かし，

氷酢酸/無水酢酸混液（3：2）80 mL を加え，0.1 mol/L 過

塩素酸で 5 分以内に滴定する（電位差滴定法）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 41.69 mg C18H24N2O5S・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

100390

塩酸アロクラミド
Alloclamide Hydrochloride

C16H23ClN2O2・HCl：347.28

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸アロクラミド

（C16H23ClN2O2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水又は氷酢酸に極めて溶けやすく，メタノール，エ

タノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸又はアセ

トンにやや溶けにくく，エーテル又は石油エーテルにほとん

ど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は約 5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にドラーゲンドルフ

試液 3 滴を加えるとき，だいだい色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に臭素試液 3 滴を

加えるとき，淡黄色の沈殿を生じ，振り混ぜるとき，沈殿は

溶け，試液の黄褐色は直ちに消える．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 244

～ 248 nm 及び 290 ～ 295 nm に吸収の極大を，また，

波長 267 ～ 271 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に，水 10 mL を加えて溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

乾燥減量 0.50 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 15 mL を加えて溶かし，無水酢酸 35 mL を

加えた後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メ

チルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤紫

色が青色を経て緑色に変わるときとする．同様の方法で空試

験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.728 mg C18H24N2O5S・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

109067

塩酸アンシタビン
Ancitabine Hydrochloride

C9H11N3O4・HCl：261.67

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸アンシタビン

（C9H11N3O4・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，
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塩酸アンシタビン（C9H11N3O4・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸アンシタビン標準品の量（mg）×
AT
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味はわずかに苦い．

本品は水に溶けやすく，エタノールに極めて溶けにくく，

エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に水 2 mL を加えて溶かし，臭素試液 1

滴を加え，10 分間放置した後，空気を吹き込んで過剰の臭

素を除き，0.05 % アスコルビン酸溶液 1 mL 及びニンヒド

リン試液＊ 1 mL を加えて振り混ぜ，水浴中で 30 分間加熱

するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品 5 mg に水 1 mL を加えて溶かし，この液にオ

ルシン試液 2 mL を加えて水浴中で 30 分間加熱するとき，

液は緑色を呈する．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき

波長 230 ～ 233 nm 及び 262 ～ 265 nm に吸収の極大を，

また，波長 242 ～ 245 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g をとり，水を加えて溶かし，50 mL とした液

の pH は 4.5 ～ 5.5 である．

融 点 252 ～ 258 °C（分解）．

旋 光 度 〔α〕23D：－20.0 ～ －23.0°（乾燥後 1 g，水 50 mL，

100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 無機リン酸 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶か

し，この液に 1―アミノ―2―ナフトール―4―スルホン酸試液

0.5 mL 及びモリブデン酸アンモニウム・硫酸試液 2 mL

を加えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，検液の色は比較液

の色より濃くない．比較液には，リン酸標準液 4 mL を加

える（0.1 % 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.050 g に水 5 mL を加えて溶かし，

試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法によ

って試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用
セルロース（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次に水/イソブタノール/第三ブタノール混液

（242：215：43）及び n―ブタノール/5 mol/L 酢 酸混液

（2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに，紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，それぞれの展開溶媒において単一のスポットを認める．

（６） リボース及びアラビノース 本品 0.050 g を水 5

mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，ろ紙クロマ

トグラフ法によって試験を行う．試料溶液 10�L をろ紙上
にスポットする．n―ブタノール/水混液（43：7）を展開溶

媒として約 30 cm 展開した後，ろ紙を風乾する．これに紫

外線（主波長 254 nm）を照射し，シチジン及びシトシンア

ラビノシドの混在を試験した後，オルシン試液を噴霧し，約

80 °C で 10 分間加熱するとき，いかなるスポットも認めな

い．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，4

時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この

液 1 mL をとり，0.1 mol/L 塩酸を加えて正確に 100 mL

とし，試料溶液とする．別に塩酸アンシタビン標準品約 0.1

g を精密に量り，同様に操作して標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 263 nm における吸光度 AT 及び AS を測定す

る．

貯 法 容 器 気密容器．

108508

塩酸アンブロキソール
Ambroxol Hydrochloride

C13H18Br2N2O・HCl：414.56

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸アンブロキソー

ル（C13H18Br2N2O・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，わずか

に特異な味がある．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水又は無水エタノー

ルにやや溶けにくく，氷酢酸に溶けにくく，エーテルにほと

んど溶けない．

融点：約 235 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に p―ジメチルアミ

ノベンズアルデヒド試液 1 mL を加えるとき，液は黄色を

呈する．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 40000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 243 ～ 247 nm 及び 306 ～ 310 nm に吸収の

極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1632 cm－1，1459

cm－1，1285 cm－1，1065 cm－1 及び 868 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応を呈す

る．

（５） 本品の水溶液（1 → 100）10 mL に水酸化ナトリウ

ム試液 2 mL を加え，エーテル 20 mL ずつで 3 回抽出し，

エーテル抽出液を合わせ，水 10 mL ずつで 2 回洗った後，

エーテルを留去する．残留物を白金るつぼに移し，無水炭酸

ナトリウム 0.5 g を加えてよく混ぜた後，加熱し灰化する．
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冷後，熱湯 5 mL を加え，水浴上で 5 分間加熱した後，ろ

過する．ろ液に希硝酸を加えて中和した液は臭化物の定性反

応を呈する．

pH 本品 0.10 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は澄明である．またこの液につき層長 1 cm

のセルを用い，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波

長 400 nm 及び 450 nm における透過率を測定するとき，

それぞれ 80 % 以上及び 90 % 以上である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，硝酸

マグネシウムのエタノール溶液（3 → 20）を用いる（2

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットする．次に，ヘキサン/無水エタノ

ール/強アンモニア水混液（70：30：1）を展開溶媒として約

15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト及び原点以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り大きくなく，かつ濃くない．展開溶媒はまず無水エタノー

ルと強アンモニア水を混合し，次にこれにヘキサンを加えて

振り混ぜて均一な溶液とする．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 40 mL を加え，加熱して溶かす．冷後，ジオキサン 40

mL 及び硝酸ビスマス試液 2.5 mL を加え，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 41.46 mg C13H18Br2N2O・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

103140

塩酸イソチペンジル
Isothipendyl Hydrochloride

C16H19N3S・HCl：321.87

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸イソチペンジル

（C16H19N3S・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水又はメタノールに溶けやすく，クロロホルムにや

や溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，エーテルにほ

とんど溶けない．

融点：210 ～ 214 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10000）1 mL に過硫酸アンモニ

ウム溶液（1 → 1000）1 mL を加えるとき，液は淡紅色を

呈する．

（２） 本品 0.2 g に水 2 mL を加えて溶かし，炭酸カリウ

ム 2 g を加えた後，エーテル 10 mL ずつで 2 回抽出し，

エーテル抽出液を合わせ，蒸発乾固する．残留物にメタノー

ル 2 mL を加え，加温して溶かし，これをあらかじめ 50

°C に加温したピクリン酸のメタノール溶液（1 → 25）10

mL に加えた後，冷却しながらガラス棒で内壁をこすり，結

晶が析出し始めてから 30 分間放置する．結晶をろ取し，メ

タノールで洗い，デシケーター（減圧，シリカゲル）で 2

時間乾燥するとき，その融点は 163 ～ 167 °C である．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸溶液（1 → 150000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 243 ～ 247 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.5 g に水 5 mL を加えて溶かし，アンモニア

試液 2 mL を加えてろ過する．ろ液 5 mL をとり，希硝酸

を加えて酸性にした液は塩化物の定性反応（２）を呈する．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 4.0 ～ 5.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明でその色は次の比較液より濃くない．

比較液：0.01 mol/L ヨウ素液 5.0 mL に水を加えて 250

mL とする．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 1 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，メタノールを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，
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次の条件で液体クロマトグラフ法によって試験を行う．試料

溶液から得た主ピーク以外のピーク面積は，標準溶液から得

たピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径 4 mm，長さ 30 cm のステンレス管に充

てん剤としてシアノプロピルシリル化した 10�m のシ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/pH 3.0 のリン酸二アンモニウム緩衝

液混液（4：1）

流量：塩酸イソチペンジルの保持時間が約 5 分となるよ

うに調整する．

カラムの選定：安息香酸 0.02 g 及びフェノール 0.02 g

を量り，メタノールを加えて溶かし，正確に 10 mL と

する．この液 2�L につき，次の条件で操作し，分離
度を求め，2.0 以上のものを用いる．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

移動相：メタノール/水混液（7：3）

流量：毎分 1 mL

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，110 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，水 20

mL を加えて溶かし，水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

クロロホルム 20 mL ずつで 3 回抽出する．クロロホルム

抽出液は毎回脱脂綿上に無水硫酸ナトリウムをおいた漏斗で

ろ過する．全クロロホルム液を合わせ，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：メチルレッド試液 5 滴）．ただし，滴

定の終点は液の黄色が赤色に変わるときとする．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 32.187 mg C16H19N3S・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

111563

塩酸イプロヘプチン
Iproheptine Hydrochloride

塩酸イソプロピルアミノメチルヘプタン

C11H25N・HCl：207.78

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸イプロヘプチン

（C11H25N・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はエタノールにやや溶け

やすく，無水酢酸にやや溶けにくく，エーテルに極めて溶け

にくい．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて

振り混ぜた後，ニトロプルシドナトリウム試液 0.5 mL 及

びアセトアルデヒド 2 mL を加えるとき，液は紫色～青紫

色を呈する．

（２） 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて溶かし，希塩酸 2

mL 及び亜硝酸ナトリウム試液 0.5 mL を加え，エーテル

10 mL を加えて振り混ぜる．エーテル層を分取し，水 10

mL で洗った後，水浴上で蒸発乾固し，残留物にフェノール

1 mg を加え，硫酸 3 滴を滴加するとき，濃緑色を呈する．

これに注意して水 1 mL を加えるとき，液は紅色を呈する。

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 5.0 ～ 6.0 である．

融 点 160 ～ 164 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かし，メチ

ルレッド試液 2 滴を加え，0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液

で滴定するとき，その消費量は 0.20 mL 以下である．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にメタノール/ジクロ

ルメタン/氷酢酸混液（50：50：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲ

ンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，105 °C，2

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 20.778 mg C11H25N・HCl

貯 法 容 器 気密容器．
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003631

塩酸エタフェノン
Etafenone Hydrochloride

C21H27NO2・HCl：361.91

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸エタフェノン

（C21H27NO2・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，味は苦く，舌を麻ひする．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はエタノールにやや溶け

やすく，エーテルにはほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL にヨウ素試液を 2 ～

3 滴加えるとき，黄褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL に 2，4―ジニトロフェ

ニルヒドラジン試液 2 mL を加え，しばらく放置するとき

黄色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 20000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 249 ～

251 nm 及び，波長 301 ～ 303 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 129 ～ 131 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 2

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL と

し，この液 5 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確

に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノー

ル/水/氷酢酸混液（5：4：1）の上層部を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにドラーゲン

ドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポ

ット以外のスポットは，認めないか，又は認めても標準溶液

から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL 及び非水滴定用酢酸第二水銀試液 10

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示

薬：塩化メチルロザニリン試液 2 ～ 3 滴）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.191 mg C21H27NO2・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

102285

塩酸エチフェルミン
Etifelmine Hydrochloride

C17H19N・HCl：273.80

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸エチフェルミン

（C17H19N・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．本品はメタノール又はエタノールにやや溶けやすく，水，

氷酢酸又はクロロホルムに溶けにくく，アセトン，ジオキサ

ン又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 500）5 mL にニンヒドリン試液

1 mL を加え，加熱するとき，黄色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 500）5 mL をとり，臭素試液 3

滴を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 500）5 mL をとり，硝酸銀試液

3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

融 点 229 ～ 232 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，水 100 mL を加えて 2

分間煮沸し，冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．

ろ過 3.5 mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁化合物 本品 0.10 g をとり，メタノール 10

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 4�L を薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にエタノール/ギ酸混液

（20：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 2 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 27.380 mg C17H19N・HCl
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貯 法 容 器 密閉容器．

531004

塩酸 L―エチルチロシン
L―Ethyltyrosine Hydrochloride

L―チロシンエチルエステル塩酸塩

C11H15NO3・HCl：245.70

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸 L―エチルチロ

シン（C11H15NO3・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶で，においはないか，又はわずかに

特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール（95）に溶けや

すい．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3340 cm－1，1738

cm－1，1614 cm－1 及び 1516 cm－1 付近に吸収を認める．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：＋27.0 ～ ＋29.0°（乾燥後，5.0 g，エタノ
ール（95），100 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） L―チロジン 本品 0.50 g をとり，水に溶かし，正確

に 100 mL とし，試料溶液とする．別に L―チロジン標準品

0.10 g をとり，0.2 mol/L 塩酸試液に溶かし，正確に 100

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行う．試料溶液の L―チロジンのピーク面積は，標準溶

液の L―チロジンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.2 の 0.2 mol/L リン酸二水素ナトリウム試

液/メタノール混液（17：3）

流量：L―チロジンの保持時間が約 4 分になるように調整

する．

カラムの選定：L―チロジン 0.10 g をとり，0.2 mol/L 塩

酸試液に溶かし，100 mL とした液 2 mL 及び塩酸 L―

エチルチロシン溶液（1 → 200） 2 mL をとり，水を

加えて 100 mL とする．この液 20�L につき，上記
の条件で操作するとき，L―チロジン，L―エチルチロシン

の順に溶出し，その分離度が 25 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得た L―チロジンのピー

ク高さが 60 ～ 80 mm になるように調整する．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，減圧，酸化リン（V），3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（	） 装置 図に示すものを用いる．

（
） 操作法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，

ケルダールフラスコ（A）に入れ，硫酸カリウム 5 g，硫酸

銅（�）五水和物 0.5 g，硫酸 20 mL 及び二酸化セレン
0.2 g を加え，フラスコを約 45°に傾け，泡立ちがほとん

どやむまで静かに加熱し，更に加熱を強めて沸騰させ，5 時

間分解する．冷後，水 150 mL を徐々に加えた後再び冷却

し，沸騰石数粒を加え，装置を組み立てる．一方受器（L）

に 0.05 mol/L 硫酸を正確に 25 mL 及び水約 50 mL を入

れ，逆流止め（K）の下端をこの液中に浸す．次いで注入口

（D）から水酸化ナトリウム溶液（30 %） 70 ～ 80 mL を

徐々に加えて分解フラスコ（A）の内容物をアルカリ性とし，

ゴム管（E）のピンチコックを閉じ，分解フラスコを軽く揺

動して内容物を混合した後，加熱し内容物が突沸を始めるま

で蒸留する．ゴム栓（H）を冷却器からはなし，逆流止め

（K）の下端を受器（L）の液面からはなし，少量の水で冷却

管内を洗い，受器（L）の液中の過量の酸を 0.1 mol/L 水

酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：メチルレッド試液＊
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約 0.5 mL）．ただし，滴定の終点は，液の淡赤色が淡黄赤

色を経て淡黄色に変わるときとする．別に同様の方法で空試

験を行い，補正する．

0.05 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 24.570 mg C11H15NO3・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

102179

塩酸エプラジノン
Eprazinone Hydrochloride

C24H32N2O2・2HCl：453.44

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸エプラジノン

（C24H32N2O2・2HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

く，舌をわずかに麻ひする．

本品は熱湯にやや溶けやすく，水又は氷酢酸にやや溶けに

くく，メタノール，無水酢酸又はエタノールに溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 197 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）2 mL にライネッケ塩試液

2 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸溶液（1 → 50000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 248 ～ 252 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.034 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（５） 硫酸呈色物 本品 0.10 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 B より濃くない．

（６） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，メタノールを加え

て溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に水/n―ブ

タノール/氷酢酸混液（5：4：1）の上層液を展開溶媒として

約 13 cm 展開した後，薄層板を 80 °C で 10 分間乾燥す

る．冷後，これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，80 °C，2

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加え，加温して溶かす．冷後，無水

酢酸 100 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青緑色を経て緑色に変わると

きとする（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 1 滴）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 22.672 mg C24H32N2O2・2HCl

貯 法 容 器 気密容器．

108453

塩酸エペリゾン
Eperisone Hydrochloride

C17H25NO・HCl：295.85

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸エペリゾン

（C17H25NO・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品は水，メタノール又は氷酢酸に溶けやすく，エタノー

ルにやや溶けやすく，無水酢酸にやや溶けにくく，エーテル

にほとんど溶けない．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性がない．

融点：約 167 °C（分解，ただし乾燥後）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，紅白色の沈殿を生じる．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 255 ～ 259 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2930 cm－1，1675

cm－1，1607 cm－1，1232 cm－1，及び 850 cm－1 付近に吸収

を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は，塩化物の定性反応を呈

する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.05 g を水 5 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 塩酸ピペリジン 本品 1.0 g をとり，水 20 mL を

加えて溶かし，薄めた塩酸（1 → 2）2.0 mL，硫酸銅溶液

（1 → 20）2.0 mL 及び強アンモニア水 1.5 mL を加え，試
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料溶液とする．別に塩酸ピペリジン溶液（1 → 1000）2.0

mL をとり，水 18 mL を加え，薄めた塩酸（1 → 2）2.0

mL，硫酸銅溶液（1 → 20）2.0 mL 及び強アンモニア水

1.5 mL を加え，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

イソプロピルエーテル/二硫化炭素混液（3：1）10 mL ずつ

を加え，30 秒間振り混ぜて 2 分間放置した後，両管の上層

の色を比較するとき，試料溶液の色は標準溶液の色より濃く

ない（0.2 % 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 500 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/メタノール混液（19：1）を展開溶

媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，氷酢

酸 20 mL に溶かし，無水酢酸 80 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.585 mg C17H25NO・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

104942

塩酸オキシフェドリン
Oxyfedrine Hydrochloride

C19H23NO3・HCl：349.85

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸オキシフェドリ

ン（C19H23NO3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノール又は氷酢

酸に溶けにくく，水に極めて溶けにくく，エーテル，クロロ

ホルム又は無水酢酸にほとんど溶けない．

融点：約 189 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 50）1 mL にエタノー

ル 1 mL，m―ジニトロベンゼンのエタノール溶液（1 →

50）1 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（1 → 7）1 mL を加

えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100）2 mL に硫酸銅試

液 0.1 mL 及び水酸化ナトリウム試液 2 mL を加えるとき，

液は青紫色を呈する．この液にエーテル 2 mL を加え，よ

く振り混ぜて放置するとき，エーテル層は紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 50）は塩化物の定性反

応（２）を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：－14.0 ～ －18.0°（乾燥後，0.5 g，メタノ
ール，20 mL，200 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にメタノール 25 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g にメタノール 40 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及びメタノールを加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L

硫酸 0.35 mL に希塩酸 1 mL 及びメタノールを加えて 50

mL とする（0.017 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（5 ppm

以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につ

き，薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液 5

�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄
層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/強アン

モニア水混液（95：4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに過マンガン酸カリウム溶

液（1 → 200）を均等に噴霧するとき，試料溶液から得たス

ポットは，黄色を呈し，これと異なる位置にスポットを認め

ない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加え，加温して溶かし，無水酢酸

60 mL を加え，冷後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指

示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終

点は液の色が緑色を経て黄緑色に変わるときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.985 mg C19H23NO3・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003634

塩酸オキシフェンサイクリミン
Oxyphencyclimine Hydrochloride

C20H28N2O3・HCl：380.91

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸オキシフェンサ

イクリミン（C20H28N2O3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い．

本品は，メタノールにやや溶けやすく，水にやや溶けにく
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く，氷酢酸又はエタノールに溶けにくく，無水酢酸に極めて

溶けにくく，アセトン，エーテル又はイソオクタンにほとん

ど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.0 ～ 6.5 である．

融点：約 234 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にクエン酸の無水酢酸溶液（1 → 100）

2 mL を加え，水浴中で 5 分間加熱するとき，液は赤色～

赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

テトラメチルアンモニウムヒドロキシド試液 1 mL 及びア

ルカリ性ブルーテトラゾリウム試液 1 mL を加え，水浴上

で 1 ～ 2 分間加温するとき，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 200 mL とし，試料溶液とする．この液 25

mL を正確に量り，水 10 mL，硫酸セリウム試液 2 mL 及

び正確にイソオクタン 20 mL を加えて 15 分間振り混ぜる．

イソオクタン層をガラス繊維を用いてろ過し，ろ液につき，

試料溶液 25 mL に水 10 mL 及び薄めた硫酸（3 → 100）

2 mL を加えて同様に操作して得たイソオクタン層を対照と

し，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 239 nm

における吸光度を測定するとき，0.30 以下である．

乾燥減量 1.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）120 mL を加えて溶か

し，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロ

ザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が青

緑色を経て緑色に変わるときとする．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.091 mg C20H28N2O3・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

109420

塩酸オキシブチニン
Oxybutynin Hydrochloride

C22H31NO3・HCl：393.95

本品を乾燥したものは，定量するとき塩酸オキシブチニン

（C22H31NO3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールに極めて溶けやすく，水，エタノール又

は氷酢酸に溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 40）2 mL に，塩化コバルト溶

液（1 → 100）0.1 mL を加え，更にフェロシアン化カリウ

ム試液 0.1 mL を加えるとき，緑色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 500）1 mL に硝酸銀試液 1 滴

を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，3320 cm－1，2569 cm－1，

2480 cm－1，1745 cm－1，1209 cm－1 及び 1143 cm－1 付近に

吸収を認める．

pH 本品の水溶液（1 → 20）の pH は 3.5 ～ 4.5 である．

融 点 124 ～ 129 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.016 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（15

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.18 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 3 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 3 mL とす

る．更にこの液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて

正確に 50 mL とし，標準溶液（１）とする．別に薄層クロ

マトグラフ用 4―ジエチルアミノ―2―ブチニル酢酸 0.50 g を

とり，メタノールに溶かし，正確に 1000 mL とし，標準溶

液（２）とする．これらの液につき薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液，標準溶液（１）及び標準溶液

（２）10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にそれぞれスポットする．

次にクロロホルム/メタノール/酢酸混液（7：1：1）を展開

溶媒として，約 10 cm 展開した後，薄層板を 3 ～ 5 分風

乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標準溶液

（１）から得たスポットより濃くない．またこの薄層板に塩

化白金酸・ヨウ化カリウム試液を薄く均等に噴霧し，標準溶

液のスポットが青～赤紫色を呈するまで放置するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液（２）

から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 3.0 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1.0 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）70 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 39.395 mg C22H31NO3・HCl
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貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104944

塩酸オキシメタゾリン
Oxymetazoline Hydrochloride

C16H24N2O・HCl：296.84

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸オキシメタゾリ

ン（C16H24N2O・HCl）98.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はギ酸に極めて溶けやすく，水，氷酢酸又はエタノー

ルに溶けやすく，無水酢酸，エーテル又はクロロホルムにほ

とんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.0 ～ 6.5 である．

確認試験

（１） 本品 0.3 g に水 25 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液 2 mL を加え，エーテル 25 mL ずつで 2 回

抽出する．エーテル抽出液を合わせ蒸発乾固する．残留物を

80 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は約 179 ～ 183

°C である．

（２）（１）の残留物 0.02 g に希塩酸 2 ～ 3 滴及び水 5

mL を加えて溶かし，ライネッケ塩試液 2 mL を加えると

き，赤紫色の結晶性の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をとり，水 10 mL を加えて溶か

すとき，液は澄明で，液の色は色の比較液 A より濃くない．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ギ酸

6 mL を加えて溶かし，非水滴定用氷酢酸 20 mL 及び無水

酢酸 60 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.684 mg C16H24N2O・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

104788

塩酸オクトパミン
Octopamine Hydrochloride

C8H11NO2・HCl：189.64

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸オクトパミン

（C8H11NO2・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い．

本品は水又はメタノールに溶けやすく，エタノールにやや

溶けにくく，氷酢酸に溶けにくく，無水酢酸，エーテル又は

クロロホルムにほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 160 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 1 mL を加えて溶かし，塩化第二

鉄試液 1 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品 0.01 g に水 1 mL を加えて溶かし，硫酸銅試

液 0.1 mL を加え，次に水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）1

mL を加えるとき，液は青紫色を呈する．この液にエーテル

1 mL を加え，よく振り混ぜて放置するとき，エーテル層は

紫色を呈しない．

（３） 本品 0.01 g に水 1 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液を加えてアルカリ性とした後，過マンガン酸カ

リウム試液 2 ～ 3 滴を加えて加熱するとき，発生するガス

は潤した赤色リトマス紙を青変する．

（４） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 50000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 221 ～ 225 nm 及び 271 ～ 275 nm に吸収の

極大を示す．

（５） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（273 nm）：68 ～ 76（乾 燥 後，0.010 g，0.1

mol/L 塩酸試液，250 mL）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，20 mL とした液の pH

は 4.0 ～ 5.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） ニッケル化合物 本品 5.0 g に水を加えて溶かし，

正確に 20 mL とし，この液 10 mL にジメチルグリオキシ

ム試液 1.0 mL 及びアンモニア試液 1.0 mL を加えて煮沸

するとき，直ちに赤色の沈殿を生じない．

（３） p―ヒドロキシアミノアセトフェノン 本品約 0.1 g

を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正確に

50 mL とし，波長 310 nm における吸光度を測定するとき，

E 1 %
1 cm は 0.2 以下である．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．
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（５） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（1 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/

水/氷酢酸混液（4：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，メタ

ノール 3 mL を加えて溶かし，更に非水滴定用氷酢酸 20

mL 及び無水酢酸 40 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴

定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.964 mg C8H11NO2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104853

塩酸オピプラモール
Opipramol Hydrochloride

C23H29N3O・2HCl：436.42

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸オピプラモール

（C23H29N3O・2HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は緑黄色～だいだい黄色の粉末で，においはなく，

味は塩辛く，わずかに舌を麻ひする．

本品は水に溶けやすく，エタノールに溶けにくく，クロロ

ホルムに極めて溶けにくく，アセトン又はエーテルにほとん

ど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は約 3 である．

融点：205 ～ 225 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硝酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

緑色を呈する．

（２） 本品 0.03 g を小試験管にとり，水酸化ナトリウム

0.2 g と混合した後，注意して穏やかに加熱するとき，発生

するガスは 4―ジメチルアミノベンズアルデヒド紙を赤紫色

に変える．

（３） 本品 0.1 g にエタノール 3 mL を加え，加熱して溶

かし，希硝酸 1 mL 及び硝酸銀試液 0.2 mL を加えるとき，

沈殿を生じる．これに過量のアンモニア試液を加えるとき，

沈殿は溶ける．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

約 216 nm 及び 256 nm に吸収の極大を示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（342 ～ 347 nm）：21.9 ～ 23.5（10 mg，エ

タノール，50 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は黄色～褐色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

乾燥減量 0.50 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL 及び非水滴定用アセトン 40 mL の混

液に溶かし，非水滴定用酢酸第二水銀試液 10 mL を加えて，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 21.821 mg C23H29N3O・2HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101259

塩酸カルピプラミン
Carpipramine Hydrochloride

C28H38N4O・2HCl・H2O：537.56

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸カルピプラミン

（C28H38N4O・2HCl：519.55）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はギ酸に極めて溶けやすく，氷酢酸にやや溶けやすく，

イソプロピルアミンにやや溶けにくく，水又はエタノールに

溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けにくく，無水酢酸，

アセトン又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 260 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1.0 g に水 100 mL を加え，加熱して溶かす．

冷後，この液 5 mL に塩化第二鉄試液 2 滴を加えるとき，

液は緑色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 2500）5 mL に硝酸 1 mL を加

えるとき，液の色は初め青色を呈し，徐々に濃くなり，更に

緑色～黄緑色に変わる．

（３） 本品 0.5 g にアンモニア試液 5 mL を加え，酢酸エ

チル 40 mL で抽出し，酢酸エチル抽出液を蒸発乾固する．
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残留物を酢酸エチルから再結晶し，105 °C で 1 時間乾燥す

るとき，その融点は 159 ～ 164 °C である．

（４）（１）の水溶液 10 mL にアンモニア試液 2 mL を加

えた後，ろ過する．ろ液 5 mL に希硝酸を加えて酸性とし

た液は塩化物の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 0.5 g に水 40 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L

硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g の強熱残分に，塩酸 2 mL を加

えて溶かし，水浴上で蒸発乾固する．残留物に希酢酸 2 mL

及び水 15 mL を加え，5 分間加温した後，ろ過し，水で洗

い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に

塩酸 2 mL を加え，水浴上で蒸発乾固し，これに希酢酸 2

mL 及び水を加え，5 分間加温した後，水を加えて 50 mL

とする（20 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，クロロホルム/イソプロピルア

ミン混液（99：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホル

ム/イソプロピルアミン混液（99：1）を加えて正確に 200

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸

エチル/クロロホルム/メタノール/強アンモニア水混液

（100：70：40：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 4.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，105 °C，

恒量）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ギ酸

3.0 mL を加えて溶かし，無水酢酸 120 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 25.977 mg C28H38N4O・2HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101230

塩酸カルボクロメン
Carbocromen Hydrochloride

C20H27NO5・HCl：397.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸カルボクロメン

（C20H27NO5・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品は水，メタノール，エタノール，アセトン又はクロロ

ホルムに溶けやすく，エーテル又は石油エーテルにほとんど

溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 3.5 ～ 6.5 である．

融点：157 ～ 163 °C

確認試験

（１） 本品 1.0 g をとり，水 50 mL を加えて溶かし，こ

の液を試料溶液とする．試料溶液 5 mL に硝酸銀試液 1 滴

を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（２）（１）の試料溶液 5 mL にアンモニア試液 1 mL を

加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３）（１）の試料溶液 2 mL に塩酸ヒドロキシルアミンの

エタノール溶液（1 → 30）0.2 mL 及び水酸化カリウム・

エタノール試液 0.2 mL を加えて 5 分間放置し，次に希塩

酸を滴加してわずかに酸性とした後，塩化第二鉄試液 1 滴

を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（４）（１）の試料溶液に紫外線を照射するとき，淡青色の

蛍光を発する．

（５） 本 品 の pH 7.0 の リ ン 酸 塩 緩 衝 液 溶 液（1 →

100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 318 ～ 324 nm に吸収の極大を示

す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） アセトン不溶物 本品 5.0 g にアセトン 150 mL を

加え，還流冷却器を付け，水浴上で 30 分間煮沸し，冷後，

ガラスろ過器（G 4）でろ過し，ろ過器上の残留物をアセト

ン少量で洗い，105 °C で恒量になるまで乾燥するとき，そ

の量は 10 mg 以下である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 80 mL を加えて溶かし，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 10 mL を加えた後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 39.790 mg C20H27NO5・HCl

塩酸カルボクロメン168



CH2CONHC

Cl

Cl

NH

NH2
HCl

N

N
C

CH2

Cl

CH2 HClN

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109283

塩酸グアンファシン
Guanfacine Hydrochloride

C9H9Cl2N3O・HCl：282.55

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸グアン

ファシン（C9H9Cl2N3O・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡灰白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水，無水エタノール，

氷酢酸にやや溶けにくく，無水酢酸に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 2 mg に水 2 mL を加えて溶かし，塩酸グアン

ファシン用ニトロプルシドナトリウム・フェリシアン化カリ

ウム試液 3 滴を加えるとき，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 2000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 269 ～ 273 nm 及び 276 ～ 280 nm に吸収の極大を

示し，波長 250 ～ 254 nm 及び 274 ～ 278 nm に吸収の

極小を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，1728 cm－1，

1690 cm－1，1600 cm－1，1574 cm－1 及び 770 cm－1 付近に

吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）は，塩化物の定性反応

（２）を呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（271 nm）：9.6 ～ 10.2（0.05 g，0.1 mol/L

塩酸，100 mL）．

pH 本品 0.5 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 3.8 ～

4.8 である．

融 点 214 ～ 218 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.50 g を薄めたメタノール（1 → 3）10

mL に溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 2，6―ジクロロフェニル酢酸 本品 0.40 g を量り，メ

タノールを加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液と

する．別に 2，6―ジクロロフェニル酢酸 0.020 g を量り，メ

タノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次に，クロロホルム/メタノール/強アンモニア水混液

（18：4：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を温風でよく乾かす．薄層板にジフェニルアミン・塩化亜

鉛試液を均等に噴霧した後，200 °C で 20 分間加熱してか

ら，薄層板を室温に戻す．再びジフェニルアミン・塩化亜鉛

試液を噴霧し，200 °C で 20 分間加熱するとき，標準溶液

から得た白色のスポットに対応する位置の試料溶液のスポッ

トは，標準溶液のスポットより白くない．

（５） 塩酸グアニジン 本品 0.40 g を量り，メタノールを

加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に

塩酸グアニジン 0.012 g を量り，メタノールを加えて溶か

し，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液に

つき薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを
用いて調製した薄層板にスポットする．次にトルエン/酢酸

アンモニウムのメタノール溶液（3 → 50）混液（1：1）を

展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を温風でよく

乾燥する．ニトロプルシドナトリウム・フェリシアン化カリ

ウム試液を均等に噴霧するとき，標準溶液から得た赤褐色の

スポットに対応する位置の試料溶液のスポットは標準溶液の

スポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，105 °C，4

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，非水滴定用氷酢酸 30

mL を加えて溶かした後，無水酢酸 70 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 28.255 mg C9H9Cl2N3O・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

101491

塩酸クレミゾール
Clemizole Hydrochloride

C19H20ClN3・HCl：362.30

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸クレミゾール

（C19H20ClN3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール又はクロロホルム

にやや溶けやすく，水又はエタノールにやや溶けにくく，無

水酢酸に溶けにくく，アセトンに極めて溶けにくく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

融点：約 245 °C（分解）．
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確認試験

（１） 本品 0.05 g に水 10 mL を加えて溶かし，炭酸水素

ナトリウム試液 5 mL を加え，振り混ぜ，エーテル 10 mL

で 2 回抽出する．エーテル抽出液を合わせ，無水硫酸ナト

リウム 3 g で乾燥し，エーテル層を水浴上で蒸発乾固した

後，残留物をデシケーター（減圧，五酸化リン）で 3 時間

乾燥するとき，その融点は 104 ～ 108 °C である．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2532 cm－1，2441

cm－1，1612 cm－1，1408 cm－1 及び 743 cm－1 付近に吸収を

認める．

（３） 本品 0.05 g に水 5 mL を加えて溶かし，アンモニ

ア試液 0.5 mL を加えて 5 分間放置した後，ろ過する．ろ

液に希硝酸 1 mL を加えて酸性とした液は塩化物の定性反

応（２）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.40 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，メタノール 25 mL を

加えて溶かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL に希酢酸 2 mL，メタノール 25 mL 及び水を加えて

50 mL とする（20 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10

�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用
いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/ジ

エチルアミン混液（29：1）を展開溶媒として約 15 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，氷酢

酸 2 mL を加えて溶かし，無水酢酸 40 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：ブリリアントグリン

試液 5 滴）．ただし，滴定の終点は液の緑色が淡黄褐色に変

わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.115 mg C19H20ClN3・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101498

塩酸クロブチノール
Clobutinol Hydrochloride

C14H22ClNO・HCl：292.24

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸クロブチノール

（C14H22ClNO・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい

があり，味は極めて苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，氷酢酸，エタ

ノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸又はアセト

ンに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.07 g に塩酸 0.95 mL 及びメタノールを加え

て溶かし，正確に 100 mL とした液につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 258.5

～ 262.5 nm，265.5 ～ 269.5 nm 及 び 270.0 ～ 277.0 nm

に吸収の極大を示す．

（３） 本品 0.1 g に水 5 mL を加えて溶かし，アンモニア

試液 5 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．沈殿をろ取

し，水で洗い，残留物につき，炎色反応（２）を行うとき，

緑色を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（267.5 nm）：9.2 ～ 9.8（乾 燥 後，0.070 g，

0.1 mol/L 塩酸・メタノール試液，100 mL）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 4.0 ～ 6.0 である．

融 点 171 ～ 174 °C（乾燥後）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.019 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，水を加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，水を加えて 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にメタノール/強アンモニア水混液（200：3）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

をヨウ素蒸気を満たした槽中に 30 分間放置するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.5 % 以下（0.5 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 6 mL を加えて溶かし，無水酢酸 60 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.224 mg C14H22ClNO・HCl
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貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003636

塩酸クロルジアゼポキシド
Chlordiazepoxide Hydrochloride

C16H14ClN3O・HCl：336.22

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸クロルジアゼポ

キシド（C16H14ClN3O・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水にやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，

エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 2 ～ 3 である．

本品は光によって徐々に変化する．

融点：212 ～ 218 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を希塩酸 15 mL に溶かし，還流冷却器

を付け，5 分間煮沸し，冷却した液は芳香族第一アミンの定

性反応を呈する．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 200000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 244 ～ 248 nm 及び 306 ～ 310 nm に吸収の

極大を示し，また，288 ～ 292 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品 0.05 g を水 5 mL に溶かし，アンモニア試液

1 mL を加えた後，ろ過する．ろ液に希硝酸を加えて酸性と

した液は塩化物の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g をエタノール 50 mL に溶かすと

き，液は澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.20 g をとり，メタノール/アンモニア試液混

液（97：3）10 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，メタノール/アンモニア試液混

液（97：3）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液（１）

とする．別に薄層クロマトグラフ用 2―アミノ―5―クロルベン

ゾフェノン 0.010 g をとり，メタノールに溶かし，正確に

200 mL とし，標準溶液（２）とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 25�L
並びに標準溶液（１）及び標準溶液（２）5�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットする．直ちに酢酸エチル/無水エタノー

ル混液（19：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標

準溶液（１）から得たスポットより濃くない．また，この薄

層板に亜硝酸ナトリウムの 1 mol/L 塩酸試液溶液（1 →

100）を均等に噴霧し，1 分間放置後，シュウ酸 N ―（1―ナ

フチル）―N′―ジエチルエチレンジアミン・アセトン試液を

均等に噴霧するとき，試料溶液から得たスポットは，標準溶

液（２）から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，4

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，水 30

mL を加えて溶かし，水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

クロロホルム 20 mL ずつで 4 回抽出する．全クロロホル

ム抽出液を合わせ，水 10 mL ずつで 2 回洗った後，脱脂

綿上に無水硫酸ナトリウム 5 g をおいた漏斗でろ過する．

洗液にクロロホルム 10 mL を加えて振り混ぜ，クロロホル

ム層を先の漏斗でろ過する．更に容器及び無水硫酸ナトリウ

ムを少量のクロロホルムで洗い，先のクロロホルム抽出液に

合わせ，水浴上でクロロホルムを留去する．残留物を氷酢酸

50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示

薬：塩化メチルロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点

は上澄液の紫色が青紫色を経て青色に変わるときとする．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.622 mg C16H14ClN3O・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003637

塩酸クロルプレナリン
Clorprenaline Hydrochloride

C11H16ClNO・HCl：250.16

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸クロルプレナリ

ン（C11H16ClNO・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水，メタノール又はエタノールに溶けやすく，クロ

ロホルムに溶けにくく，アセトン，エーテル又は n―ヘキサ

ンには極めて溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 20）は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（3 → 100）1 mL に硫酸銅試液 1 mL

及び水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）1 mL を加えるとき，

液は赤紫色を呈する．この液にエーテル 1 mL を加え，よ

く振り混ぜて放置するとき，エーテル層は赤紫色，水層は青

色となる．
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（２） 本品の水溶液（1 → 20）1 mL に水酸化ナトリウム

試液を加えてアルカリ性とした後，過マンガン酸カリウム試

液 2 ～ 3 滴を加えて加熱するとき，ベンズアルデヒドのに

おいを発する．また発生するガスは潤した赤色リトマス紙を

青変する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）に水酸化ナトリウム試液

2.5 mL 及びエーテル 20 mL を加えて振り混ぜて抽出する．

更にエーテル 20 mL で 2 回抽出し，全エーテル抽出液を

合わせ，水 10 mL で 3 回洗う．エーテル層をとり，エー

テルを蒸発乾固し，残留物につき，炎色反応（２）を行うと

き，緑色を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 2000）につき，吸収スペクトル

を測定するとき，波長 261 ～ 263 nm 及び波長 265 ～

267 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 164 ～ 167 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をとりメタノール 10 mL を加え

て溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.6 g を精密に量り，氷酢酸 5 mL を加え

て加温して溶かし，これに無水酢酸 40 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が緑色になる

ときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 25.016 mg C11H16ClNO・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

101404

塩酸クロルプロチキセン
Chlorprothixene Hydrochloride

C18H18ClNS・HCl：352.32

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸クロルプロチキ

セン（C18H18ClNS・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，エタノールにやや溶け

やすく，水にやや溶けにくく，ジオキサンに溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 60）の pH は 4.1 ～ 4.7 である．

融点：219 ～ 222 °C

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）2 mL に硝酸 1 mL を加

えるとき，液は赤色を呈した後，速やかに退色し，徐々に白

色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.1 g に水 10 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液 5 mL を加え，クロロホルム 15 mL ずつで

3 回抽出する．クロロホルム抽出液を合わせ，水 15 mL で

洗った後，ろ過し，ろ液を水浴上で加温してクロロホルムを

留去し，残留物を 50 ～ 60 °C で 2 時間乾燥するとき，そ

の融点は 95 ～ 98 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 200000）につき，吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 226 ～ 230 nm 及び 264 ～ 268

nm において吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.1 g に水 5 mL を加えて溶かし，アンモニア

試液 2 mL を加えてろ過する．ろ液に希硝酸を加えて酸性

にした液は塩化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 30 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.038 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，強熱残分試験法を準用

して強熱し，残留物に塩酸 2 mL 及び硝酸 0.5 mL を加え，

水浴上で蒸発乾固し，希酢酸 2 mL 及び水 15 mL を加え，

2 ～ 3 分間加温した後，ろ過し，水で洗う．ろ液及び洗液

を合わせ，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．

比較液は鉛標準液 2.0 mL に塩酸 2 mL 及び硝酸 0.5

mL を加え，水浴上で蒸発乾固し，希酢酸 2 mL 及び水 15

mL を加えて 2 ～ 3 分間加温した後，ろ過し，水で洗う．

ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて 50 mL とする（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g に硝酸カリウム 0.5 g 及び無水炭

酸ナトリウム 0.3 g を加えてよく混ぜ，赤熱したるつぼ中

に少量ずつ入れ，反応の終わるまで強熱する．冷後，残留物

に希硫酸 10 mL を加え，5 分間煮沸した後ろ過し，残留物

を水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，白煙が発生す

るまで加熱し，水を加えて 5 mL とし，これを検液とし，

装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 25 mL を加えて溶かし，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 5 mL 及びジオキサン 20 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 1

滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青色に変わるときと

する．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.232 mg C18H18ClNS・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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106072

塩酸サフラジン
Safrazine Hydrochloride

C11H16N2O2・HCl：244.72

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸サフラジン

（C11H16N2O2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，特異なにおい

がある．

本品は水又はメタノールに溶けやすく，エタノールにやや

溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にフェーリング試液

5 mL を加えて加熱するとき，赤褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.3 g に水 10 mL を加えて溶かし，希塩酸 0.5

mL 及び亜硝酸ナトリウム試液 2 mL を加えるとき，あわ

だって無色のガスを発生する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

234 ～ 238 nm 及び 287 ～ 291 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 118 ～ 121 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） ヒドラジン 本品 0.10 g にエタノール 5 mL を加

えて溶かし，p―ジメチルアミノベンズアルデヒド・エタノ

ール溶液（1 → 40）0.1 mL を加えて 5 分間放置するとき，

液はだいだい色を呈しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，水 50

mL を加えて溶かし，炭酸水素ナトリウム 1 g を加え，次

に 0.05 mol/L ヨウ素液 50 mL を正確に加え，90 分間放

置した後，希塩酸 20 mL を加え，直ちに 0.1 mol/L チオ

硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 2

mL）．同様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 6.118 mg C11H16N2O2・HCl

貯 法

保存条件 空気を「窒素」で置換して保存する．

容 器 気密容器．

101631

塩酸シコチアミン
Cycothiamine Hydrochloride

C13H16N4O3S・HCl：344.82

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸シコチアミン

（C13H16N4O3S・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールにやや溶けやす

く，無水酢酸に溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 165 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 10 mL を加えて溶かし，ピクリン

酸試液 20 mL を加え，時々振り混ぜながら 20 分間放置す

る．生じた沈殿をろ取し，少量の水で洗った後，105 °C で

30 分間乾燥するとき，その融点は約 209 °C（分解）である．

（２） 本品 5 mg に酢酸鉛試液 1 mL 及び水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 10）1 mL の混液を加えて加温するとき，液

は褐色を呈し，放置するとき黒褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品 5 mg に新たに煮沸し冷却した水 5 mL 及び水

酸化ナトリウム試液 1 ～ 2 滴を加えて溶かし，水酸化バリ

ウム試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じ，更に

希塩酸を加えるとき沈殿は溶ける．

（４） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 238

～ 240 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品の水溶液（1 → 500）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かした液の pH は 3.2 ～

4.2 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かした液

は，無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（４） 遊離チアミン 本品 0.10 g をとり，水を加えて溶か

し，5 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品

5 mg をとり，水を加えて溶かし，50 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板に

スポットする．次にメタノール/酢酸エチル/塩酸混液

（200：200：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧
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するとき，試料溶液から得たスポットは，標準溶液から得た

スポットと同じ位置に認めないか，又は認めてもそのだいだ

い色より濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，17 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.7 g を精密に量り，無水

酢酸 50 mL 及び非水滴定用氷酢酸 5 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：シュウ酸マラカイ

トグリーン溶液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の青緑色が

黄緑色を経て黄色に変わるときとする．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.482 mg C13H16N4O3S・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003643

塩酸ジサイクロミン
Dicyclomine Hydrochloride

C19H35NO2・HCl：345.95

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジサイクロミン

（C19H35NO2・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水，メタノール，氷酢酸，無水エタノール又はクロ

ロホルムに溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすく，エーテ

ルに極めて溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.0 ～ 5.5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）2 mL をあらかじめラウリ

ル硫酸ナトリウム溶液（1 → 1000）3 mL，クロロホルム 5

mL 及びメチレンブルー溶液（1 → 4000）1 滴を加えて振

り混ぜた液に加えて振り混ぜるとき，クロロホルム層の青色

は水層に移行する．

（２） 本品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その 3 mg をとり，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法によって測

定するとき，2920 cm－1， 2840 cm－1， 2440 cm－1， 1710

cm－1，1440 cm－1，1190 cm－1，1010 cm－1 及び 840 cm－1

付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 170 ～ 175 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 D より濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 10 mL を加えて溶かし，無水酢酸 40 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチル

ロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青

色を経て青緑色に変わるときとする．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.595 mg C19H35NO2・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

101791

塩酸ジセチアミン
Dicethiamine Hydrochloride

塩酸セトチアミン

C18H26N4O6S・HCl・H2O：480.96

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸ジセチ

アミン（C18H26N4O6S・HCl：462.95）98.0 ～ 102.0 % を 含

む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水，メタノール，エタノール又はクロロホルムに溶

けやすく，イソブタノールにやや溶けにくく，エーテルにほ

とんど溶けない．

融点：約 121 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え，

60 °C の水浴中で 2 分間加温し，冷後，1 mol/L 塩酸試液

1.5 mL を加えた液に水酸化ナトリウム試液 3 mL，水 2.5

mL 及びフェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加え，次

にイソブタノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り混ぜて

放置し，紫外線下で観察するとき，イソブタノール層は青紫

色の蛍光を発する．この蛍光は酸性にすると消え，アルカリ

性に戻すと再び現れる．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 30000）につ

き吸収スペクトルを測定するとき，波長 241 ～ 245 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 0.10 g に水を加えて溶かし，20 mL とした液の pH

は 3.4 ～ 4.4 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とす

るとき，液は澄明で，その色は次の比乾液より濃くない．

比較液：0.1 mol/L 重クロム酸カリウム液 1.5 mL に水

を加えて正確に 1000 mL とする．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20
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チオクロム反応陽性物質の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
FS － FS′

×
1
200

塩酸ジセチアミン（C18H26N4O6S・HCl）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
FS － FS′

× 1.373

HClHO

HO

O

N
H

ppm 以下）．

（３） チオクロム反応陽性物質 本品約 0.1 g を精密に量

り，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，水を加え

て正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミ

ン標準品〔あらかじめ，水分（0.5 g，容量滴定法，直接滴

定）を測定しておく〕約 0.1 g を精密に量り，0.1 mol/L

塩酸試液 10 mL 及び水を加えて正確に 100 mL とする．

この液 1 mL を正確に量り，0.01 mol/L 塩酸試液を加えて

正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液それぞれ 2 mL ずつを共栓遠心沈殿管 T，T′，S 及

び S′に正確に量り，酸性塩化カリウム試液 3 mL ずつを

加え，以下定量法と同様に操作し，各イソブタノール層の蛍

光の強さ FT，FT′，FS 及び FS′を測定する．次式により得た

数値及び水分で得た数値により，対応する脱水物に対するパ

ーセント（%）に換算するとき，チオクロム反応陽性物質の

量は 0.5 % 以下である．

水 分 5.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.14 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

50 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に 200 mL とし，

この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL と

する．更にこの液 2 mL を 50 mL のメスフラスコに正確

に量り，2 mol/L 水酸化ナトリウム試液 2 mL を加え，直

ちに 30±2 °C で 5 分間放置した後，2 mol/L 塩酸試液 3

mL を加え，0.05 g/dL チオ尿素試液を加えて 50 mL とし，

試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品〔あらかじめ，水

分（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）を測定しておく〕約 0.1

g を精密に量り，0.001 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正

確に 200 mL とする．その 5 mL を正確に量り，0.001

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL とする．その 2

mL を正確に量り，0.05 g/dL チオ尿素試液を加えて正確に

50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液 2 mL ずつを共栓

遠心沈殿管 T 及び T′に正確に量り，T にはチアミン定量

用臭化シアン試液 3 mL を加えて振り混ぜた後，水酸化ナ

トリウム溶液（3 → 10）2 mL を速やかに加えて振り混ぜ，

イソブタノール 15 mL を正確に加え，密栓して 2 分間激

しく振り混ぜる．T′には水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）

2 mL を加えて振り混ぜ，チアミン定量用臭化シアン試液 3

mL を加えて振り混ぜ，イソブタノール 15 mL を正確に加

え，密栓して 2 分間激しく振り混ぜる．別に標準溶液 2

mL ずつを共栓遠心沈殿管 S 及び S′に正確に量り，試料

溶液と同様に操作する．各遠心沈殿管を緩速度で 2 分間遠

心分離した後，各イソブタノール層を別の試験管にとり，必

要ならば無水硫酸ナトリウム 1 ～ 2 g を少量ずつ加え，

穏やかに振り混ぜた後，放置し，澄明なイソブタノール液を

とる．これらの液につき，蛍光光度計を用い，波長 370 nm

付近における励起の極大波長及び 440 nm 付近における蛍

光の極大波長で，蛍光の強さ FT，FT′，FS 及び FS′を測定す

る．

貯 法 容 器 気密容器．

101857

塩酸 2―（3，4―ジヒドロキシフェニル）
テトラヒドロ―1，4―オキサジン
2―（3，4―Dihydroxyphenyl）tetrahydro―

1，4―oxazine Hydrochloride

2―（3，4―ジヒドロキシフェニル）テトラヒドロ―

1，4―オキサジン塩酸塩

C10H13NO3・HCl：231.68

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸 2―（3，

4―ジヒドロキシフェニル）テトラヒドロ―1，4―オキサジン

（C10H13NO3・HCl）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，無

水エタノールに溶けにくく，無水エーテル又はクロロホルム

にほとんど溶けない．

融点：約 221 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に希塩化第二鉄試液

0.5 mL を加えるとき，液は緑色を呈し，これにアンモニア

試液 1 mL を加えるとき，液は暗赤色を呈する．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 20000）の吸

収スペクトルを測定するとき，波長 277 ～ 281 nm に吸収

の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，2953

cm－1，1598 cm－1，1512 cm－1 及び 1110 cm－1 付近に吸収

を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 3.2 ～ 5.2

である．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 2.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.010 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 鉄 本品 2.0 g に希塩酸 2 mL 及び水 25 mL を加

え，振り混ぜて溶かし，過硫酸アンモニウム溶液（3 →

100）1 mL 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5 mL を加

えて振り混ぜるとき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 1.0 mL に希塩酸 2 mL 及び水 25
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0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 23.168 mg C10H13NO3・HCl

(CH3)3CCOO
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CHCH2NHCH3

OH HCl

CHOCH2CH2N

CH3

CH3CHCH

OH

HCl

mL を加え，同様に操作する．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板に

スポットする．次にギ酸 n―ブチル/アセトン/水/ギ酸混液

（5：3：1：1）を展開溶媒として約 14 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これに p―ニトロベンゼンジアゾニウムフ

ルオルボレートのメタノール溶液（1 → 2000）を均等に噴

霧した後，炭酸ナトリウム試液を均等に噴霧するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは標準溶液から得た

スポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.3 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸 2

mL を加えて溶かし，無水エタノール 60 mL を加え，0.1

mol/L 水酸化カリウム・エタノール液で滴定する（電位差

滴定法）．ただし，第 1 変曲点と第 2 変曲点の間の 0.1

mol/L 水酸化カリウム・エタノール液の消費量より求める．

貯 法 容 器 密閉容器．

109543

塩酸ジピベフリン
Dipivefrin Hydrochloride

C19H29NO5・HCl：387.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジピベフリン

（C19H29NO5・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は水，エタノール（95）又は酢酸（100）に溶けやす

く，無水酢酸に溶けにくい．

本品は吸湿性である．

本品の水溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 4.5 ～ 5.5 である．

確認試験

（１） 本品の塩酸を水で薄めて，pH 3.0 に調整した液に溶

かした溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 259 ～ 264 nm

に吸収の極大を示し，波長 265 ～ 270 nm に吸収の肩を示

す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3300 cm－1，2790

cm－1，1754 cm－1 及び 1254 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 159 ～ 165 °C （乾燥後，浴温 149 °C で試料を入

れ，155 °C から 1 分間に 1 °C ずつ上昇させる）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，水 100 mL に溶か

し，試料溶液とする．試料溶液 20�L をとり，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液中のジピ

ベフリンのピーク面積及び類縁物質のピーク面積を自動積分

法により測定するとき，類縁物質のピークの合計面積は，ジ

ピベフリンのピーク面積と類縁物質のピーク面積を加えた総

ピーク面積の 1.0 % 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：263 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 1.4 g をアセトニトリ

ル/水/酢酸（100）混液（30：19：1）1000 mL に溶か

す．

流量：ジピベフリンの保持時間が約 5 分になるように調

整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からジピベフリンの保持時

間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，酸化リン（V），6

時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/酢酸（100）混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.790 mg C19H29NO5・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

108157

塩酸ジフェテロール
Difeterol Hydrochloride

C25H29NO2・HCl：411.96

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジフェテロール

（C25H29NO2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦く，舌を麻ひする．
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本品はクロロホルムにやや溶けやすく，氷酢酸又はエタノ

ールにやや溶けにくく，水又は無水酢酸に溶けにくい．

確認試験

（１） 本品の飽和水溶液 5 mL にライネッケ塩試液 5 滴を

加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.3 g に水 30 mL を加え，加熱して溶かし，

水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えるとき，液は白濁し，

無色の油状物を生じる．これを放置するとき，結晶に変わる．

結晶をろ取し，水 50 mL で洗い，60 °C で 5 時間乾燥す

るとき，その融点は 68 ～ 73 °C である．

（３） 本品の飽和水溶液 10 mL に希硝酸 1 mL を加え，

析出した結晶をろ過するとき，ろ液は塩化物の定性反応を呈

する．

融 点 185 ～ 189 °C

純度試験

（１） 酸又はアルカリ 本品 2.0 g に新たに煮沸し冷却し

た水 40 mL を加え，5 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液

にメチルレッド試液 2 滴を加え，試料溶液とする．

（	） 試料溶液 10 mL に 0.01 mol/L 硫酸 0.10 mL を
加えるとき，液の色は赤色である．

（
） 試料溶液 10 mL に 0.02 mol/L 水酸化ナトリウム
液 0.20 mL を加えるとき，液の色は黄色である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.40 mL にエタノール 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.038 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL と

し，この液 2 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正

確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸 n―ブ

チル/氷酢酸/水/イソプロパノール混液（10：5：3：2）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これをヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加え，加温し

て溶かす．冷後，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差

滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 20.598 mg C25H29NO2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

109068

塩酸ジフェニルヒドロキシプロピオン酸
ジエチルアミノエチル
3，3―Diphenyl―3―hydroxypropionic Acid

Diethylaminoethylester Hydrochloride

C21H27NO3・HCl：377.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジフェニルヒド

ロキシプロピオン酸ジエチルアミノエチル（C21H27NO3・

HCl）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，味は苦く，舌を麻ひする．

本品はメタノール又は氷酢酸に溶けやすく，水にやや溶け

やすく，クロロホルムに溶けにくく，無水酢酸又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は約 5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）2 mL ずつに，ヨウ素試液

1 mL を加えるとき，赤褐色の沈殿又は混濁を生じ，ピクリ

ン酸試液 1 mL を加えるとき，黄色の沈殿又は混濁を生じ

る．

（２） 本品 0.5 g に水 25 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液 10 mL を加え，5 分間煮沸する．冷後，エー

テル 30 mL を加えて振り混ぜ，水層をとり，希塩酸 5 mL

を加え，析出した結晶をろ取し，水 100 mL で洗い，メタ

ノールから再結晶し，105 °C で 30 分間乾燥するとき，そ

の融点は 214 ～ 216 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 151 ～ 153 °C

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g に水 25 mL を加えて溶かし，メチ

ルレッド試液 2 滴及び 0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液

0.5 mL を加えるとき，液は赤色を呈しない．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この液 2

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，薄層クロマトグラフ法によって試験を行う試料溶液及

び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホル

ム/メタノール混液（2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展
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開した後，薄層板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧した

後，100 °C で 15 分間加熱するとき，試料溶液から得た主

スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより

濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 37.790 mg C21H27NO3・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

100037

塩酸ジフェニルピペリジノブタノール
Diphenylpiperidinobutanol Hydrochloride

C21H27NO・HCl：345.91

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジフェニルピペ

リジノブタノール（C21H27NO・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水，氷酢酸又はエタ

ノールにやや溶けにくく，無水酢酸に溶けにくく，エーテル

に極めて溶けにくい．

融点：232 ～ 235 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液

はだいだい黄色を呈し，これに注意して水 2 mL を加える

とき，液の色は消える．

（２） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL ずつに，ヨウ素試液

5 滴を加えるとき黄褐色，塩化金酸試液 5 滴を加えるとき

淡黄色，ピクリン酸試液 5 滴を加えるとき黄色の沈殿又は

混濁を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 120）10 mL にアンモニア試液

1 mL を加えるとき，液は白濁し，放置するとき，沈殿を生

じる．沈殿をろ取し，水 10 mL ずつで 2 回洗った後，デ

シケーター（減圧，五酸化リン）で 2 時間乾燥するとき，

その融点は 84 ～ 86 °C（分解）である．

（４） 本品の水溶液（1 → 120）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，120 mL とした液の pH

は 4.5 ～ 5.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 60 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.40 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.042 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用
いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノール/1，2

－ジクロルエタン/氷酢酸混液（20：5：1）を展開溶媒とし

て約 8 cm 展開した後，風乾する．これに噴霧用ドラーゲ

ンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，105 °C，3

時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.591 mg C21H27NO・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003644

塩酸ジフェニルピラリン
Diphenylpyraline Hydrochloride

C19H23NO・HCl：317.85

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジフェニルピラ

リン（C19H23NO・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は，メタノール又は氷酢酸に極めて溶けやすく，水，

エタノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸にやや

溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は約 4.7 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）10 mL にライネッケ塩試

液 1 mL を加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 10000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 256 ～

260 nm に吸収の極大を，波長 242 ～ 246 nm に吸収の極

小を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．
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0.1 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液 1 mL

＝ 31.785 mg C19H23NO・HCl

N

N

CH3

O
CH2CH2N

CH3
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HCl

融 点 204 ～ 207 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g に水 20 mL を加えて溶かし，

アンモニア試液 1 mL を加えた後，クロロホルム 25 mL

ずつで 3 回抽出する．全クロロホルム抽出液を合わせ，無

水硫酸ナトリウム 10 g を加えて脱水した後，ろ過し，ク

ロロホルムを留去する．残留物に内部標準物質としてジベン

ジル試液 2 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．

試料溶液 5�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法
により試験を行う．溶媒，塩酸ジフェニルピラリン及び内標

準物質以外のピークの合計面積 A 及び内標準物質のピーク

面積 AS を自動積分法により求めるとき，A は AS より小

さい．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 4 mm，長さ約 2 m のガラス管にガス

クロマトグラフ用 50 % フェニル－フェニルメチルシ

リコンを酸処理及びシラン化した約 160�m のガスク
ロマトグラフ用ケイソウ土に 2 % の割合で被覆させた

ものを充てんする．

カラム温度：165 °C 付近の一定温度．ただし，内部標準

物質の 3 倍の保持時間より 240 °C に昇温し，ジフェ

ニルピラリンを溶出する．

キャリヤーガス：窒素ガス

流量：ジベンジルの保持時間が約 7 分になるように調整

する．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 10 mL 及び無水酢酸 50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

101777

塩酸ジベンゼピン
Dibenzepin Hydrochloride

C18H21N3O・HCl：331.84

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジベンゼピン

（C18H21N3O・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は極

めて苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，クロロホルムに溶けやすく，

氷酢酸にやや溶けやすく，無水酢酸又はエタノールに溶けに

くく，アセトン又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：234 ～ 240 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.3 g をとり，分液漏斗に入れ，水 5 mL を加

えて溶かし，アンモニア試液 5 mL を加え，クロロホルム

10 mL ずつで 2 回抽出する．クロロホルム抽出液を合わせ，

水 5 mL を加えて洗った後，クロロホルム抽出液を 100

mL の共栓フラスコに分取し，無水硫酸ナトリウム 2 g を

加えて密栓し，しばしば振り混ぜながら，10 分間放置する．

この液をろ過し，ろ液を減圧で，液量が 2 ～ 3 mL になる

まで濃縮した後，沈降管に移し，クロロホルムを減圧で留去

し，更にクロロホルム臭がなくなるまで加温するとき，油状

物を生じる．この油状物にアセトン 6 滴を加え，加温して，

混和し，流水で冷却しながら，ガラス棒で内壁をこすり結晶

を析出させる．結晶をろ取し，80 °C で 4 時間減圧乾燥す

るとき，その融点は 112 ～ 116 °C である．

（３） 本品 0.01 g に 0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，

100 mL とする．この液 5 mL に 0.1 mol/L 塩酸試液を加

えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 202 ～ 206 nm 及

び 220 ～ 224 nm に吸収の極大を，波長 275 ～ 285 nm

に吸収の肩を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，15 mL とした液の pH

は 3.5 ～ 5.0 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，水を加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正
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確に量り，水を加えて 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次に酢酸エチル/水/酢酸（100）混液（5：2：2）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これを

ヨウ素蒸気を満たした槽中に 30 分間放置するとき，試料溶

液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得た

スポットより濃くない．

乾燥減量 0.3 % 以下（0.5 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 6 mL を加えて溶かし，無水酢酸 60 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.184 mg C18H21N3O・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101872

塩酸ジマゾール
Dimazole Dihydrochloride

2―ジメチルアミノ―6―（β―ジエチルアミノエトキシ）―

ベンゾチアゾール二塩酸塩

C15H23N3OS・2HCl：366.35

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジマゾール

（C15H23N3OS・2HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水，メタノール又は氷酢酸に溶けやすく，エタノー

ル又はクロロホルムに溶けにくく，アセトン，エーテル又は

無水酢酸にほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 1.5 ～ 2.5 である．

本品は吸湿性である．

融点：約 260 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にクエン酸・酢酸試液 3 mL を加えて

溶かし，水浴中で 3 分間加熱するとき，液は赤紫色を呈す

る．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 60000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 267 ～ 272 nm に吸収の極大を，波長 241 ～

246 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 25 mL とす

る．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にトリエチルアミン＊を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加えて溶かし，無水酢酸 80 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.317 mg C15H23N3OS・2HCl

貯 法 容 器 気密容器．

101875

塩酸ジメフリン
Dimefline Hydrochloride

C20H21NO3・HCl：359.85

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ジメフリン

（C20H21NO3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水，氷酢酸又はエタノールに溶けやすく，無水酢酸

に溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 219 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に無水酢酸 5 mL を加えて溶かし，水

浴上で 5 分間加熱し，冷後，硫酸 2 滴を加えるとき，液は

緑黄色を呈し，緑色の蛍光を発する．

（２） 本品 0.02 g に水 10 mL を加えて溶かし，ピクリン

酸試液 0.16 mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．沈殿

を吸引ろ取し，水 10 mL ずつで 2 回洗い，105 °C で 2

時間乾燥するとき，その融点は 204 ～ 206 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．
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（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 10 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチル

ロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青

緑色を経て緑色に変わるときとする．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.985 mg C20H21NO3・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003645

塩酸スピクロマジン
Spiclomazine Hydrochloride

C22H24ClN3OS2・HCl：482.49

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸スピクロマジン

（C22H24ClN3OS2・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯褐白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おい及び味はない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

無水酢酸又はクロロホルムに溶けにくく，水又はアセトンに

ほとんど溶けない．

本品は光により徐々に分解する．

融点：約 264 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に硫酸 10 mL を加えて溶かすとき，液

は赤色を呈し，放置するとき，徐々に濃赤色となる．これに

重クロム酸カリウム試液 1 滴を加えるとき，液は帯褐赤色

を呈する．

（２） 本品 0.1 g に塩酸 10 mL を加え，還流冷却器を付

けて 20 分間煮沸した後，室温まで冷却し，水 50 mL を加

えてよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．試

料溶液 5 mL をとり，2，4―ジニトロフェニルヒドラジン試

液 1 mL を加えるとき，だいだい色の沈殿を生じる．別に

試料溶液 1 mL をとり，水酸化ナトリウム試液で中和し，

更に 1 滴を加えた後，塩化コバルト試液 1 mL を加えると

き，液は赤褐色を呈する．また試料溶液 2 mL をとり，水

酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて加熱するとき，発生す

るガスは赤色リトマス紙を青変する．

（３） 本品 0.1 g にメタノール 250 mL を加え，加温して

溶かす．この液 25 mL をとり，0.05 mol/L 塩酸試液を加

えて 200 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 303 ～ 309 nm に

吸収の極大を示す．またこの液 20 mL に 0.05 mol/L 塩酸

試液を加えて 100 mL とした液は，波長 254 ～ 256 nm

に吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.5 g に 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液 20

mL 及びエーテル 30 mL を加え，10 分間振り混ぜた後，

水層を分取し，希硝酸を加えて中和し，ろ過する．ろ液は塩

化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にメタノール 100 mL を加え，加

温して溶かすとき，液は無色～淡黄色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，5 分間振

り混ぜ，ろ過する．ろ液 25 mL をとり，希塩酸 1 mL 及

び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 %

以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．

本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて溶かし，正確に

25 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 25�L を薄層クロ
マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

する．次に酢酸エチル/エタノール/強アンモニア水混液

（95：5：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧す

るとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（2：1）60 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 48.25 mg C22H24ClN3OS2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109545

塩酸スルトプリド
Sultopride Hydrochloride

C17H26N2O4S・HCl：390.93

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸スルトプリド

（C17H26N2O4S・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色又は帯微黄白色の粉末である．
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本品は水に溶けやすく，メタノール又は酢酸（100）にや

や溶けやすく，エタノール（95）に溶けにくく，無水酢酸に

極めて溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 10）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）10 mL にライネッケ塩試

液 5 滴を加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 10000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 286 ～

290 nm に吸収の極大を，波長 265 ～ 269 nm に吸収の極

小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1657 cm－1，1545

cm－1，1294 cm－1 及び 1007 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

3.5 ～ 5.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 2

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

する．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正

確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ卜する．

次にイソプロピルエーテル/エタノール（99.5）/水/アンモ

ニア水（28）混液（13：5：1：1）の上層を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．また，この薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥し，噴

霧用硫酸酸性ドラーゲンドルフ試液及び薄めた硫酸（1 →

12）を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/酢酸（100）混液（7：3）90 mL を加えて溶かし，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 39.093 mg C17H26N2O4S・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

109146

塩酸チアプリド
Tiapride Hydrochloride

C15H24N2O4S・HCl：364.89

本品は定量するとき，塩酸チアプリド（C15H24N2O4S・

HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，

においはないか又はわずかににおいがある．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸に溶けやすく，メタ

ノールにやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，無

水酢酸に極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100）5 mL

にドラーゲンドルフ試液 3 滴を加えるとき，だいだい色の

沈殿を生じる．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法のペースト法

により測定するとき，波数 3320 cm－1，1645 cm－1，1520

cm－1 及び 1300 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水に溶かし，10 mL とするとき，

液は澄明である．また，この液につき，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 450 nm における吸光度を測定

するとき，0.030 以下である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．だだし，操作

法における薄めた塩酸（1 → 2）の添加量を 15 mL とする

（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層

板に窒素を送風しながらスポットする．次にクロロホルム/

メタノール/ジオキサン/強アンモニア水混液（45：7：5：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

し，80 °C で 30 分間乾燥する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及び原

点以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．
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時間プログラム

試料注入後からの時間（分） 移動相 B 混合割合（％）

0

10 ～ 13

26

26 ～ 28

31

19

32

90

90
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CH2
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COOC2H5

NH2

HCl

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混液

（7：3）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.489 mg C15H24N2O4S・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

109412

塩酸チザニジン
Tizanidine Hydrochloride

C9H8ClN5S・HCl：290.17

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸チザニジン

（C9H8ClN5S・HCl）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶性の粉末である．

本品は水又はメタノールにやや溶けやすく，エタノールに

溶けにくく，アセトニトリルに極めて溶けにくく，無水酢酸，

氷酢酸又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本 品 の 0.1 mol/L ア ン モ ニ ア 試 液 溶 液（1 →

125000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 237 ～ 241 nm，307 ～ 311 nm

及び 317 ～ 321 nm に吸収の極大を示し，波長 270 ～

274 nm 及び 313 ～ 317 nm に吸収の極小を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3250 cm－1，3080

cm－1，1646 cm－1 及び 1534 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 3 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.060 g をとり，水/アセトニトリル

混液（17：3）に溶かし，10 mL とし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，水/アセトニトリル混液（17：

3）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積

を自動積分法により測定するとき，試料溶液のチザニジン以

外のピークの合計面積は，標準溶液のチザニジンのピーク面

積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：試料注入後約 3 分

間は 230 nm で測定し，それ以降は 318 nm で測定す

る．）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 13 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水 1000 mL にギ酸 5 mL 及び強アンモニア水

10 mL を加えて pH 8.5 に調整したものを移動相 A

とし，アセトニトリル/移動相 A 混液（4：1）を移動

相 B とする．移動相 A に対する移動相 B の混合比

を次に示す時間プログラムにより段階的に変化させる．

流量：チザニジンのピークの保持時間が約 7 分になるよ

う調整する．

カラムの選定：本品及び p―トルエンスルホン酸 2 mg ず

つを水/アセトニトリル混液（17：3）100 mL に溶かす．

この液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，p―

トルエンスルホン酸，チザニジンの順に溶出し，その分

離度が 10 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たチザニジンのピーク
高さがフルスケールの約 40 % になるよう調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からチザニジンの保持時

間の約 4 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）60 mL を加え，加温して溶かす．

冷後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.017 mg C9H8ClN5S・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

107288

塩酸チノリジン
Tinoridine Hydrochloride

C17H20N2O2S・HCl：352.88

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸チノリジン

（C17H20N2O2S・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は帯黄白色～黄色の粉末で，においはないか，又

はわずかに不快なにおいがあり，味は苦い．

本品はギ酸に溶けやすく，メタノール又はエタノールに溶

けにくく，氷酢酸に極めて溶けにくく，水，無水酢酸，アセ

トン又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：約 220 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）1 mL に希塩酸 1 mL 及

び水 4 mL を加え，氷冷しながら亜硝酸ナトリウム試液 2

滴を加えて振り混ぜ，2 分間放置し，次にスルファミン酸ア
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N

CH2CH2CH2NHCH3 HCl

ンモニウム試液 1.5 mL を加えてよく振り混ぜた後，シュ

ウ酸 N ―（1―ナフチル）―N′―ジエチルエチレンジアミン試液

2 mL を加えるとき，液は青紫色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に水 10 mL を加え，振り混ぜながら加

温した後，ろ過する．ろ液 2 mL にライネッケ塩試液 3 滴

を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，薄めた水酸化ナトリウム試液

（1 → 10）10 mL 及び過酸化水素試液 1.0 mL の混液を吸

収液とし，酸素フラスコ燃焼法により分解した後，よく振り

混ぜて燃焼ガスを吸収させた液に希塩酸を加えて酸性とし，

塩化バリウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生

じる．

（４） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 226

～ 228 nm 及び 301 ～ 303 nm に吸収の極大を示す．

（５）（２）のろ液は塩化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にメタノール 25 mL を加えて溶

かした後，水 30 mL を加えて振り混ぜるとき，液は淡黄色

澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，ギ酸

10.0 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.288 mg C17H20N2O2S・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101732

塩酸デシプラミン
Desipramine Hydrochloride

C18H22N2・HCl：302.84

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸デシプラミン

（C18H22N2・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，水又はエタノールにや

や溶けやすく，アセトンに極めて溶けにくく，エーテルにほ

とんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硝酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

濃青色を呈する．

（２） 本品 0.05 g に水 3 mL を加えて溶かし，キンヒド

ロンのメタノール溶液（1 → 40）1 滴を加えるとき，液は

徐々に赤色を呈する．

（３） 本品 2 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL を加え

て溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 249 ～ 253 nm に吸収の極大

を示す．

（４） 本品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その 3 mg をとり，

赤外吸収スペクトル測定法のペースト法によって測定すると

き，波数 2750 cm－1，2500 cm－1，2440 cm－1，1600 cm－1，

760 cm－1 及び 740 cm－1 付近に吸収を認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，20 mL とした液の pH

は 3.7 ～ 5.8 である．

融 点 212 ～ 216 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） イミノジベンジル 本品 0.025 g をとり，25 mL の

褐色メスフラスコに入れ，塩酸/エタノール混液（1：1）10

mL を加えて溶かし，氷水中で冷却しながら，フルフラール

のエタノール溶液（1 → 250）5 mL 及び塩酸 5 mL を加

え，25 °C で 3 時間放置する．次に塩酸/エタノール混液

（1：1）を加えて 25 mL とし，波長 565 nm における吸光

度を測定するとき，0.16 以下である．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とし，

この液 5 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 50

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/水/

酢酸（100）混液（4：1：1）を展開溶媒として約 12 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに重クロム酸カリウム・

硫酸試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水 20

mL を加えて溶かし，水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

クロロホルム 20 mL ずつで 3 回抽出する．クロロホルム

抽出液は毎回脱脂綿上に無水硫酸ナトリウムをおいた漏斗で

ろ過する．全クロロホルム抽出液を合わせ，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（指示薬：メタニルイエロー試液 10 滴）．

ただし，滴定の終点は液の黄色が赤紫色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 30.284 mg C18H22N2・HCl
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貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107213

塩酸テトラヒドロゾリン
Tetrahydrozoline Hydrochloride

C13H16N2・HCl：236.74

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸テトラヒドロゾ

リン（C13H16N2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水，メタノール又はエタノールに溶けやすく，氷酢

酸にやや溶けやすく，無水酢酸，アセトン，酢酸エチル又は

エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 4.5 ～ 6.5 である．

融点：約 256 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 5 mL を加えて溶かし，ライネッケ

塩試液 5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 4000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 263 ～

266 nm 及び 270 ～ 273 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～淡黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/強

アンモニア水混液（40：10：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を乾燥する．これに塩化白金酸・ヨウ化

カリウム試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）100 mL を加えて溶か

し，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.674 mg C13H16N2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

109274

塩酸テラゾシン
Terazosin Hydrochloride

C19H25N5O4・HCl・2H2O：459.92

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸テラゾ

シン（C19H25N5O4・HCl：423.89）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品は水にやや溶けにくく，メタノール又はエタノール

（95）に溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 3.5 ～ 4.5 である．

融点：約 260 °C （分解）．

本品の水溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 244

～ 247 nm に吸収の極大を，328 ～ 333 nm に幅広い吸収

の極大を，290 ～ 296 nm に吸収の極小を示す．

（２） 本品及び塩酸テラゾシン標準品につき，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルと塩酸テラゾシン標準品のスペクトルを比較す

るとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g を水/メタノール混液（1：

1）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1.0 mL，0.5

mL，0.25 mL 及び 0.1 mL を正確に量り，それぞれに水/

メタノール混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，試

料溶液に対し，1.0 % ，0.5 % ，0.25 % 及び 0.1 % の標準

溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した

薄層板にスポットする．次にアセトン/ヘキサン/アンモニア

試液混液（10：2：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を
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塩酸テラゾシン（C19H25N5O4・HCl）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算した塩酸テラゾシン標準品の量（mg）

×
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照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

と標準溶液から得られるスポットの濃さを比較するとき，い

ずれのスポットも 1.0 % 以下であり，その総和は 2.0 % 以

下である．

乾燥減量 7.0 ～ 9.0 %（0.5 g，減圧，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下 （1 g）．

定 量 法 本品及び塩酸テラゾシン標準品（別途「塩酸テラゾ

シン」と同様の条件で乾燥減量を測定しておく）約 0.024 g

ずつを精密に量り，それぞれを薄めたメタノール（1 → 2）

に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL ずつを正

確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，薄めたメ

タノール（1 → 2）を加えて 50 mL とし，試料溶液及び標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の
条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質

のピーク面積に対するテラゾシンのピーク面積の比 QT 及

び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルの薄めたメタノール

（1 → 2）溶液（1 → 2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：0.05 mol/L リン酸二水素カリウム試液/アセトニ

トリル/エタノール（99.5）混液 （20：4：3）

流量：テラゾシンの保持時間が約 6 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，テラゾシン，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 10 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109549

塩酸デラプリル
Delapril Hydrochloride

C26H32N2O5・HCl：489.00

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸デラプリル

（C26H32N2O5・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はエタノール（99.5）にやや溶けやすく，水にやや溶

けにくく，アセトニトリルに極めて溶けにくい．

融点：約 169 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のエタノール（99.5）溶液（3 → 100）2 滴をと

り，塩酸ヒドロキシアンモニウムの飽和エタノール（99.5）

溶液 2 滴及び水酸化ナトリウムの飽和エタノール（99.5）

溶液 2 滴を加え，水浴上で 2 分間加熱する．冷後，0.5

mol/L 塩酸を加えて酸性とし，塩化鉄（�）試液 2 滴及び
エタノール（99.5）1 mL を加えるとき，液は赤褐色を呈す

る．

（２） 本品 5 mg に水 10 mL を加えて溶かし，ドラーゲ

ンドルフ試液 2 ～ 3 滴を加えて振り混ぜるとき，だいだい

色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 5000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 257 ～

261 nm，264 ～ 268 nm 及び 270 ～ 274 nm に吸収の極

大を示す．

（４） 本品をとり，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3300 ～ 2150 cm－1，

1741 cm－1，1645 cm－1，1211 cm－1 及び 743 cm－1 付近に

吸収を認める．

（５） 本品 0.01 g に水 10 mL を加えて溶かし，硝酸銀試

液 2 ～ 3 滴を加えて振り混ぜるとき，液は白濁する．

旋 光 度 〔α〕20D： ＋17.6 ～ ＋19.2°（乾 燥 後，0.1 g，エ タ
ノール（99.5），10 mL，100 mm）．

pH 本品 0.05 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 2.3 ～

3.0 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により試験を行

う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 4 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．標準色の調製

にはヒ素標準液 1.0 mL を加える（1 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品約 0.075 g をとり，pH 7.0 の 0.1

mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液（11：9）に溶

かし，正確に 25 mL とし，試料溶液とする．この液 3 mL

を正確に量り，pH 7.0 の 0.1 mol/L リン酸塩緩衝液/アセ

トニトリル混液（11：9）を加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液（１）とする．別に，本品 0.010 g をとり，水 10

mL を加えて溶かし，水浴中で 2 時間加熱する．冷後，こ

の液 1 mL をとり，pH 7.0 の 0.1 mol/L リン酸塩緩衝液/

アセトニトリル混液（11：9）を加えて正確に 10 mL とし，

標準溶液（２）とする．試料溶液並びに標準溶液（１）及び

（２）10�L につき，次の操作条件 1 及び 2 で液体クロマ
トグラフ法により試験を行い，それぞれの液の各ピーク面積

を自動積分法により測定する．条件 1 で得たクロマトグラ

ムにつき，試料溶液のデラプリル以外のピークのうち，標準

溶液（２）の主ピーク（類縁物質―I，保持時間約 26 分）よ

り小さい保持時間を有するピークの合計面積（AT1）及び標

準溶液（２）の主ピークと同じ保持時間を有するピークの面

積（AT2）並びに標準溶液（１）のデラプリルのピーク面積

（AS1）を求める．条件 2 で得たクロマトグラムにつき，試

料溶液のピークのうち，標準溶液（２）の主ピーク（保持時

間約 8.5 分）より大きい保持時間を有するピークの合計面

積（AT3）及び標準溶液（１）のデラプリルのピーク面積
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類縁物質の含量（%）
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塩酸デラプリル（C26H32N2O5・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸デラプリル標準品の量（mg）×
QT

QS

S

CHCH2CH2N
CH3

CH3
HCl

（AS2）を求める．次の式により類縁物質の含量を算出すると

き，その量は 1.3 % 以下である．

0.86：塩酸デラプリルに対する類縁物質―I の相対感度の

補正係数

3：濃度補正係数（標準溶液（１）の濃度は試料溶液の濃

度の 3 % ）

操作条件 1

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液（１）10�L から得られたデラプリ
ルのピーク高さが 10 ～ 40 mm になるように調整す

る．

面積測定範囲：デラプリルの保持時間の約 4 倍の範囲

操作条件 2

移動相：アセトニトリル/リン酸二水素カリウム溶液（1

→ 250）混液（13：7）

流量：デラプリルの保持時間が約 4.5 分になるように調

整する．

面積測定範囲：デラプリルの保持時間の約 5 倍の範囲

その他の条件：操作条件 1 を準用する．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，酸化リン（�），4 時
間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及び塩酸デラプリル標準品を乾燥し，その約

0.075 g ずつを精密に量り，それぞれを pH 6.8 のリン酸塩

緩衝液/アセトニトリル混液（3：2）30 mL に溶かし，次に

内標準溶液 5 mL ずつを正確に加えた後，pH 6.8 のリン酸

塩緩衝液/アセトニトリル混液（3：2）を加えて 50 mL と

し，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行い，内標準物質（保持時間約 12 分）のピーク面積に

対するデラプリルのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 p―ヒドロキシ安息香酸 sec―ブチルのアセトニ

トリル溶液（3 → 5000）

操作条件

検出器：紫外分光光度計（測定波長：272 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：0.1 mol/L リン酸二水素カリウム試液/アセトニ

トリル混液（11：9）

流量：デラプリルの保持時間が約 8 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，デラプリル，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 3.0 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

109410

塩酸ドスレピン
Dosulepin Hydrochloride

C19H21NS・HCl：331.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ドスレピン

（C19H21NS・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微褐色の結晶性の粉末である．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール又はクロロホル

ムに溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，アセトンに

溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg を硫酸 5 mL に溶かすとき，液は赤褐色

を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 229

～ 233 nm に吸収の極大を示し，220 ～ 224 nm に吸収の

極小を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 500）1 mL に希硝酸 0.5 mL

を加えて酸性とした液は，塩化物の定性反応（２）を呈する．

（４） 本品 0.02 g をとり，薄めた強過酸化水素水（1 →

15）15 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により操作

して得た液は，硫酸塩の定性反応（１）を呈する．

pH 本品の水溶液（1 → 20）の pH は 4.3 ～ 5.3 である．

融 点 222 ～ 226 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色～微褐色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 3.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.1 mL を加える（0.015 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルム 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL と

し，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて

調製した薄層板にスポットする．次に 1，2―ジクロルエタン/

イソプロパノール/強アンモニア水混液（90：10：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．
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強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

異性体比 本品 0.10 g を，クロロホルム 20 mL に溶かし，

試料溶液とする．試料溶液 2�L につき，次の条件でガス
クロマトグラフ法により試験を行う．保持時間 10 分付近に

近接して現れる 2 個のピーク面積 A1，A2 を半値幅法によ

り求めるとき，〔A1/（A1 ＋ A2）〕× 100 は 0.5 ～ 5.0 であ

る．ただし，近接する 2 個のピークのうち，保持時間の小

さい方（シス体）の面積を A1，保持時間の大きい方（トラ

ンス体）の面積を A2 とする．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1 m のガラス管にガス

クロマトグラフ用シアノプロピルメチルフェニルメチル

ポリマーを 125 ～ 150�m のガスクロマトグラフ用ケ
イソウ土に 3 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：205 °C 付近の一定温度

キャリアーガス：窒素

流量：塩酸ドストレピンのうち保持時間の小さい方（シス

体）が約 10 分になるように調整する．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（2：1）60 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.190 mg C19H21NS・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003646

塩酸トラゾリン
Tolazoline Hydrochloride

C10H12N2・HCl：196.68

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸トラゾリン

（C10H12N2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末で，においはな

く，味は苦い．

本品は水又は氷酢酸に極めて溶けやすく，メタノール又は

エタノールに溶けやすく，無水酢酸に溶けにくく，エーテル

にほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にメタノール 2 mL を加えて溶かし，

ニトロプルシドナトリウム試液 0.2 mL 及び希水酸化ナト

リウム試液 1 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.01 g に水 1 mL を加えて溶かし，ライネッ

ケ塩試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 2500）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 255 ～ 257 nm 及び 261 ～ 263 nm に吸収の極大を

示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

6.0 である．

融 点 172 ～ 176 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.034 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノール/

アセトン/ジエチルアミン混液（9：5：1）を展開溶媒として

約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 19.668 mg C10H12N2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107417

塩酸トラマゾリン
Tramazoline Hydrochloride

C13H17N3・HCl：251.76

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸トラマゾリン

（C13H17N3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～類白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお
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いはなく，味は苦い．

本品はメタノールに極めて溶けやすく，水，氷酢酸，無水

エタノール，n―ブタノール又はクロロホルムに溶けやすく，

無水酢酸にやや溶けにくく，無水エーテルにほとんど溶けな

い．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 4.0 ～ 6.5 である．

本品は吸湿性である．

融点：171 ～ 176 °C（乾燥後）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に薄めたメタノール（1 → 2）0.5 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 0.5 mL を加える．これにア

ンモニア試液を加えてアルカリ性とし，クロロホルム/二硫

化炭素混液（3：1）5 mL を加えてよく振り混ぜるとき，有

機溶媒層は褐色を呈する．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 10000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 263 ～ 267 nm 及び 271 ～ 275 nm に吸収の

極大を示す．

（３） 本品 1 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 2900 cm－1，

1660 cm－1 及び 1610 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，クロロホルムを加

えて溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタ

ノール/氷酢酸/水混液（4：2：1）を展開溶媒として約 12

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 25.176 mg C13H17N3・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107416

塩酸トラマドール
Tramadol Hydrochloride

C16H25NO2・HCl：299.84

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸トラマドール

（C16H25NO2・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水，メタノール，氷酢酸又はエタノールに溶けやす

く，無水酢酸に溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にクエン酸の無水酢酸溶液（1 → 100）

を加えて溶かし，沸騰水浴中で 5 分間加熱するとき，液は

赤紫色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

270 ～ 274 nm 及び 277 ～ 281 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その 3 mg をとり，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定

するとき，波数 3295 cm－1，2930 cm－1，1607 cm－1，1245

cm－1 及び 1133 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 4.5 ～ 6.0 である．

融 点 181 ～ 184 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混

液（5：4：1）の上層を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液

を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．
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乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.984 mg C16H25NO2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

107455

塩酸トリフルプロマジン
Triflupromazine Hydrochloride

C18H19F3N2S・HCl：388.88

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸トリフルプロマ

ジン（C18H19F3N2S・HCl）97.0 ～ 103.0 % を含み，また，

フッ素（F：19.00）13.9 ～ 15.4 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄褐色の結晶性の粉末で，わずかに特

異なにおいがある．

本品は水，氷酢酸又はエタノールに溶けやすく，無水酢酸

にやや溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 177 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg を硫酸 5 mL に溶かすとき，液はだいだ

い色を呈する．この液を直火で加熱するとき，液は暗赤色を

経て褐色となる．

（２） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 2.0 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液は，フッ化物の定性反応を呈する．

（３） 本品 0.5 g を水 5 mL に溶かし，アンモニア試液 2

mL を加えてろ過する．ろ液 5 mL に希硝酸を加えて酸性

にした液は塩化物の定性反応（２）を呈する．

pH 本品 0.5 g を水 25 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～淡黄褐色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をエタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 3 mL を正確に量り，エタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にシクロヘキサン/アセトン/ジエチルアミン混液

（8：1：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，100 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 塩酸トリフルプロマジン 本品を乾燥し，その約 0.5

g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混液（7：3）50 mL に

溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.888 mg C18H19F3N2S・HCl

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 2.0 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操

作法により試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003647

塩酸トリプロリジン
Triprolidine Hydrochloride

C19H22N2・HCl・H2O：332.87

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸トリプ

ロリジン（C19H22N2・HCl：314.85）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸に極めて溶けやすく，水，エタノール，クロ

ロホルム又は n―ブタノールに溶けやすく，エーテル又はヘ

キサンにほとんど溶けない．

本品は光によって，徐々に着色する．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 6.0 ～ 7.0 である．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 5 mL を加えて溶かし，ライネッ

ケ塩試液 5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.1 g に氷酢酸 5 mL を加えて溶かし，過マン

ガン酸カリウム試液 0.5 mL を加えるとき，試液の紅色は

消える．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 229

～ 233 nm 及び 276 ～ 279 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品 3 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定法の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 2600 cm－1，

1630 cm－1，1580 cm－1，845 cm－1 及び 773 cm－1 に吸収を

認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 118 ～ 121 °C
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純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明であり，濁りを認めても次の濁度比較液より濃

くない．

濁度比較液：0.1 mol/L 塩酸 14.1 mL に水を加えて正確

に 50 mL とし，この液 10 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 1000 mL とする．この液 0.50 mL に水を加えて

20 mL とし，これに希硝酸 3 mL，デキストリン溶液（1

→ 50）0.20 mL 及び硝酸銀試液 1 mL を加えて 15 分間

放置する．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とする．試料溶液

1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタ

ノール/薄めた強アンモニア水（1 → 20）/エタノール混液

（6：3：2）を展開溶媒として約 12 cm 遮光して展開した後，

薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均

等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは標準溶液から得たスポットより濃くない．

水 分 4.5 ～ 6.0 %（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，非水滴定用氷酢酸 60

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 31.485 mg C19H22N2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107268

塩酸トンジルアミン
Thonzylamine Hydrochloride

C16H22N4O・HCl：322.83

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸トンジルアミン

（C16H22N4O・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，氷酢酸，エタ

ノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸にやや溶け

にくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.025 g に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液

は赤色を呈する．この液に水 20 mL を注意して加えるとき，

液の色は直ちに消えて混濁し，更に 2 ～ 3 分間放置すると

き，白色～淡黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 240

～ 242 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

5.0 ～ 6.0 である．

融 点 173 ～ 176 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.30 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 50 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノール/

強アンモニア水混液（200：3）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．また，

薄層板をヨウ素蒸気を満たした槽中に入れるとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）100 mL を加えて溶か

し，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 16.142 mg C16H22N4O・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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塩酸ナイリドリン
Nylidrin Hydrochloride

C19H25NO2・HCl：335.87

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ナイリドリン

（C19H25NO2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はメタノール又はギ酸にやや溶けやすく，エタノール

にやや溶けにくく，水に溶けにくく，氷酢酸，無水酢酸，ア

セトン，酢酸エチル，エーテル又はクロロホルムにほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に水 5 mL を加えて溶かし，α－ニト
ロソ―β―ナフトールのエタノール溶液（1 → 100）0.5 mL

を加え，沸騰するまで加熱し，硝酸 2 滴を加えるとき，液

は赤色を呈する．

（２） 本品 0.5 g に水 100 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液 1 mL を加え，クロロホルム 20 mL ずつで

2 回抽出する．抽出液を合わせ，無水硫酸ナトリウム 10 g

を加え，振り混ぜて 10 分間放置した後，ろ過し，クロロホ

ルムを減圧で留去する．残留物を希エタノールから再結晶し，

デシケーター（減圧，五酸化リン）で 1 時間乾燥するとき，

その融点は 109 ～ 114 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 200）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/アセトン/

水/氷酢酸混液（5：2：1：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気を満たし

た槽中に 30 分間放置するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト及び原点以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，ギ酸

5 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.587 C19H25NO2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

104571

塩酸ニムスチン
Nimustine Hydrochloride

C9H13ClN6O2・HCl：309.15

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸ニムス

チン（C9H13ClN6O2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の粉末で，においはない．

本品は水又はメタノールにやや溶けやすく，氷酢酸にやや

溶けにくく，無水エタノールに溶けにくく，無水酢酸又はエ

ーテルにほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に変化する．

確認試験

（１） 本品 0.025 g を水 50 mL に溶かし，その 1 mL を

とり，水を加えて 20 mL とする．この液 1 mL にグリー

ス試液 3 mL 及び薄めた塩酸（27 → 100）1 mL を加えて

密栓し，30 分間加温するとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の薄めた塩酸（1 → 2500）溶液（1 → 100000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 243 ～ 247 nm に吸収の極大を示し，211

～ 215 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3430 cm－1，3290 cm－1，

3100 cm－1， 1712 cm－1， 1648 cm－1 ， 1600 cm－1 ， 1478

cm－1，1160 cm－1，1087 cm－1 及び 795 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（245 nm）：480 ～ 510〔0.05 g，薄めた塩酸

（1 → 2500），5000 mL〕．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かした液の pH は 3.0 ～

4.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.25 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g を分解フラスコに入れ，硝酸 5

mL 及び硫酸 3 mL を加え，フラスコの口に小漏斗をのせ，

白煙が発生するまで注意して加熱する．冷後，硝酸 2 mL

ずつを数回加えて加熱し，液が無色～微黄色となるまで加熱

する．冷後，飽和シュウ酸アンモニウム溶液 10 mL を加え，

再び白煙が発生するまで加熱する．冷後，水を加えて 5 mL

とする．これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験

を行う．
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比較液：本品を用いないで同様に操作した後，ヒ素標準液

2.0 mL を加え，以下検液の試験と同様に操作する（2 ppm

以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.20 g をメタノール 10 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液 1�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にクロロホルム/メタノール混液（3：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃く

ない．

水 分 1.0 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混液

（7：3）80 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 30.915 mg C9H13ClN6O2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003651

dl ―塩酸ノルフェネフリン
dl ―Norfenefrine Hydrochloride

C8H11NO2・HCl：189.64

本品を乾燥したものは定量するとき，dl ―塩酸ノルフェネ

フリン（C8H11NO2・HCl）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

エタノールにやや溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.8 ～ 5.8 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に硫酸銅試液 1 滴

を加え，更に水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）1 mL を加え

るとき，液は青色を呈する．次にエーテル 1 mL を加えて

振り混ぜるとき，エーテル層は青色を呈しない．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に塩化第二鉄試液 1

滴を加えるとき，液は持続する紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

融 点 157 ～ 160 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に，水 10 mL を加えて溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には，鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（５） ケトン 本品 0.20 g に水 1 mL を加えて溶かし，

ニトロプルシドナトリウム試液 1 mL を加え，氷酢酸 0.6

mL を加えるとき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：本品を用いないで，同様に操作する．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，こ

の液 2 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にメタノール/酢酸エ

チル/氷酢酸混液（20：2：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒドリンのアセ

トン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後 100 °C で 20 分

間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，ヨウ

素ビンに入れ，水 40 mL を加えて溶かし，正確に 0.05

mol/L 臭素液 50 mL を加える．更に塩酸 5 mL を加えて

直ちに密栓し，振り混ぜた後，15 分間放置する．これにヨ

ウ化カリウム試液 10 mL を注意して加え，よく振り混ぜた

後，5 分間放置し，0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定

する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．同様の方法で空試験

を行う．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 3.1607 mg C8H11NO2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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105022

塩酸パラブチルアミノ安息香酸
ジエチルアミノエチル
p―Butylaminobenzoyldiethylaminoethanol Hydrochloride

C17H28N2O2・HCl：328.88

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸パラブチルアミ

ノ安息香酸ジエチルアミノエチル（C17H28N2O2・HCl）98.5

% 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水，メタノール，氷酢酸又はクロロホルムに溶けや

すく，無水エタノールにやや溶けやすく，エーテルにほとん

ど溶けない．

融点：101 ～ 106 °C

確認試験

（１） 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液 2 mL を加えて振り混ぜた後，エーテル 40

mL で抽出する．エーテル抽出液は，水 10 mL ずつで 3

回洗い，無水硫酸ナトリウム 1 g を加えて振り混ぜた後，

ろ過する．ろ液を水浴上で蒸発乾固し，残留物を冷所に放置

し，結晶を析出させるとき，その融点は，30 ～ 36 °C であ

る（第 2 法）．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 223 ～ 227 nm 及び 308 ～ 312 nm に吸収の極大を示

す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 4.3 ～ 5.3 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットする．次にメタノール/クロロホル

ム/強アンモニア水混液（50：50：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，2

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 32.888 mg C17H28N2O2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003678

L―塩酸ヒスチジン
L―Histidine Monohydrochloride

C6H9N3O2・HCl・H2O：209.63

本品を乾燥したものは定量するとき，L―塩酸ヒスチジン

（C6H9N3O2・HCl・H2O）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は初め酸味があり，後にわずかに苦い．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノール又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈す

る．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3410 cm－1，2010 cm－1，

1607 cm－1 及び 1499 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：＋8.5 ～ ＋10.0°（乾燥後，5.5 g，6 mol/L
塩酸試液，50 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

3.5 ～ 4.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（３） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 10.482 mg C6H9N3O2・HCl・H2O
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他のコバラミン類の量（%）

＝
1

試料の採取量（mg）
×

A
207

× 50000

（６） 他のアミノ酸 本品 0.20 g をとり，水 50 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―プロパ

ノール/強アンモニア水混液（67：33）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を 100 °C で 30 分間乾燥する．

これにニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴

霧した後，80 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，ギ酸

3 mL を加えて溶かした後，0.1 mol/L 過塩素酸 15 mL を

正確に加え，水浴上で 30 分間加熱する．冷後，氷酢酸 45

mL を加え，過量の過塩素酸を 0.1 mol/L 酢酸ナトリウム

液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

102981

塩酸ヒドロキソコバラミン
Hydroxocobalamin Hydrochloride

C62H89CoN13O15P・HCl：1382.82

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸ヒドロ

キソコバラミン（C62H89CoN13O15P・HCl）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は暗赤色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

本品は水に溶けやすい．

本品は乾燥すると，徐々に分解する．

確認試験

（１） 本品 1 mg に硫酸水素カリウム 0.05 g を加えて混

ぜ，強熱して融解する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水

3 mL を加え，煮沸して溶かし，フェノールフタレイン試液

1 滴を加えた後，液が淡赤色を呈するまで水酸化ナトリウム

試液を滴加し，酢酸ナトリウム 0.5 g，希酢酸 0.5 mL 及び

1―ニトロソ―2―ナフトール―3，6―ジスルホン酸二ナトリウム溶

液（1 → 500）0.5 mL を加えるとき，液は直ちに赤色～だ

いだい赤色を呈し，塩酸 0.5 mL を追加し，1 分間煮沸し

ても液の赤色は消えない．

（２） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 273 ～ 275 nm，

350 ～ 352 nm 及び 522 ～ 530 nm に吸収の極大を示し，

それぞれの極大波長における吸光度を A1，A2 及び A3 とす

るとき，A1/A2 は約 0.8，A3/A2 は約 0.3 である．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 他のコバラミン類 ジエチルアミノエチルセルロース

に 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えてかき混ぜ，か

ゆ状にした後，水を加えて薄め，放置して沈殿させ，液は傾

斜して捨てる．更に水を加えてかき混ぜ，吸引ろ過し，ろ液

は捨てる．更に洗液がリトマス紙に対し中性となるまで，水

で繰り返し洗って得たジエチルアミノエチルセルロースの一

部に，水を加えてかき混ぜ，薄いかゆ状にしてから，下部に

ガラス綿を詰めた長さ 220 mm，内径 12 mm のカラムク

ロマト管に流し込み，高さ約 190 mm になるまで沈殿させ

て詰める．つづいて流出液が澄明で，pH が一定になるまで

水で洗った後，高さ約 145 mm までガラス棒でつき，詰め

る．別にカルボキシメチルセルロースに 0.5 mol/L 塩酸試

液を加えてかき混ぜ，かゆ状にした後，水を加えて薄め，放

置して沈殿させ，液は傾斜して捨てる．更に水を加えてかき

混ぜ，吸引ろ過し，ろ液は捨てる．洗液がリトマス紙に対し

中性となるまで，水で繰り返し洗って得たカルボキシメチル

セルロースの一部を，長さ 220 mm，内径 12 mm のカラ

ムクロマト管に入れ，高さ約 100 mm までガラス棒でつき，

詰める．つづいて流出液が澄明で，pH が一定になるまで水

で洗う．それぞれのカラムの上にガラス綿の栓を詰め，カラ

ムの上にごく少量の水が残る程度まで水を流出させた後，ジ

エチルアミノエチルセルロースカラムの流出液がカルボキシ

メチルセルロースカラムに入るようにカラムクロマト管を固

定する．

本品約 0.050 g を精密に量り，水 20 mL を加えて溶か

し，1 mol/L 塩酸試液を滴加して pH 4.0 以下に調整した

液を，ジエチルアミノエチルセルロースカラムの上方より入

れ，両方のカラムを通過させ，最初に流出する無色の流出液

は捨てる．更に水を加えて溶出し，カルボキシメチルセルロ

ースカラムから流出する有色溶出液を褐色のメスフラスコ中

に集め，50 mL とする．この液につき，水を対照とし，紫

外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 361 nm 付近

における吸収の極大波長で吸光度 A を測定し，次式により

他のコバラミン類の量を算出するとき，3.0 % 以下である．

（２） 酸性不純物 （１）の試験に用いたジエチルアミノエ

チルセルロースカラムに塩化ナトリウム溶液（1 → 100）を

加えて溶出し，流出液を褐色のメスフラスコ中に集め，50

mL とする．この液につき，塩化ナトリウム溶液（1 →

100）を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 351 ～ 361 nm の間の吸収の極大波長で吸光度 A を

測定し，次式により酸性不純物の量を算出するとき，3.0 %

以下である．
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酸性不純物の量（%）

＝
1

試料の採取量（mg）
×

A
190

× 50000

塩酸ヒドロキソコバラミン

（C62H89CoN13O15P・HCl）の量（mg）＝
A
190

× 50000

C

OH HN
HCl

CCOOCH2CH2N

OH

HCl

乾燥減量 8.0 ～ 12.0 %（0.1 g，減圧・0.67 kPa 以下，100

°C，4 時間）．

定 量 法 本品約 0.1 g を吸湿しないように注意して精密に

量り，褐色のメスフラスコに入れ，pH 4.5 の酢酸・酢酸ナ

トリウム緩衝液を加えて溶かし，100 mL とする．この液 2

mL を褐色のメスフラスコに正確に量り，pH 4.5 の酢酸・

酢酸ナトリウム緩衝液を加えて 100 mL とする．この液に

つき，pH 4.5 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を対照とし，

波長 351 nm 付近における吸収の極大波長で吸光度 A を

測定する．

貯 法

保存条件 遮光して，冷所に保存する．

容 器 気密容器．

105224

塩酸ピプラドロール
Pipradorol Hydrochloride

C18H21NO・HCl：303.83

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ピプラドロール

（C18H21NO・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールに溶けやすく，水又はエタノールにやや

溶けにくく，氷酢酸に溶けにくく，無水酢酸に極めて溶けに

くく，クロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 4.0 ～ 6.0 である．

融点：約 295 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg をとり，ホルマリン・硫酸試液 3 滴を加

えるとき，液は黄色を呈し，次にだいだい色となり，更に赤

褐色を呈する．

（２） 本品の水溶液（3 → 10000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 244 ～

246 nm に吸収の極小を，257 ～ 259 nm に吸収の極大を

示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．試料溶液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/氷

酢酸混液（4：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液

を均等に噴霧するとき，黄赤色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 30 mL 及び無水酢酸 30 mL を加えて溶かし，0.05

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 15.191 mg C18H21NO・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003653

塩酸ピペタナート
Pipethanate Hydrochloride

塩酸ピペサネート

C21H25NO3・HCl：375.89

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ピペタナート

（C21H25NO3・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水，氷酢酸又はジク

ロルメタンにやや溶けにくく，無水酢酸，エタノール又はア

セトンに溶けにくく，n―ブタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に硫酸 0.5 mL を加えて溶かすとき，液

は赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 2500）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

249 ～ 253 nm，256 ～ 260 nm 及 び 261 ～ 265 nm に

吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 175 ～ 178 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にジクロルメタン 25 mL を加え

て溶かすとき，液は無色澄明である．
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（２） 酸又はアルカリ 本品 0.5 g に新たに煮沸し冷却し

た水 50 mL を加えて溶かし，メチルレッド試液 2 滴を加

え，試料溶液とする．

（�） 試料溶液 20 mL に 0.01 mol/L 硫酸 0.10 mL を
加えるとき，液の色は赤色である．

（�） 試料溶液 20 mL に 0.02 mol/L 水酸化ナトリウム
液 0.20 mL を加えるとき，液の色は黄色である．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 0.1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に水/n―ブタノ

ール/氷酢酸混液（2：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，青紫色の単一スポットを認めるか，

又は他のスポットを認めても標準溶液から得たスポットより

濃くない．また，この薄層板をヨウ素蒸気を満たした槽中に

入れるとき，黄色～黄褐色の単一スポットを認めるか，又は

他のスポットを認めても標準溶液から得たスポットより濃く

ない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 37.589 mg C21H25NO3・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

003654

塩酸ピペリドレート
Piperidolate Hydrochloride

C21H25NO2・HCl：359.89

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ピペリドレート

（C21H25NO2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，エタノール

にやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，無水酢酸に溶けに

くく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に水 50 mL を加えて溶かし，かき混ぜ

ながらピクリン酸試液 4 mL を滴加する．沈殿が生じて液

が澄明になるまで放置する．沈殿をろ取し，水 50 mL で洗

い，105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 141 ～

144 °C である．

（２） 本品 0.05 g に 0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，

100 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収

スペクトルを測定するとき，波長 252 ～ 255 nm 及び 257

～ 260 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 200）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

pH 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶かした液の pH は

4.0 ～ 6.0 である．

融 点 194 ～ 198 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（5：1）60 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニ

リン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が緑色を経

て黄緑色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.989 mg C21H25NO2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003655

塩酸ピリチオキシン
Pyrithioxin Hydrochloride

C16H20N2O4S2・2HCl・H2O：459.41

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ピリチオキシン

（C16H20N2O4S2・2HCl・H2O）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は類白色の結晶性の粉末で，においはなく，苦味

及び酸味がある．

本品はギ酸に極めて溶けやすく，水に溶けやすく，エタノ

ールに溶けにくく，氷酢酸に極めて溶けにくく，無水酢酸，

アセトン，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は約 2.5 である．

融点：約 135 °C（分解）．
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確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）1 mL に塩化第二鉄試液

1 滴を加えるとき，液はだいだい褐色を呈し，塩酸 1 mL

を追加するとき，黄色に変わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）1 mL に 2，6―ジブロムキ

ノンクロルイミドのエタノール溶液（1 → 4000）2 mL 及

びアンモニア試液 1 滴を加えるとき，液は青色を呈する．

また，本品の水溶液（1 → 1000）1 mL にホウ酸飽和溶液

1 mL を加えた後，同様の操作を行うとき，液は青色を呈し

ない．

（３） 本品 10 mg に酢酸鉛試液 2 mL 及び水酸化ナトリ

ウム溶液（1 → 10）5 mL の混液を加えて溶かし，加温す

るとき，液は黄色から褐色に変わり，放置するとき，黒褐色

の沈殿を生じる．

（４） 本品の希硫酸溶液（1 → 1000）10 mL にヨウ素試液

2 ～ 3 滴を加え，更にカドミウム末 2 g を加えて激しく

振り混ぜるとき，液の色は徐々に脱色する．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（３） 遊離イオウ 本品 0.50 g に水 50 mL を加えて溶か

し，ベンゼン 20 mL を加えて激しく振り混ぜる．ベンゼン

層を分取し，その 10 mL をとり，100 mL の共栓フラスコ

に入れ，金属ナトリウムの新しい切片 0.05 g を加えて 1

分間静かに振り混ぜた後，エタノール 10 mL を加え，金属

ナトリウムの小片が消失するまで放置する．更に酢酸亜鉛試

液 10 mL 及び水 60 mL を加えて穏やかに振り混ぜた後，

N，N ―ジメチル p―フェニレンジアミン試液 10 mL を層積

し，直ちに硫酸アンモニウム鉄（�）試液＊ 2 mL を加え，

激しく振り混ぜて放置するとき，水層の色は淡緑青色～青色

を呈しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，硫酸，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ギ酸

3 mL を加えて溶かし，非水滴定用氷酢酸 20 mL 及び無水

酢酸 120 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108267

塩酸ピレンゼピン
Pirenzepine Hydrochloride

C19H21N5O2・2HCl・H2O：442.34

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸ピレン

ゼピン（C19H21N5O2・2HCl：424.33）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，メタノールに溶けにくく，

無水エタノールに極めて溶けにくく，無水酢酸又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）は酸性である．

融点：約 245 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を水 5 mL に溶かし，ライネッケ塩試

液 2 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 40000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 278 ～

282 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1710 cm－1，1668 cm－1，

1596 cm－1 及び 756 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

澄明で，その色は次の比較液より濃くない．

比較液：色の比較液 F 1.2 mL に薄めた塩酸（1 → 40）

8.8 mL を加える．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，アンモニア・メタノ

ール試液 10 mL に溶かし，試料溶液とする．試料溶液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

する．この液 3 mL を正確に量り，メタノールを加えて正

確に 10 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶

液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤
入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にエタノ

ール/酢酸 n―ブチル/アセトン/アンモニア試液混液（4：

4：2：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

水 分 3.5 ～ 5.0 %（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．
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定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，ギ酸 2 mL に溶かし，

無水酢酸 60 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 14.144 mg C19H21N5O2・2HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105229

塩酸ピロヘプチン
Piroheptine Hydrochloride

C22H25N・HCl：339.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ピロヘプチン

（C22H25N・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品はメタノール，氷酢酸，エタノール又はクロロホルム

に溶けやすく，水にやや溶けにくく，アセトンに溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

本品は光により徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 3 mL を加えて溶かすとき，液は

淡褐色を呈する．この液に重クロム酸カリウム試液 5 滴を

加えるとき，液の色は暗褐色に変わる．

（２） 本品 0.075 g にメタノールを加えて溶かし，100 mL

とする．この液 2 mL にメタノールを加えて 100 mL とし

た液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを

測定するとき，波長 241 ～ 243 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL に硝酸銀試液 2 ～

3 滴を加えるとき，白濁する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に，クロロホルム 10 mL を加え

て溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．また，この液

につき，波長 400 nm における吸光度を測定するとき，0.1

以下である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，クロロホルムを加え

て正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリ
カゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロ

ホルム/メタノール混液（7：3）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾し，更に 80 °C で 30 分間乾燥

する．冷後，ヨウ素蒸気を満たした槽中に 30 分間放置した

後，観察するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，分液

漏斗に入れ，クロロホルム 20 mL を加えて溶かした後，水

酸化ナトリウム溶液（1 → 100）10 mL を加えて振り混ぜ，

抽出する．更にクロロホルム 20 mL ずつで 2 回抽出し，

それぞれのクロロホルム抽出液は毎回脱脂綿上に無水硫酸ナ

トリウム約 5 g をおいた漏斗でろ過し，ろ液はフラスコに

入れる．漏斗はクロロホルム 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液

は先のフラスコに入れる．この液に非水滴定用氷酢酸 20

mL を加えた後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：

塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.990 mg C22H25N・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105162

塩酸フェニルプロパノールアミン
Phenylpropanolamine Hydrochloride

dl ―塩酸ノルエフェドリン

C9H13NO・HCl：187.67

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸フェニルプロパ

ノールアミン（C9H13NO・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水又はエタノールに溶けやすく，氷酢酸に溶けにく

く，アセトニトリル又はエーテルにほとんど溶けない．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に硫酸銅試液 0.1

mL 及び水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）1 mL を加えると

き，液は青紫色を呈する．この液にエーテル 1 mL を加え，

よく振り混ぜて放置するとき，エーテル層は紫色，水層は青

色となる．

（２） 本品の水溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 249 ～

253 nm，254 ～ 258 nm 及び 260 ～ 264 nm に吸収の極

大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3340 cm－1，3010

cm－1，2480 cm－1，1585 cm－1，1242 cm－1，1031 cm－1，
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996 cm－1，747 cm－1 及び 704 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 3.0 g を水 100 mL に溶かした液の pH は 4.5 ～

5.5 である．

融 点 194 ～ 197 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.8 g をとり，試験を行う．比較液に

は，0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.030 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） フェノン類 本品 1.0 g をとり，0.01 mol/L 塩酸試

液に溶かし，正確に 100 mL とする．この液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行うとき，波長 283 nm に

おける吸光度は 0.025 以下である．

（５） 類縁物質 本品 0.50 g を移動相 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のフェニルプロパノー

ルアミン以外のピークの合計面積は，標準溶液のフェニルプ

ロパノールアミンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に約 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：1―デカンスルホン酸ナトリウムの薄めた氷酢酸

（1 → 100）溶液（3 → 1250）/アセトニトリル混液

（3：2）

流量：フェニルプロパノールアミンの保持時間が約 5 分

になるように調整する．

カラムの選定：本品 0.03 g を移動相に溶かし，p―アミノ

安息香酸イソプロピルの移動相溶液（3 → 2000）1 mL

を加え，移動相を加えて 10 mL とする．この液 10

�L につき，上記の条件で操作するとき，フェニルプロ
パノールアミン，p―アミノ安息香酸イソプロピルの順

に溶出し，その分離度が 10 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たフェニルプロパノー
ルアミンのピーク高さが 10 ～ 30 mm になるように

調整する．

面積測定範囲：フェニルプロパノールアミンの保持時間の

約 3.5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，氷酢

酸 30 mL を加え，超音波処理して溶かした後，無水酢酸

70 mL を加え，直ちに 0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.767 mg C9H13NO・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

531005

塩酸プソイドエフェドリン
Pseudoephedrine Hydrochloride

C10H15NO・HCl：201.69

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸プソイドエフェ

ドリン（C10H15NO・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は水，メタノール又は酢酸（100）に溶けやすく，エ

タノール（99.5）にやや溶けやすく，無水酢酸にほとんど溶

けない．

確認試験

（１） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の塩化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3270 cm－1，3010

cm－1，2477 cm－1，1590 cm－1，1455 cm－1 及び 1375 cm－1

付近に吸収を認める．

（２） 本品の水溶液（1 → 15）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：＋61.0 ～ 62.5°（乾燥後，1 g，水，20 mL，
100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 5.0 ～

6.0 である．

融 点 182 ～ 186 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類緑物質 本品 0.075 g を移動相 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，

移動相を加えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマト
グラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のプソイドエ

フェドリン以外のピークの合計面積は標準溶液のプソイドエ

フェドリンのピーク面積より大きくない．

試験条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：257 nm）

カラム：内径 4.6 mm，長さ 25 cm のステンレス管に 5

�m の液体クロマトグラフ用フェニル化シリカゲルを充
てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：酢酸アンモニウム 10.9 g を水 940 mL に溶か

し，酢酸（100）を加え，pH 4.0 に調整後，メタノー
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ル 60 mL を加えて混和する．

流量：プソイドエフェドリンの保持時間が約 9 分になる

ように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からプソイドエフェドリ

ンの保持時間の約 2 倍の範囲

システム適合性

検出の確認：標準溶液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 10 mL とする．この液 20�L から得たプ
ソイドエフェドリンのピーク面積が，標準溶液のプソイ

ドエフェドリンのピーク面積の 7 ～ 13 % になること

を確認する．

システムの性能：本品 10 mg 及び塩酸エフェドリン 10

mg を移動相 100 mL に溶かす．この液 20�L につ
き，上記の条件で操作するとき，エフェドリン，プソイ

ドエフェドリンの順に溶出し，その分離度は 1.5 以上

である．

システムの再現性：標準溶液 20�L につき，上記の条件
で試験を 6 回繰り返すとき，プソイドエフェドリンの

ピーク面積の相対標準偏差は 5.0 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，酢酸

（100）15 mL を加え，加温して溶かす．冷後，無水酢酸 35

mL を加え，直ちに 0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 20.169 mg C10H15NO・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

108439

塩酸ブニトロロール
Bunitrolol Hydrochloride

C14H20N2O2・HCl：284.78

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ブニトロロール

（C14H20N2O2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水又はエタノールに溶けやすく，氷酢酸にやや溶け

やすく，無水酢酸に溶けにくく，エーテルにほとんど溶けな

い．

本品の水溶液（1 → 20）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 5 mg を水 1 mL に溶かし，リンタングステン

酸試液 1 mL を加えるとき，淡黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 40000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 230 ～ 234 nm 及び 291 ～ 295 nm に吸収の

極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，2230

cm－1，1602 cm－1，1264 cm－1 及び 754 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

5.6 である．

融 点 161 ～ 165 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 20 mL とする．この液 1 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にクロロホルム/メタノール/n―ヘキサン/強アンモニ

ア水混液（60：20：20：3）を展開溶媒として約 12 cm 展

開した後，薄層板を風乾し，更に 80 °C で 30 分間乾燥す

る．冷後，ヨウ素蒸気中に放置するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）70 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 28.478 mg C14H20N2O2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003659

塩酸ブピバカイン
Bupivacaine Hydrochloride

C18H28N2O・HCl・H2O：342.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ブピバカイン

（C18H28N2O・HCl：324.89）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶で，においはなく，味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はエタノールにやや溶け

やすく，無水酢酸，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶

けない．

融点：約 250 °C（分解，乾燥後）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）1 mL にライネッケ塩試液
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5 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 2000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 262 ～ 264 nm 及び 270 ～ 272 nm に吸収の

極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に新たに煮沸して冷却した水に溶かし 100

mL とした液の pH は 4.5 ～ 6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 50 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g に，水 30 mL を加え，加温し

て溶かし，冷後，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005

mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g に水 30 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0

mL を加える（20 ppm 以下）．

乾燥減量 6.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，105 °C，2

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 32.489 mg C18H28N2O・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

108510

塩酸ブプレノルフィン
Buprenorphine Hydrochloride

C29H41NO4・HCl：504.10

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ブプレノルフィ

ン（C29H41NO4・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノール又は氷酢酸に溶けやすく，水又はエタノ

ールにやや溶けにくく，無水酢酸に極めて溶けにくく，エー

テルにほとんど溶けない．

融点：約 268 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 2 mg にホルマリン・硫酸試液 1 滴を加えると

き，液は赤紫色を呈し，次に濃紫色に変わる．

（２） 本品 0.01 g に α ―ニトロソ―β―ナフトールのエタノ

ール溶液（3 → 1000）0.2 mL 及び薄めた硝酸（1 → 3）

0.2 mL を加えて水浴上で加熱するとき，液は赤紫色を呈す

る．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 5000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 284 ～ 288 nm に吸収の極大を，256 ～ 260 nm に

吸収の極小を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3360 cm－1，3150

cm－1，2970 cm－1，1640 cm－1，1505 cm－1 及 び 1473 cm－1

付近に吸収を認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：－92 ～ －98°（乾燥後，0.4 g，メタノー
ル，20 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 200 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g をメタノール 10 mL に溶かすと

き，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g を移動相に溶かして正確に

20 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

移動相を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液の主ピーク

以外の各々のピーク面積は，標準溶液のブプレノルフィンの

面積の 1/4 より大きくなく，また，それらのピーク面積の

合計は，標準溶液のブプレノルフィンの面積の 13/20 より

大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：288 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/酢酸アンモニウム溶液（1 → 100）/

氷酢酸混液（6000：1000：1）

流量：ブプレノルフィンの保持時間が約 17 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：本品 0.020 g 及び p―ヒドロキシ安息香酸

n―ノニール 5 mg を移動相 100 mL に溶かす．この

液 20�L につき，上記の条件で操作するとき，p―ヒド

ロキシ安息香酸 n―ノニール，ブプレノルフィンの順に

溶出し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操作す
るとき，ブプレノルフィンのピーク高さが 30 ～ 60

mm になるように調整する．

面積測定範囲：試料注入後からブプレノルフィンの保持時

間の約 2.5 倍の範囲

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．
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強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 5 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 50.41 mg C29H41NO4・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

003660

塩酸ブホルミン
Buformine Hydrochloride

C6H15N5・HCl：193.68

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ブホルミン

（C6H15N5・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水，氷酢酸又はエタノールに溶けやすく，無水酢酸

に溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 2000）5 mL にニトロプルシド

ナトリウム・フェリシアン化カリウム試液 1 mL を加える

とき，液は赤褐色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 25）5 mL にアンモニア銅試液

2 滴を加えるとき，淡赤紫色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 125000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 232

～ 234 nm に吸収の極大を，213 ～ 216 nm に吸収の極小

を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 175 ～ 180 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，直ちに

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 9.684 mg C6H15N5・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

108288

塩酸プラゾシン
Prazosin Hydrochloride

C19H21N5O4・HCl：419.86

本品を定量するとき，塩酸プラゾシン（C19H21N5O4・

HCl）98.5 ～ 101.5 % を含む．

性 状

本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールに溶けにくく，エタノールに極めて溶け

にくく，水，クロロホルム又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：約 274 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg にクエン酸の無水酢酸溶液（1 → 100）2

mL を加え，水浴中で 5 分間加熱するとき，液は赤紫色を

呈する．

（２） 本品の塩酸メタノール試液溶液（1 → 200000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

と き，波 長 245 ～ 249 nm，328 ～ 332 nm 及び 341 ～

345 nm に吸収の極大を示し，292 ～ 296 nm に吸収の極

小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3130 cm－1，1647

cm－1，1595 cm－1，1281 cm－1，1109 cm－1 及び 1015 cm－1

付近に吸収を認める．

（４） 本品 0.1 g に水 5 mL を加え，アンモニア試液 1

mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置した後，ろ過する．ろ液

に氷酢酸を加えて酸性とした液は塩化物の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.5 mL を加える（25

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.060 g をメタノール/クロロホル

ム/ジエチルアミン混液（10：10：1）100 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール/ク

ロロホルム/ジエチルアミン混液（10：10：1）を加えて正確

に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶

液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤
入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エ

チル/ジエチルアミン混液（19：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，水 20

mL を加えて振り混ぜ，水酸化ナトリウム試液 5 mL を加

え，クロロホルム 20 mL ずつで 3 回抽出する．クロロホ
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ルム抽出液は，毎回脱脂綿上に無水硫酸ナトリウムをおいた

漏斗でろ過する．クロロホルム 20 mL で無水硫酸ナトリウ

ムを洗った後，全クロロホルム抽出液及び洗液を合わせ，無

水酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 41.99 mg C19H21N5O4・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

109278

塩酸フルナリジン
Flunarizine Hydrochloride

C26H26F2N2・2HCl：477.42

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸フルナリジン

（C26H26F2N2・2HCl）98.5 % 以上を含み，またフッ素（F：

19.00）7.2 ～ 8.8 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の粉末である．

本品はエタノールにやや溶けやすく，メタノール，クロロ

ホルム又は氷酢酸にやや溶けにくく，水又は無水酢酸に溶け

にくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 209 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 3 mg をクエン酸・酢酸試液 3 mL に溶かし，

水浴中で 10 分間加熱するとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 252 ～ 256 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品 0.015 g をとり，水 20 mL を吸収液とし，酸

素フラスコ燃焼法により得た検液は，フッ化物の定性反応を

呈する．

（４） 本品 0.01 g を水 10 mL に溶かし，希硝酸 1 mL

を加えて振り混ぜ，5 分間放置した後，ろ過する．ろ液は塩

化物の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準溶液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，メタノール/クロロ

ホルム混液（1：1）に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール/クロロ

ホルム混液（1：1）を加えて正確に 50 mL とする．この液

5 mL を正確に量り，メタノール/クロロホルム混液（1：

1）を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．これら

の液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 5�L ずつを，薄層クロマトグラフ用オ
クタデシルシリル化シリカゲルを用いて調製した薄層板（蛍

光剤入り）にスポットする．次にテトラヒドロフラン/水/メ

タノール/強アンモニア水混液（40：30：30：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） 塩酸フルナリジン 本品を乾燥し，その約 0.25 g を

精密に量り，氷酢酸 20 mL 及び無水酢酸 50 mL を加えて

溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.871 mg C26H26F2N2・2HCl

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 4 mg を精密に量り，

水 15 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定

量操作法により試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102379

塩酸フルフェナジン
Fluphenazine Hydrochloride

C22H26F3N3OS・2HCl：510.44

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸フルフェナジン

（C22H26F3N3OS・2HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品は水又は氷酢酸に溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノールにやや溶けにくく，アセトン又は無水酢

酸に極めて溶けにくく，エーテル，クロロホルム又はシクロ

ヘキサンにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 1.3 ～ 2.3 である．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

だいだい色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 257 ～ 261 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 25.522 mg C22H26F3N3OS・2HCl

2HClS

CF3

CHCH2CH2N NCH2CH2OH

α 体・β体含有比

＝
10.34 ＋ 40.14 × f － 9.642 × f 2 ＋ 0.8798 × f 3

89.66 － 40.14 × f － 9.642 × f 2 － 0.8798 × f 3

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・

メタノール試液 10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．

この液 1 mLを正確に量り，0.1mol/L水酸化ナトリウム・

メタノール溶液を加えて正確に 10 mL とし，更にこの液 1

mL を正確に量り，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノー

ル試液を加え，正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板

にスポットする．次にアセトン/シクロヘキサン/強アンモニ

ア水混液（16：6：1）を展開溶媒として，約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102376

塩酸フルペンチキソール
Flupentixol Dihydrochloride

C23H25F3N2OS・2HCl：507.44

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸フルペンチキソ

ール（C23H25F3N2OS・2HCl）98.0 % 以上を含み，また，フ

ッ素（F：18.998）10.1 ～ 12.4 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の粉末で，においはなく，味は

収れん性である．

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

タノールに溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けにくく，

ジオキサン又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硫酸 2 mL を加えるとき，液はだい

だい赤色を呈する．この液に水 5 ～ 10 mL を注意して加

えるとき，液の色は消える．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）2 mL に臭素試液 1 mL を

加え，振り混ぜるとき，臭素の色は消える．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 228 ～ 232 nm 及び 262 ～ 266 nm に吸収の

極大を示す．

（４） 本品 7 mg をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試

液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フラ

スコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを吸

収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 2.0 ～ 3.0 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g を白金るつぼにとり，第 2 法に

より操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を

加える（20 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g を白金るつぼにとり，第 3 法によ

り検液を調製し，装置 A を用いる方法により試験を行う

（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.010 g をとり，メタノールを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，メタノールを加えて 200 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 50�L ずつを，
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/シクロヘキ

サン/ジエチルアミン混液（7：2：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風燥する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

（４） α 体・β体含有比 本品約 0.025 g をとり，赤外吸

収スペクトル測定法のペースト法によって，波数 1000 ～

800 cm－1 における赤外吸収スペクトルを測定する．得られ

たスペクトルから 882 cm－1，911.5 cm－1 及び 897.5 cm－1

における透過率 T882，T911.5 及び T897.5 を読み取り，次式によ

り吸光度比 f を求める．

f ＝
A911.5cm－1

A897.5cm－1
＝
log

T882
T911.5

log
T882
T897.5

ここで得た f 値を用い，次式によって，α 体・β体含有

比を求めるとき，その値は 0.67 ～ 1.50 である．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 25.372 mg C23H25F3N2OS・2HCl

フッ素（F）の量（mg）＝ 標準液5mL中のフッ素の量（mg）

×
AT － AC

AS
× 25

COCH2CH2

OCH2CHCH2NHCH2CH2CH3

OH

HCl

類縁物質の総量［塩酸プロパフェノン（C21H27NO3・HCl）とし

て］（%）

＝
�
�
�

AT1
AS1
＋

AT2
AS2

�
�
�
× 0.1

定 量 法

（１） 塩酸フルペンチキソール 本品を乾燥し，その約 0.4

g を精密に量り，分液漏斗に入れ，水 10 mL を加えて溶

かした後，希水酸化ナトリウム試液 20 mL を加え，クロロ

ホルム 40 mL ずつで 3 回抽出する．各クロロホルム抽出

液は，漏斗上に無水硫酸ナトリウム 10 g を層積した脱脂

綿を通してろ過する．ろ液を合わせ，ジオキサン 80 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチル

ロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青

紫色を経て，青色に変わるときとする．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 7 mg を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.5 mL 及び水 20 mL の

混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操作

法により試験を行う．ただし，試験液及び補正液は 2 mL

ずつを正確に量り，呈色を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109551

塩酸プロパフェノン
Propafenone Hydrochloride

C21H27NO3・HCl：377.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸プロパフェノン

（C21H27NO3・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノール又はエタノール（95）にやや溶けにくく，

水，酢酸（100）又はクロロホルムに溶けにくく，アセトニ

トリルに極めて溶けにくい．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g を水 20 mL に加温して溶かし，冷後，

これを試料溶液とする．試料溶液 3 mL に水を加えて 500

mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸

収スペクトルを測定するとき，波長 247 ～ 251 nm 及び

302 ～ 306 nm に吸収の極大を示し，272 ～ 276 nm に吸

収の極小を示す．また，それぞれの吸収極大の波長における

吸光度を A1 及び A2 とするとき，A1/A2 は 2.30 ～ 2.55

である．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2970 cm－1，2780 cm－1，

1662 cm－1，1595 cm－1，1486 cm－1，1451 cm－1，1240 cm－1

及び 770 cm－1 付近に吸収を認める．

（３）（１）の試料溶液 10 mL に希硝酸 1 mL を加え，生

じる沈殿をろ過する．ろ液は塩化物の定性反応を呈する．

pH 本品 0.5 g を水 100 mL に加温して溶かし，冷却した液

の pH は 5.2 ～ 6.2 である．

融 点 172 ～ 175 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 4 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g を操作条件 1 の移動相 1

20 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に

量り，移動相 1 を加えて正確に 50 mL とする．この液

2.5 mL を正確に量り，指標物質としてフタル酸ジフェニ

ル＊のメタノール溶液（1 → 2000） 2.5 mL を加え，移動

相 1 を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 10�L につき，次の二条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定し，次の式により類縁物質の総

量を計算するとき，その量は 0.5 % 以下である．

AT1：操作条件 1 で得た試料溶液のピークのうち指標物質

より前に溶出されるプロパフェノン以外のピークの合

計面積

AT2：操作条件 2 で得た試料溶液のピークのうち指標物質

より後に溶出されるピークの合計面積

AS1：操作条件 1 で得た標準溶液のプロパフェノンのピー

ク面積

AS2：操作条件 2 で得た標準溶液のプロパフェノンのピー

ク面積

操作条件 1

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相 1：1―ノナンスルホン酸ナトリウムを 0.02 mol/L

含む 0.02 mol/L リン酸/アセトニトリル混液（3：2）

流量：指標物質の保持時間が約 39 分になるように調整す

る．

カラムの選定：本品 0.012 g 及び安息香酸イソプロピル

0.05 g をメタノール 100 mL に溶かす．この液 10�L
につき，上記の条件で操作するとき，プロパフェノン，

安息香酸イソプロピルの順に溶出し，その分離度が 5

以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たプロパフェノンのピ
ーク高さがフルスケールの約 10 % になるように調整

する．
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NHCOCHNHCH2CH2CH3

CH3

CH3

HCl

面積測定範囲：指標物質の保持時間の範囲．ただし，溶媒

ピークが検出される場合にはその後から指標物質の保持

時間の範囲．

操作条件 2

検出器，カラム，カラム温度及びカラムの選定は操作条件

1 を準用する．

移動相 2：1―デカンスルホン酸ナトリウムを 0.03 mol/L

含む 0.02 mol/L リン酸/アセトニトリル混液（1：1）

流量：指標物質の保持時間が約 11 分になるように調整す

る．

検出感度：標準溶液 10�L から得たプロパフェノンのピ
ーク高さがフルスケールの約 20 % になるように調整

する．

面積測定範囲：指標物質のピークの後から指標物質の保持

時間の約 2.5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，クロ

ロホルム 40 mL 及び酢酸（100）40 mL を加えて溶かし，

硝酸ビスマス試液 3.5 mL を加え，0.05 mol/L 過塩素酸で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

0.5 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.895 mg C21H27NO3・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

105605

塩酸プロピトカイン
Propitocaine Hydrochloride

塩酸プリロカイン

C13H20N2O・HCl：256.77

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸プロピトカイン

（C13H20N2O・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，におい

はない．

本品は水，メタノール，氷酢酸又はエタノールに溶けやす

く，無水酢酸，アセトン又はクロロホルムにほとんど溶けな

い．

確認試験

（１） 本品 0.25 g に水 10 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム溶液（1 → 5）1 mL を加えて振り混ぜた後，静置

する．分離した油状物質をとり，エタノール 1 mL を加え

て溶かし，塩化コバルト溶液（1 → 10）0.5 mL を加えて

2 分間振り混ぜるとき，青緑色の沈殿を生じる．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペースト

法によって測定するとき，波数 3200 cm－1，2800 ～ 2700

cm－1，2550 ～ 2300 cm－1，1710 cm－1，1540 cm－1 及び

760 cm－1 に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

融 点 167 ～ 171 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 5.0 g に，水を加えて溶かし，正確に 50

mL とした液の濁りは，次の比較液より濃くない．また，こ

の液をろ過し，ろ液につき層長 5 cm で波長 405 nm 及び

436 nm における吸光度を測定するとき，その値はそれぞれ

0.020 以下及び 0.015 以下である．

比較液：塩化バリウム 4.45 g をとり，100 mL のメスフ

ラスコに入れ，水を加えて溶かし，100 mL とする．この液

2 mL を正確に量り，100 mL のメスフラスコに入れ，水を

加えて 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，希硫

酸 1 mL を加えてよく混和し，5 分間放置した後，水 60

mL を加える．

（２） 酸又はアルカリ 本品 0.20 g に，新たに煮沸して冷

却した水 10 mL に溶かし，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

液 0.20 mL を加えた液の pH は 4.6 以上である．また，

これに 0.005 mol/L 硫酸 1 mL を正確に加えた液の pH

は 4.6 以下である．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.024 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には，鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） 鉄 本品 6.0 g をとり，50 mL のメスフラスコに入

れ，薄めた塩酸（1 → 100）を加えて溶かし，50 mL とし，

試料溶液とする．別に鉄標準液 4.2 mL をとり，100 mL

のメスフラスコに入れ，薄めた塩酸（1 → 100）を加えて

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き，次の条件で原子吸光光度法により試験を行うとき，試料

溶液の吸光度は標準溶液の吸光度以下である．

使用ガス：可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

ランプ：鉄中空陰極ランプ

波 長：248.3 nm

（６） 銅 銅標準液＊ 2.0 mL をとり，100 mL のメスフラ

スコに入れ，薄めた塩酸（1 → 100）を加えて 100 mL と

する．この液 2.0 mL をとり，100 mL のメスフラスコに

入れ，薄めた塩酸（1 → 100）を加えて 100 mL とする．

この液 15.0 mL をとり，25 mL のメスフラスコに入れ，

薄めた塩酸（1 → 100）を加えて 25 mL とし，標準溶液と

する．（５）の試料溶液及び標準溶液につき，次の条件で原

子吸光光度法により試験を行うとき，試料溶液の吸光度は標

準溶液の吸光度以下である．

使用ガス：可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

ランプ：銅中空陰極ランプ

波 長：324.7 nm

（７） 類縁物質 本品 1.0 g をとり，水 0.2 mL 及びエタ

ノールを加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確

に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

20�L，標準溶液 4�L 及び 8�L をそれぞれ薄層クロマト
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S

N

CH2CHN

CH3

C2H5

C2H5
HCl

2HClF COCH2CH2CH2N
CONH2

N

グラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板

にスポットする．次にトルエン/酢酸エチル/強アンモニア水

混液（80：25：3）の上層を展開溶媒として約 15 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射して観察した後，ヨウ素蒸気を満たしたガラス

槽中に 2 時間放置し，再び観察する．いずれの観察法によ

っても，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，そ

れぞれが標準溶液 8�L から得たスポットより濃くなく
（0.2 % 以下），また，それらの総量は 0.5 % 以下である．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，氷酢

酸 20 mL を加えて溶かし，無水酢酸 40 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試薬 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が緑色を経て

黄色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 25.677 mg C13H20N2O・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

111572

塩酸プロフェナミン
Profenamine Hydrochloride

C19H24N2S・HCl：348.93

本品を乾燥したものを定量するとき，塩酸プロフェナミン

（C19H24N2S・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，氷酢酸又はエタノール

にやや溶けにくく，水に溶けにくく，酢酸エチル，エーテル

又は無水酢酸にはほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 222 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

紅色を呈し，放置するとき，徐々に濃赤色となる．この液を

2 分し，一部を直火で加熱するとき，液は褐色を経て赤紫色

となる．他の一部に重クロム酸カリウム試液 1 滴を加える

とき，液は帯褐赤色を呈する．

（２） 本品 0.2 g に炭酸カリウム溶液（1 → 5）20 mL を

加えて激しく振り混ぜた後，エーテル 10 mL ずつで 2 回

抽出し，エーテル抽出液を合わせ，蒸発乾固する．残留物に

メタノール 2 mL を加え，加温して溶かし，これをあらか

じめ 50 °C に加温したピクリン酸のメタノール溶液（1 →

25）10 mL に加えた後，冷却しながらガラス棒で内壁をこ

すり，結晶が析出し始めてから 30 分間放置する．結晶をろ

取し，メタノールで洗い，デシケーター（減圧，シリカゲ

ル）で 2 時間乾燥するとき，その融点は 139 ～ 143 °C

（分解）である．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

300 ～ 305 nm に吸収の極大を，波長 274 ～ 278 nm に

吸収の極小を示す．また，この液 5 mL をとり，エタノー

ルを加えて 25 mL とした液は波長 251 ～ 254 nm に吸収

の極大を示す．

（４） 本品 0.2 g に水 20 mL 及び強アンモニア水 2 mL

を加えて振り混ぜ，ろ過する．ろ液 15 mL をとり，希硝酸

を加えて酸性にした液は塩化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，クロロホルムを加えて正確に 200 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノー

ル/薄めたアンモニア試液（9 → 50）混液（5：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）80 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.893 mg C19H24N2S・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

105205

塩酸フロロピパミド
Floropipamide Hydrochloride

塩酸ピパンペロン

C21H30FN3O2・2HCl：448.40

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸フロロピパミド
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 22.420 mg C21H30FN3O2・2HCl

2HCl

H
N

N

CH2CH2NH2

（C21H30FN3O2・2HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはなく，苦味及び酸味がある．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けに

くく，エタノールに溶けにくく，アセトン，酢酸エチル又は

氷酢酸に極めて溶けにくく，無水酢酸にはほとんど溶けない．

融点：約 255 °C（分解）．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は約 3 である．

確認試験

（１） 本品 1 g に水 10 mL を加えて溶かし，水酸化ナト

リウム試液 20 mL 及びクロロホルム 50 mL を加え，振り

混ぜて放置する．クロロホルム層を分取し，洗液がフェノー

ルフタレイン試液で呈色しなくなるまで水 50 mL ずつで洗

う．次にクロロホルム層に無水硫酸ナトリウム 3 g を加え

て振り混ぜた後，ろ過する．クロロホルムを水浴上で蒸発し，

残留物をエタノールから 3 回再結晶し，デシケーター（シ

リカゲル）で 4 時間乾燥するとき，その融点は 123 ～ 128

°C である．

（２） 本品の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 247 ～

249 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

（４） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し試

験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm

以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g にメタノール 10 mL を加え

て溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグ

ラフ法によって試験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にクロロホルム/メタノール/水/強アンモニア水混液

（130：50：4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均

等に噴霧するとき，赤だいだい色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ギ酸

10 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100864

塩酸ベタゾール
Betazole Hydrochloride

C5H9N3・2HCl：184.07

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ベタゾール

（C5H9N3・2HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水にやや溶けやすく，クロロホルムにほとんど溶け

ない．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は約 1.5 である．

融点：約 220 °C で一部軟化し，235 ～ 240 °C で融解

する（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に希塩酸 1 mL 及び水 4 mL を加えて

溶かした液は，芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.01 g に水 1 mL を加えて溶かし，ライネッ

ケ塩溶液（1 → 25）1 mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置

するとき，淡紅色の沈殿を生じる．

（３） 本品及び塩酸ベタゾール標準品を乾燥し，それぞれ赤

外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，

本品のスペクトルと標準品のスペクトルを比較するとき，両

者のスペクトルは同一波数のところに，同様の強度の吸収を

認める．もし，これらのスペクトルに差を認めるときは，そ

れぞれを水に溶かした後，水を蒸発し，残留物につき，同様

の試験を行う．

（４） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 50 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩素 本品を乾燥し，その約 0.20 g を精密に量り，

水 5 mL を加えて溶かし，氷酢酸 5 mL 及びメタノール

50 mL を加え，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定する（指示薬：

エオシン Y 試液 1 滴）．塩素含量は 37.8 ～ 38.9 % であ

る．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 3.5453 mg Cl

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.024 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） アミン 本品 0.10 g に，水 5 mL を加えて溶かし，

水酸化ナトリウム試液 3 mL を加え，注意して煮沸すると

き，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変しない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，水 17

mL を加えて溶かし，塩酸 3 mL を加える．この液を沸騰

するまで加熱し，かき混ぜながらリンタングステン酸試液
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塩酸ベタゾール（C5H9N3・2HCl）の量（mg）

＝ ベタゾールリンタングステン酸

〔（C5H11N3）3（PW12O40）2〕の量（mg）× 0.09062

CH2NHCNH2

NH

COO

COOCH2

HCl

C42H70O35

非包接塩酸ベネキサート（C23H27N3O4・HCl）の量（%）

＝
脱水物に換算した塩酸ベネキサート標準品の量（mg）

脱水物に換算した試料の採取量（mg）

×
QT

QS
× 10

サリチル酸ベンジル（C14H12O3）の量（%）

＝
サリチル酸ベンジル標準品の量（mg）
脱水物に換算した試料の採取量（mg）

×
QT

QS

15 mL を加える．更に絶えずかき混ぜながら 3 分間煮沸し

た後，室温まで放冷し，質量既知のガラスろ過器（G 4）を

用いてろ過する．残留物を，ろ液に塩酸 2 mL 及び水を加

えて 50 mL とした液で洗った後，100 °C で 2 時間乾燥し，

質量を量り，ベタゾールリンタングステン酸〔（C5H11N3）3

（PW12O40）2：6093.54〕の量とする．

貯 法 容 器 密閉容器．

531001

塩酸ベネキサート ベータデクス
Benexate Hydrochloride Betadex

C23H27N3O4・HCl・C42H70O35：1580.92

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸ベネキ

サート ベータデクス（C23H27N3O4・HCl・C42H70O35）97.5

～ 101.5 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は苦い．

本品は水にやや溶けやすく，メタノール又はエタノールに

極めて溶けにくく，アセトニトリル又はエーテルにほとんど

溶けない．

融点：約 221 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 500）4 mL に α ―ナフトールの

エタノール溶液（1 → 50）0.5 mL，ジアセチル試液 1 mL

及び水 5 mL を加えた後，水酸化ナトリウム試液 1 mL を

加えて振り混ぜ，30 分間放置するとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品 0.2 g をとり，メタノール 10 mL を加えて振

り混ぜた後，不溶物をろ取し，メタノール 2 mL ずつで 3

回洗う．この残留物をいったん 105 °C で 1 時間乾燥した

後，水 5 mL を加え，必要ならば加温して溶かし，冷後，

ヨウ素試液 2 mL を加え，生じた沈殿を水浴中で加熱して

いったん溶かした後，室温に放置するとき，黄褐色の沈殿を

生じる．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2930 cm－1，1725 cm－1，

1664 cm－1，1153 cm－1，1077 cm－1 及び 1026 cm－1 付近に

吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（１）

を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋107 ～ ＋114°（脱水物に換算したもの
0.5 g，水，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 非包接塩酸ベネキサート 本品約 0.5 g を精密に量

り，50 mL のメスフラスコに入れ，アセトニトリル 30 mL

を加えて時々振り混ぜながら 5 分間放置し，内標準溶液 5

mL を正確に加え，更にアセトニトリルを加えて 50 mL と

し，ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 10

mL を正確に量り，水を加えて正確に 20 mL とし，試料溶

液とする．別に塩酸ベネキサート標準品約 0.1 g を精密に

量り，アセトニトリルに溶かし，正確に 50 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，

更にアセトニトリルを加えて 50 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，水を加えて正確に 20 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，定量法の
操作条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞ

れの液のベネキサート及び内標準物質のピーク面積を自動積

分法により測定し，内標準物質のピーク面積に対するベネキ

サートのピーク面積比 QT 及び QS を求めるとき，非包接

塩酸ベネキサート（C23H27N3O4・HCl：445.94）の量は 1.0

% 以下である．

内標準溶液 安息香酸フェニルのアセトニトリル溶液（1 →

1000）

（４） サリチル酸ベンジル 定量法で得た試料溶液を試料溶

液とする．別にサリチル酸ベンジル標準品約 0.04 g を精密

に量り，水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，水/アセトニ

トリル混液（1：1）を加えて正確に 50 mL とする．この液

10 mL を正確に量り，内標準溶液 10 mL を正確に加え，

更に水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，定
量法の操作条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液のサリチル酸ベンジル及び内標準物質のピーク

面積を自動積分法により測定し，内標準物質のピーク面積に

対するサリチル酸ベンジルのピーク面積比 QT 及び QS を

求めるとき，サリチル酸ベンジル（C14H12O3：228.24）の量

は 0.2 % 以下である．

内標準溶液 安息香酸フェニルの水/アセトニトリル混液

（1：1）溶液（1 → 400）

（５） その他の類縁物質 本品 0.20 g に水/アセトニトリ

ル混液（3：1）10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．

別に塩酸トランス―4―グアニジノメチルシクロへキサンカル

ボン酸標準品4.0mgに水/アセトニトリル混液（3：1）を
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塩酸ベネキサート ベータデクス

（C23H27N3O4・HCl・C42H70O35）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸ベネキサート標準品の量（mg）

×
QT

QS
×
1
2
× 3.545

O COCH3

OCH2CHCH2NHCH

OH
CH3

CH3
HCl

加えて溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢

酸エチル/水/氷酢酸混液（3：1：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに 8―オキシキノ

リンのアセトン溶液（1 → 1000）を均等に噴霧し，風乾し

た後，更に臭素・水酸化ナトリウム試液を均等に噴霧すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

水 分 5.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，逆滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.15 g を精密に量り，水/アセトニトリル

混液（1：1）30 mL を加えて溶かし，内標準溶液 10 mL

を正確に加え，更に水/アセトニトリル混液（1：1）を加え

て 50 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸ベネキサート標

準品約 0.09 g（脱水物に換算したもの）を精密に量り，水/

アセトニトリル混液（1：1）を加えて溶かし，内標準溶液

20 mL を正確に加え，更に水/アセトニトリル混液（1：1）

を加えて 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法に
より試験を行う．それぞれの液のベネキサート及び内標準物

質のピーク面積を自動積分法により測定し，内標準物質のピ

ーク面積に対するベネキサートのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 安息香酸フェニルの水/アセトニトリル混液

（1：1）溶液（1 → 400）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：290 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に約 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/pH 4.3 の酢酸・酢酸ナトリウム

緩衝液混液（11：9）

流量：内標準物質の保持時間が約 8 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，ベネキサート，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

108436

塩酸ベフノロール
Befunolol Hydrochloride

C16H21NO4・HCl：327.80

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ベフノロール

（C16H21NO4・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末である．

本品は水又はメタノールに溶けやすく，氷酢酸にやや溶け

にくく，エタノール又はクロロホルムに溶けにくく，無水酢

酸，アセトン又はエーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を水 1 mL に溶かし，アセトアルデヒ

ド溶液（1 → 20）0.5 mL，ニトロプルシドナトリウム試液

0.2 mL 及び炭酸水素ナトリウム試液 0.5 mL を加え，しば

らく放置するとき，液は青色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 238

～ 242 nm 及び 293 ～ 297 nm に吸収の極大を示し，252

～ 256 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 25）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

融 点 164 ～ 168 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

微黄色～淡黄色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.034 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g を，メタノール/アセトン混

液（1：1）5 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，メタノール/アセトン混液（1：1）を

加えて正確に 100 mL とし標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/メタノール/氷酢酸混液（15：

4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

塩酸ベフノロール 211



HCl

N
N

CH2

OCH2CH2CH2N
CH3

CH3

HCl

CH2NCH2CO

Cl

NHCO

N O

CH3

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（4：1）70 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 32.780 mg C16H21NO4・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

003665

塩酸ベンジダミン
Benzydamine Hydrochloride

C19H23N3O・HCl：345.87

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ベンジダミン

（C19H23N3O・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味は苦く，舌を麻ひする．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸，エタノール又はク

ロロホルムに溶けやすく，アセトンに溶けにくく，エーテル

に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 305 ～

309 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）は塩化物の定性反応（１）

を呈する．

融 点 158 ～ 161 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.10 g に水 5 mL を加えて溶かし，

希塩酸 1 mL 及び塩化バリウム試液 1 mL を加えるとき，

液は変化しない．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 6 mL を加え，0.1 mol/L 過塩酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.587 mg C19H23N3O・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

108456

塩酸ホミノベン
Fominoben Hydrochloride

C21H24ClN3O3・HCl：438.35

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ホミノベン

（C21H24ClN3O3・HCl）98.5 ～ 101.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，

エタノールにやや溶けにくく，無水酢酸に溶けにくく，エー

テルにほとんど溶けない．

融点：約 213 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を水 5 mL に溶かし，ライネッケ塩試

液 5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 3 mg を水酸化カリウム・メタノール試液 200

mL に溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収

スペクトルを測定するとき，波長 269 ～ 273 nm に吸収の

極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1652 cm－1，1116 cm－1，

854 cm－1，796 cm－1 及び 712 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 1000）は塩化物の定性反応を呈

する．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.15 g を水 5 mL に溶かし，アン

モニア試液 2.5 mL 及びクロロホルム 10 mL を正確に加

え，よく振り混ぜた後，遠心分離する．クロロホルム層 5

mL を正確に量り，メタノール/氷酢酸混液（1：1）5 mL

を正確に加え，よく振り混ぜた後，試料溶液とする．この液

5 mL を正確に量り，クロロホルム/メタノール/氷酢酸混液

（2：1：1）を加えて正確に 50 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，クロロホルム/メタノール/氷酢酸混液（2：

1：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/無水エタノール/氷酢酸混液

（10：1：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得た主スポット及び原点のスポット以外

のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）100 mL に溶かし，0.1 mol/L 過
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塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 43.83 mg C21H24ClN3O3・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

104026

塩酸マザチコール
Mazaticol Hydrochloride

C21H27NO3S2・HCl・H2O：460.05

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸マザチ

コール（C21H27NO3S2・HCl：442.03）98.0 ～ 101.5 % を 含

む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，メタノール

にやや溶けやすく，水又は無水酢酸にやや溶けにくく，エー

テルにほとんど溶けない．

融点：約 195 °C（分解）（乾燥後，試料を 105 °C 乾燥器

中で毛細管に挿入する）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に，塩酸ヒドロキシルアミンの無水エタ

ノール溶液（7 → 200）1 mL 及び水酸化ナトリウム溶液

（1 → 4）0.2 mL を加えて加熱沸騰させる．冷後，1 mol/L

塩酸試液 2 mL を徐々に加えて振り混ぜ，無水エタノール

2 mL を加え，次に塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液

は赤紫色を呈する．

（２） 本品 5 mg に，氷酢酸 3 mL を加えて溶かし，ニン

ヒドリン・硫酸試液 1 mL を加え，振り混ぜて 1 ～ 2 分

間放置するとき，液は暗緑色を呈する．

（３） 本品の水溶液（3 → 200000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 234

～ 238 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法のペースト法

により測定するとき，波数 3150 cm－1，3100 cm－1 及び

1722 cm－1 付近に吸収を認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をとり，水 50 mL を加え，加温

して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 液性 （１）の溶液の pH は 4.5 ～ 5.5 である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，水を加えて加温して溶

かし，40 mL とする．これに希酢酸 2 mL 及び水を加えて

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） テニル酸 本品 0.010 g をとり，クロロホルム 1.0

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．別にテニル酸ナトリ

ウム標準品 0.011 g を正確に量り（テニル酸として 0.010

g），メタノールを加えて溶かし，正確に 200 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/

水/氷酢酸混液（4：2：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液からは暗灰色の単一のスポ

ットを認める．もし異なる位置にスポットを認めてもその濃

さは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 3.0 ～ 5.0 %（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.6 g を精密に量り，非水滴定用氷酢酸 10

mL を加えて溶かし，無水酢酸 60 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 44.20 mg C21H27NO3S2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

109554

塩酸マニジピン
Manidipine Hydrochloride

C35H38N4O6・2HCl：683.62

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸マニジピン

（C35H38N4O6・2HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，メタノールに

溶けやすく，エタノール（99.5）に溶けにくく，アセトニト

リルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品のジメチルスルホキシド溶液（1 → 100）は旋光性を

示さない．

融点：約 207 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）2 mL に希塩酸

3 mL 及び亜鉛粉末 0.5 g を加え，5 分間放置した後，ろ

過する．ろ液につき，芳香族第一アミンの定性反応を行うと

き，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水/メタノール混液（1：1）溶液（1 → 1000）

5 mL にドラーゲンドルフ試液 2 ～ 3 滴を加えて振り混ぜ

るとき，だいだい色の沈殿を生じる．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 226 ～ 231 nm 及び 350 ～ 354 nm に吸収の極大を示
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（４） 本品 3 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定法のペ

ースト法により測定するとき，波数 3340 cm－1，2360 cm－1，

1720 cm－1，1651 cm－1，1349 cm－1，1219 cm－1 及び 706

cm－1 付近に吸収を認める．

（５） 本品 0.1 g に水 10 mL を加え，激しく振り混ぜ，

ろ過する．ろ液 3 mL にアンモニア試液 1 滴を加え，5 分

間放置した後，ろ過する．ろ液に希硝酸 0.5 mL 及び硝酸

銀試液 1 mL を加えるとき，白色の沈殿を生じる．沈殿を

分取し，この一部に希硝酸を加えても溶けない．また，他の

一部に過量のアンモニア試液を加えるとき，溶ける．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（228 nm）：460 ～ 490（乾 燥 後，1 mg，メ

タノール，100 mL）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 4 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．標準色の調製

にはヒ素標準液 1.0 mL を加える（1 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品を乾燥し，その 0.10 g を水/アセト

ニトリル混液（1：1）に溶かし，正確に 50 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り水/アセトニトリル混液（1：1）を

加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸マ

ニジピン標準品を乾燥し，その 0.10 g を水/アセトニトリ

ル混液（1：1）に溶かし，正確に 50 mL とする．この液 1

mL を正確に量り水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り水/ア

セトニトリル混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

のマニジピン以外のピーク面積及び標準溶液のマニジピンの

ピーク面積を自動積分法により測定し，総類縁物質を算出す

るとき，その量は 0.7 % 以下である．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及びカラムの選定は，

定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液から得たマニジピンのピーク高さが

1.5 ～ 3 cm になるように調整する．

面積測定範囲：マニジピンの保持時間の約 3.5 倍の範囲

乾燥減量 1.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品及び塩酸マニジピン標準品を乾燥し，その約

0.1 g ずつを精密に量り，それぞれを水/アセトニトリル混

液（1：1）に溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL

ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液 5 mL ずつを正

確に加えた後，水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて

100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するマニジ

ピンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 安息香酸ブチルのアセトニトリル溶液（7 →

5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：228 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/pH 4.6 の 0.1 mol/L リン酸

塩緩衝液混液（51：49）

流量：マニジピンの保持時間が約 10 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で
操作するとき，マニジピン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

108953

塩酸マブテロール
Mabuterol Hydrochloride

C13H18ClF3N2O・HCl：347.20

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸マブテロール

（C13H18ClF3N2O・HCl）98.0 % 以上を含み，また，フッ素

（F：19.00）15.0 ～ 17.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノール又はエタノールに溶けやすく，水，アセ

トン又はクロロホルムにやや溶けやすく，無水酢酸にやや溶

けにくく，エーテルに極めて溶けにくい．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 1.0 mg を 1 mol/L 塩酸試液 5 mL に溶かし

た液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．ただし，液は

赤色を呈する．

（２） 本品の水/メタノール混液（1：1）の溶液（1 →

50000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 243 ～ 247 nm 及び 304 ～ 308

nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3315 cm－1，2785

cm－1，1635 cm－1，1590 cm－1 及び 1495 cm－1 付近に吸収

を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（245 nm）：366 ～ 376〔乾燥後，0.01 g，水/

メタノール混液（1：1），500 mL〕．

E 1 %
1 cm（306 nm）：105 ～ 116〔乾燥後，0.01 g，水/メタ

ノール混液（1：1），500 mL〕．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 34.720 mg C13H18ClF3N2O・HCl

N
HCl

N
CH3

無色～微黄色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.017 % 以下）．

（３） フッ化物 本品 0.10 g をとり，薄めた 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム試液（1 → 20）10.0 mL に溶かした液

5.0 mL を 20 mL のメスフラスコにとり，アリザリンコン

プレキソン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸

第一セリウム試液混液（1：1：1）10 mL を加え，更に水を

加えて 20 mL とした後，1 時間放置し，試料溶液とする．

別にフッ素標準液 2.5 mL を 20 mL のメスフラスコにと

り，薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 → 20）

5.0 mL を加え，アリザリンコンプレキソン試液/pH 4.3 の

酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸第一セリウム試液の混液

（1：1：1）10 mL を加え，以下試料溶液の調製と同様に操

作し，標準溶液とする．これらの液につき，薄めた 0.01

mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 → 20）5.0 mL を 20 mL

のメスフラスコにとり，同様に操作して得た液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行うとき，波長 600 nm

における試料溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度より大きく

ない（0.030 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をネスラー管にとり，水 20 mL

を加え，加温して溶かす．冷後，エーテル 15 mL を加え，

振り混ぜながら水酸化ナトリウム試液 5.8 mL を徐々に滴

加し，更にエーテルを加えて 50 mL とする．16 時間放置

後，液界面を乱さないようにエーテル層 5 mL を残し，エ

ーテル層を吸引除去する．次にエーテル 25 mL を静かに層

積し，エーテル層 2 mL を残し，エーテル層を吸引除去す

る．ネスラー管に窒素ガスを導入し，水浴中で加温しながら

エーテルを留去する．冷後，フェノールフタレイン試液 1

滴を加え，液が無色となるまで希酢酸を滴加し，更に希酢酸

を滴加して液の pH を 3 ～ 3.5 に調整した後，水を加えて

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液はネ

スラー管に水 20 mL をとり，以下検液の調製法と同様に操

作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（10 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.010 g をとり，水/メタノール混液

（1：1）に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．

この液 2 mL を正確に量り，水/メタノール混液（1：1）を

加えて正確に 1000 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

直ちにクロロホルム/エタノール/氷酢酸混液（8：1：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに 1 mol/L 塩酸試液を噴霧し，－15 °C 付近で 10 分

間冷却した後，直ちに亜硝酸ナトリウム溶液（1 → 20）を

噴霧する．次にスルファミン酸アンモニウム試液を噴霧し，

更にシュウ酸 N ―（1―ナフチル）―N '―ジエチルエチレンジアミ

ン試液を噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 塩酸マブテロール 本品を乾燥し，その約 0.2 g を

精密に量り，無水酢酸 80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 5 mg を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操

作法により試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108476

塩酸ミアンセリン
Mianserin Hydrochloride

C18H20N2・HCl：300.83

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸ミアン

セリン（C18H20N2・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味は苦い．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水又は無水エタノー

ルにやや溶けにくく，アセトン，氷酢酸又は無水酢酸に溶け

にくく，トルエンにほとんど溶けない．

本品のメタノール溶液（1 → 20）は旋光性を示さない．

融点：約 265 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に塩化白金酸・ヨ

ウ化カリウム試液 0.5 mL を加えて振り混ぜるとき，紫色

の沈殿を生じる．

（２） 本品のメタノール溶液（7 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 277 ～ 281 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2840 cm－1，1495 cm－1，

1135 cm－1，785 cm－1 及び 770 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（279 nm）：61 ～ 67（0.07 g，メタノール，

1000 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.2 g に水 10 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

塩酸ミアンセリン 215



OCH3

OCH3

CHCH2NHCOCH2NH2

OH HCl

本品中の類縁物質の総量（%）

＝ 個々の類縁物質の量（%）の総和

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノールに溶かし，正確

に 5 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した

薄層板にスポットする．次にトルエン/メタノール混液（4：

1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，主

スポット以外の他のスポットを認めない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，65 °C，3

時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.25 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混

液（7：3）50 mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 30.083 mg C18H20N2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

109555

塩酸ミドドリン
Midodrine Hydrochloride

Midodrine

C12H18N2O4・HCl：290.74

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ミドドリン

（C12H18N2O4・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノー

ル（95）に溶けにくく，アセトニトリルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 25）は旋光性を示さない．

融点：約 200 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3340 cm－1，1653

cm－1，1570 cm－1，1501 cm－1，1215 cm－1，905 cm－1，812

cm－1 及び 706 cm－1 付近に吸収を認める．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（290 nm）：113 ～ 123（乾燥後，3 mg，0.01

mol/L 塩酸試液，100 mL）．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.050 g を精密に量り，水/アセトニ

トリル混液（3：2）50 mL に溶かし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，水/アセトニトリル混液（3：2）

を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を

自動積分法により測定し，次の計算式により各類縁物質の量

を求めるとき，いずれも 0.20 % 以下である．また，試料溶

液から得た類縁物質の総量は 0.7 % 以下である．なお，

0.01 % 未満のピーク及び溶媒由来のピークは除く．

個々の類縁物質の量（%）＝
AT
AS
×
1
2

AT：各類縁物質のピーク面積

AS：標準溶液のピーク面積

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：290 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス

管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：50 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム溶液（1 → 100）/ア

セトニトリル/リン酸混液（600：400：1）

流量：ミドドリンの保持時間が約 8 分になるように調

整する．

カラムの選定：本品 0.05 g に希水酸化ナトリウム溶液

50 mL を加えて溶かした液をアンプル内に充てんし，

熔封する．このアンプルを 100 °C の油浴中で 1 時

間加熱する．冷後，この液 1 mL をとり，水/アセト

ニトリル混液（3：2）を加えて 50 mL とする．この

液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，ミド
ドリン，2―アミノ―1―（2,5―ジメトキシフェニル）エ

タノール（加水分解物）の順に溶出し，ミドドリンの

保持時間に対する加水分解物の保持時間の比は，約

1.2 であり，ミドドリンと加水分解物の分離度が 4.7

以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たミドドリンのピー
ク高さが 10 ～ 30 mm になるように調整する．

面積測定範囲：ミドドリンの保持時間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ギ酸

3 mL に溶かし，酢酸（100）10 mL を加え，更に，無水酢

酸 5 mL を正確に加え，直ちに 0.1 mol/L 過塩素酸で滴定

する（電位差滴定法）．ただし，無水酢酸添加後，5 分以内

に滴定を終了する．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.074 mg C12H18N2O4・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 23.194 mg C25H27ClN2・2 HCl

S
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HCl

003667

塩酸メクリジン
Meclizine Hydrochloride

C25H27ClN2・2HCl・H2O：481.89

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸メクリ

ジン（C25H27ClN2・2HCl：463.87）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はピリジンに溶けやすく，ジクロルメタンにやや溶け

にくく，氷酢酸又はエタノールに溶けにくく，無水酢酸に極

めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に希硫酸 5 mL を加え，加温して溶か

し，ドラーゲンドルフ試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，だいだ

い色の沈殿を生じる．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 230 ～ 234 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品 0.05 g に水 5 mL 及びアンモニア試液 1 mL

を加えて振り混ぜ，5 分間放置した後，ろ過する．ろ液に希

硝酸 3 mL を加えた液は，塩化物の定性反応（２）を呈す

る．

融 点 217 ～ 224 °C（分解）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にピリジン 10 mL を加えて溶か

すとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

水 分 5.0 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.3 g を精密に量り，無水酢酸/非水滴定用

氷酢酸混液（7：3）120 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

003669

塩酸メチキセン
Methixene Hydrochloride

C20H23NS・HCl：345.93

本品を定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸メチキ

セン（C20H23NS・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノールに溶けやすく，水又は氷酢酸にやや溶け

やすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）は弱酸性である．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に温エタノール 10 mL を加えて溶かし，

冷後，冷却したピクリン酸のエタノール飽和溶液（温エタノ

ールに溶かした後，冷却したもの，約 6 %）5 mL を 1 滴

ずつ加えて結晶を析出させる．更に沸騰水浴中で 5 分間加

熱して，結晶を溶かし，徐々に冷却して結晶を析出させる．

この結晶をろ取し，アセトン 3 mL を加え，加温して溶か

した後，ろ過し，ろ液が白濁するまでエーテルを加え，析出

した結晶をろ別する．結晶を減圧デシケーター（無水リン

酸）中で乾燥し，融点を測定するとき，その融点は 160 ～

162 °C である．

（２） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 267

～ 269 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液は塩化物の定性反応（２）を呈する．

融 点 214 ～ 218 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g に温湯 30 mL を加えて溶かし，

冷後，これに希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫

酸 1.0 mL を加える（0.096 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g に温湯 30 mL を加えて溶かし，

冷後，第 1 法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標

準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし硝酸マ

グネシウムのエタノール溶液（1 → 10）を用い，灰化後の

残留物は希塩酸 10 mL を用いて溶かす（2 ppm 以下）．

水 分 6.0 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 6 mL 及び非水滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶

かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する．（指示薬：ブロムク

レゾールグリン・塩化メチルロザニリン試液 3 滴）．ただし，
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HSCH2 C COOCH3

H

NH2

HCl

1/60 mol/L ヨウ素酸カリウム液 1 mL

＝ 17.165 mg C4H9NO2S・HCl

CH CH

COOCH3

HN

HCl

滴定の終点は液の緑色が青紫色を呈するときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 34.593 mg C20H23NS・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003670

塩酸 L‐メチルシステイン
L―Methylcysteine Hydrochloride

C4H9NO2S・HCl：171.65

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸 L―メチルシス

テイン（C4H9NO2S・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の光沢ある結晶又は結晶性の粉末で，わず

かに特異なにおい及び味がある．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

エタノールにやや溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 2.9 ～ 3.8 である．

本品はやや吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）2 mL にピリジン 1 mL

及びニンヒドリン試液 1 mL を加えるとき，液は赤色を呈

する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2640 cm－1，1744 cm－1，

1516 cm－1 及び 1246 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に硫酸銅試液 2 ～

3 滴加えるとき淡黄色を呈し，更に試液を追加するとき，赤

紫色を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応（１）

を呈する．

融 点 138 ～ 141 °C

旋 光 度 〔α〕20D：－2.3 ～ －3.5°（乾燥後，2.0 g，メタノー
ル，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，塩酸 L―アルギ

ニン（日局）の純度試験（３）を準用する（0.02 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，これ

にスルホサリチル酸ナトリウム溶液（1 → 40）50 mL を加

えて溶かし，更にヨウ化カリウム 2 g を加えて，1/60

mol/L ヨウ素酸カリウム液で滴定する（指示薬：デンプン

試液 1 mL）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104205

塩酸メチルフェニデート
Methylphenidate Hydrochloride

C14H19NO2・HCl：269.77

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸メチルフェニデ

ート（C14H19NO2・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水又はメタノールに溶けやすく，氷酢酸，エタノー

ル又はクロロホルムにやや溶けやすく，ジクロルメタンにや

や溶けにくく，無水酢酸又はアセトンに溶けにくく，酢酸エ

チルに極めて溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 3.5 ～ 5.0 である．

融点：約 205 °C（分解）．

本品の水溶液（1 → 20）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 300）15 mL にピクリン酸試液

20 mL を加え，30 分間放置する．沈殿をろ取し，水で洗い，

メタノールから再結晶し，105 °C で 1 時間乾燥するとき，

その融点は 194 ～ 197 °C である．

（２） 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その 3 mg をとり，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法によって測

定 す る と き，波 数 2935 cm－1，2720 cm－1，2500 cm－1，

1735 cm－1 及び 735 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） エリスロ体 本品 0.50 g をとり，メタノール 10

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 0.6 mL を

正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/強

アンモニア水混液（190：10：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲ

ンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主ス
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ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

（４） 塩酸 α ―フェニル―2―ピペリジン酢酸 本品 0.10 g

をとり，メタノールを加えて溶かし，正確に 10 mL とし，

試料溶液とする．別に薄層クロマトグラフ用塩酸 α ―フェニ

ル―2―ピペリジン酢酸 5.0 mg をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にジ

クロルメタン/氷酢酸/酢酸エチル/水混液（3：3：3：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに次亜塩素酸試液を均等に噴霧し，105 °C で 1 ～ 2

分間乾燥した後，噴霧用ヨウ化カリウムデンプン試液を均等

に噴霧するとき，試料溶液から得たスポットは標準溶液から

得たスポットと同じ位置に認めないか，又は認めても標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 26.977 mg C14H19NO2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

104146

塩酸メトキサミン
Methoxamine Hydrochloride

C11H17NO3・HCl：247.72

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸メトキサミン

（C11H17NO3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色，若しくは白色の結晶又は白色の結晶性の

粉末で，においはなく，味は苦い．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，氷

酢酸に溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶

けない．

本品は光により徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 1 mg にホルマリン・硫酸試液 3 滴を加えると

き，液は直ちに紫色を呈し，次に褐色となり，更に緑色に変

わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 40000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 224 ～

227 nm 及び 288 ～ 292 nm に吸収の極大を示す．また，

それぞれの吸収極大の波長における吸光度を A1 及び A2 と

するとき，A2/A1 は 0.42 ～ 0.47 である．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（290 nm）：131 ～ 145（乾 燥 後，3 mg，水，

100 mL）．

pH 本品 1.0 g を新たに煮沸して冷却した水 50 mL に溶か

した液の pH は 5.0 ～ 6.0 である．

融 点 214 ～ 219 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をエタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，エタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/エタノール/強アンモニア水混液（80：20：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これにホルマリン・硫酸試液を均等に噴霧した後，105 °C

で約 10 分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 40 mL に加温して溶かし，冷後，無水酢酸 40 mL を加

え，直ちに 0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 24.772 mg C11H17NO3・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

003671

塩酸メトキシフェナミン
Methoxyphenamine Hydrochloride

C11H17NO・HCl：215.72

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸メトキシフェナ

ミン（C11H17NO・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸，メタノール，エタ

ノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸にやや溶け

にくく，酢酸エチル又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.5 g を小型の蒸留フラスコにとり，ヨウ化水
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素酸 5 mL を加え，弱く加熱して蒸留する．受器は氷水中

に浸し，冷却器の先端は受器の底部まで達するようにして蒸

留するとき，留液の底部に油滴を生じる．

（２）（１）の蒸留フラスコの残留物に水 5 mL を加え，10

°C に冷却し，塩化 p―ニトロベンゼンジアゾニウム試液 0.3

mL を加え，次に炭酸ナトリウム試液を加えてアルカリ性に

するとき，だいだい赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

271 ～ 273 nm 及び 278 ～ 279 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 4.0 g に水 20 mL を加えて溶かした液の pH は

4.0 ～ 6.5 である．

融 点 129 ～ 132 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は，0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.017 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 0.1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 30

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/エタノール/強ア

ンモニア水混液（50：30：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンド

ルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，氷酢

酸 30 mL を加えて溶かし，無水酢酸 30 mL を加えた後，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 21.572 mg C11H17NO・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003672

塩酸メトクロプラミド
Metoclopramide Hydrochloride

C14H22ClN3O2・2HCl・H2O：390.73

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸メトク

ロプラミド（C14H22ClN3O2・2HCl：372.72）98.0 ～ 102.0 %

を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはないか，又はわずかにアミン臭があり，味は極めて苦

い．

本品は水，メタノール又はエタノールに溶けやすく，アセ

トンに溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けにくく，エー

テルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は約 1 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）5 mL に p―ジメチルアミ

ノベンズアルデヒド試液 1 mL を加えるとき，液は黄色を

呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）5 mL にピクリン酸試液を

加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液 3 mL を加え，クロロホルム 10 mL ずつで

3 回抽出し，クロロホルム抽出液を合わせ，水浴上で蒸発し，

残留物を 105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点は 146

～ 149 °C である．

（４） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 212

～ 214 nm，271 ～ 273 nm 及び 307 ～ 309 nm に吸収

の極大を示し，波長 250 ～ 252 nm 及び 289 ～ 291 nm

に吸収の極小を示す．

（５） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g に水 30 mL を加えて溶かし，

アンモニア試液を加えて中性とし，わずかに酸性となるまで

酢酸を滴加した後，希酢酸 2 mL を加え，必要ならばろ過

し，水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液をネスラー管に入れ，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には鉛標準液 3.0 mL に，希酢酸 2 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（30 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.50 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以

下）．

（４） フェノール類 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，50

mL とし，硝酸第二鉄溶液（1 → 10）5 滴を加えて，30 秒
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 37.272 mg C14H22ClN3O2・2 HCl

NCNHCNH2

H3C

H3C

NH NH

HCl

COOCH2CNHCH2CH2CH3

CH3

CH3

HCl

間放置するとき，液は紫色を呈しない．

水 分 3.5 ～ 5.5 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，非水滴定用氷酢酸 80

mL を加え，わずかに加温して溶かす．冷後，非水滴定用酢

酸第二水銀試液 10 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定

する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，

滴定の終点は液の赤紫色が青紫色に変わるときとする．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003673

塩酸メトホルミン
Metformin Hydrochloride

C4H11N5・HCl：165.62

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸メトホルミン

（C4H11N5・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はやや塩辛い．

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，氷

酢酸又は 2―メトキシエタノールにやや溶けにくく，エタノ

ールに溶けにくく，エーテル，クロロホルム，メチルイソブ

チルケトン又は無水酢酸にほとんど溶けない．

融点：約 221 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に塩酸メトホルミン

用ニトロプルシドナトリウム・フェリシアン化カリウム試液

3 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に水酸化ナトリウム

試液 5 mL を加えて煮沸するとき，アミン臭を発する．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 5.7 ～ 7.7 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.024 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） ジシアンジアミド 本品 0.50 g をとり，熱メタノー

ル 5 mL を加えて溶かし，冷後，かき混ぜながらエーテル

5 mL を加え，30 分間放置する．析出した結晶をガラスろ

過器を用いてろ過し，容器及び残留物はエーテル 3 mL で

洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水浴上で蒸発乾固する．残留

物に水 0.5 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．別にジ

シアンジアミド 0.040 g に水を加えて溶かし，正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用セルロースを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にメチルイソブチルケ

トン/2―メトキシエタノール/水/氷酢酸混液（30：20：5：

3）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

し，更に 105 °C で 10 分間乾燥する．これにニトロプルシ

ドナトリウム・フェリシアン化カリウム試液を均等に噴霧す

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットと同じ位置に認めないか，又は認め

てもそれより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 40 mL を加えて溶かし，無水酢酸 40 mL を

加え，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 4.141 mg C4H11N5・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003674

塩酸メプリルカイン
Meprylcaine Hydrochloride

C14H21NO2・HCl：271.78

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸メプリルカイン

（C14H21NO2・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水，エタノール，クロロホルム又はギ酸に溶けやす

く，アセトンに溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は約 5 である．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 10 mL を加えて溶かし，かき混ぜ

ながら，加温したピクリン酸試液 1 mL を加える．冷後，

析出した沈殿をろ取し，水 10 mL で洗い，デシケーター

（減圧，五酸化リン）で 18 時間乾燥するとき，その融点は

196 ～ 200 °C（分解）である．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 10000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 273 ～ 277 nm に吸収の極大を示す．また，本

品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 231 ～ 235 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す
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る．

融 点 150 ～ 155 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準溶液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 安息香酸 本品 0.20 g にエタノールを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に安息香酸 0.010

g にエタノールを加えて溶かし，正確に 10 mL とする．

この液 1 mL を正確に量りエタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液を 10�L ずつを，薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にエタノール/ヘキサン/強アンモニア水混液（60：50：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは標準溶液から得たスポ

ットよりも濃くない．また，安息香酸と異なる位置に他のス

ポットを認めない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，ギ酸

10 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 27.178 mg C14H21NO2・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003675

塩酸メリトラセン
Melitracen Hydrochloride

C21H25N・HCl：327.89

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸メリトラセン

（C21H25N・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～灰白色の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，氷酢酸又はエタノール

にやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，無水酢酸に溶けに

くく，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.5 ～ 6.0 である．

融点：240 ～ 245 °C（分解，本品を毛細管に入れ，予想

した融点の約 10 °C 下の温度に加熱した浴中に入れ，1 分

間に 3 °C 上昇するように加熱し，測定する）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硫酸 3 mL を加えて溶かすとき，液

はだいだい色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）10 mL に臭素試液 1 mL

を加えて振り混ぜるとき，試液の色は退色又は消失する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 256

～ 261 nm に吸収の極大を，242 ～ 247 nm に吸収の極小

を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）20 mL に希硝酸 1.0 mL

を加え，氷冷後，ろ過する．ろ液は塩化物の定性反応（１）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 50 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，水を加えて溶かし，80

mL とする．これに希塩酸 2 mL 及び水を加えて 100 mL

とした後，氷冷する．生じた沈殿をろ去し，初めのろ液 20

mL を除き，次のろ液 50 mL をとる．これを検液とし，試

験を行う．比較液は希塩酸 1 mL，0.005 mol/L 硫酸 0.35

mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.034 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（５） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.50 g をとり，クロロホルムを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，クロロホルムを加えて 200 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 2�L ずつを
速やかに薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を

用いて調製した薄層板にスポットする．次にシクロヘキサ

ン/無水エタノール/ジエチルアミン混液（90：8：5）を展開

溶媒として不飽和の状態（展開直前に溶媒を展開槽に加え

る）で約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫

外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（3：2）100 mL を加えて溶か

し，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 32.789 mg C21H25N・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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塩酸モペロン
Moperone Hydrochloride

C22H26FNO2・HCl：391.91

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸モペロン

（C22H26FNO2・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品は氷酢酸又はメタノールに溶けやすく，クロロホルム

にやや溶けやすく，水又はエタノールにやや溶けにくく，エ

ーテルにはほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 250）は微酸性である．

融点：約 220 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）2 mL ずつにそれぞれマイ

ヤー試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，黄白色，ヨウ素試液 2

～ 3 滴を加えるとき，赤褐色，ピクリン酸試液 2 mL を加

えるとき黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 243 ～ 246 nm に吸収の極大を，また，波長 226 ～

228 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品 0.02 g 及び金属ナトリウム 0.05 g をとり，試

験管に入れ，注意して除々に赤熱するまで加熱する．冷後，

メタノール 0.5 mL を加え，更に水 5 mL を加えて沸騰す

るまで加熱する．この液をろ過し，ろ液に塩酸 2 ～ 3 滴を

加えて酸性とし，ジルコニル・アリザリンレッド S 試液 2

滴を加えるとき，液の赤紫色は消え，淡黄色を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 200）は塩化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～淡黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には，鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 遊離フッ素 本品 1.0 g をとり，水 200 mL を加え

て溶かし，この液 5 mL をとり，塩酸 2 ～ 3 滴を加えて

酸性とし，ジルコニル・アリザリンレッド S 試液 2 滴を

加えるとき，液の色は赤紫色のままで黄色を呈しない．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホ

ルム/メタノール/氷酢酸混液（16：4：1）を展開溶媒として

約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 5 mL を加えた後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（指示薬：α ―ナフトールベンゼイン試液 0.5 mL）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108824

塩酸ラニチジン
Ranitidine Hydrochloride

C13H22N4O3S・HCl：350.86

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ラニチジン

（C13H22N4O3S・HCl）97.5 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性又は細粒状の粉末で，に

おいはないか又はわずかに特異なにおいがある．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

無水エタノールに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 140 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に，p―ジメチルア

ミノベンズアルデヒド試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，液は持

続する赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 227

～ 230 nm 及び 313 ～ 316 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及び塩酸ラニチジン標準品を乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法のペースト法により測定し，両者のスペクト

ルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かすとき，液の pH は 4.5

～ 6.0 である．

塩酸ラニチジン

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 39.191 mg C22H26FNO2・HCl
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塩酸ラニチジン（C13H22N4O3S・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ラニチジン標準品の量（mg）×
AT
AS

HO

H2NOC

CH(OH)CH2NHCH(CH3)CH2CH2 HCl

純度試験

（１） 溶状 本品の水溶液（1 → 10）は微黄色～淡黄色澄

明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をるつぼにとり，硝酸マグネシウ

ムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノール

に点火して燃焼させた後，徐々に加熱して灰化する．もしこ

の方法で，なお炭化物が残るときは，少量の硝酸で潤し，再

び強熱して灰化する．冷後，残留物に希塩酸 10 mL を加え，

水浴上で加温して溶かし，これを検液とし，装置 B を用い

る方法で試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.22 g をとり，メタノールに溶かし，正確に

10 mL とし，試料溶液とする．この液 0.5 mL を正確に量

り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

（１）とする．標準溶液（１）をそれぞれ 6 mL 及び 1 mL

ずつ正確にとり，メタノールを加えて，10 mL とし，標準

溶液（２）及び（３）とする．別に，ラニチジンジアミン体

0.0127 g をとり，メタノールに溶かし 10 mL とし，標準

溶液（４）とする．試料溶液及び標準溶液（１），（２），

（３）及び（４）につき薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液（１），（２），（３）10�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．別に試料溶液 10�L をスポットし，そ
の上に標準溶液（４）10�L をスポットする．直ちに酢酸
エチル/イソプロパノール/強アンモニア水/水混液（25：

15：5：1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これをヨウ素蒸気を飽和した密閉ガラス容器中

に標準溶液（３）から得たスポットが検出されるまで放置す

る．標準溶液（４）から得たスポットは，試料溶液から得た

主スポットと完全に分離する．試料溶液から得た主類縁物質

のスポットは，標準溶液（１）から得たスポットより濃くな

く，その他の類縁物質のスポットは，標準溶液（２）から得

たスポットより濃くない．また，試料溶液から得た類縁物質

の総量は 1.0 % 以下である．

乾燥減量 0.75 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及び塩酸ラニチジン標準品を乾燥し，その約

0.02 g ずつを精密に量り，それぞれに移動相を加えて溶か

し，正確に 200 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを正確にとり，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

ラニチジンのピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：322 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 20 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/0.1 mol/L 酢酸アンモニウム溶液混

液（17：3）

流量：ラニチジンの保持時間が約 5 分になるように調整

する．

カラムの選定：塩酸ラニチジン標準品 0.02 g を量り，移

動相を加えて溶かし，ベンザルフタリドの移動相溶液

（1 → 1000）5 mL を加えて移動相で 200 mL とする．

この液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，ベ
ンザルフタリド，ラニチジンの順に溶出し，その分離度

が 2.0 以上のものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 5

回繰り返すとき，ラニチジンのピーク面積の相対標準偏

差は 2.0 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108469

塩酸ラベタロール
Labetalol Hydrochloride

C19H24N2O3・HCl：364.87

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ラベタロール

（C19H24N2O3・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の細粒状又は結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はメタノールに溶けやすく，水，氷酢酸又は無水エタ

ノールにやや溶けにくく，無水酢酸に極めて溶けにくく，エ

ーテルにほとんど溶けない．

本品のメタノール溶液（1 → 40）は旋光性を示さない．

融点：約 181 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に塩化第二鉄試液 1

滴を加えるとき，液は持続する紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品の 0.05 mol/L 硫酸試液溶液（1 → 20000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 300 ～ 304 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品につき赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム

錠剤法により測定するとき，波数 1672 cm－1，1640 cm－1，

1580 cm－1，1392 cm－1，1064 cm－1 及び 825 cm－1 付近に

吸収を認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かすとき，液の pH は，

4.0 ～ 5.0 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20
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HO CHCHNHCH2CH2

OH

CH3

OH HCl

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.80 g をとり，メタノールに溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準

溶液（１）とする．標準溶液（１）5 mL を正確に量り，メ

タノールを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液（２）とす

る．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液（１）及び標準溶液（２）5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にジクロルメタ

ン/メタノール/強アンモニア水混液（15：5：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾し，更に 105

°C で 30 分間乾燥する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは標準溶液（１）より得たスポットより濃くない．また，

標準溶液（２）より得たスポットより濃いスポットは 1 つ

以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）100 mL に溶かした後，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.487 mg C19H24N2O3・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

108933

塩酸リトドリン
Ritodrine Hydrochloride

C17H21NO3・HCl：323.81

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸リトドリン

（C17H21NO3・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品は水，メタノール又は無水エタノールに溶けやすく，

氷酢酸に極めて溶けにくく，無水酢酸又はエーテルにほとん

ど溶けない．

本品は 0.01 mol/L 塩酸試液に溶けやすい．

本品の水溶液（1 → 10）は旋光性がない．

確認試験

（１） スルファニル酸 0.05 g に希塩酸 2 mL を加え，加

温して溶かし，氷水中で冷却した後，亜硝酸ナトリウム試液

0.3 mL を徐々に加える．この液に，本品 1 mg を水酸化

カリウム試液 6 mL に溶かした液を加えるとき，液は濃だ

いだい赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL にリンタングステン

酸試液 1 mL を加えるとき，淡褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 20000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 272 ～ 275 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3400 cm－1，3010

cm－1，1613 cm－1 及び 832 cm－1 付近に吸収を認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

pH 本品 1.0 g を水 50 mL に溶かした液の pH は 4.5 ～

5.5 である．

融 点 194 ～ 199 °C（分解）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 4.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.012 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，硝酸

マグネシウムのエタノール溶液（1 → 10）を用い，灰化後

の残留物は，希塩酸 10 mL を用いて溶かし，検液とする

（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.020 g を移動相 20 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，液体クロマトグラフ法により試験
を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法によ

り測定するとき，試料溶液の塩酸チラミン（TY），エリスロ―

1―（4―オキソシクロヘキシル）―2―［2―（4―ヒドロキシフェニ

ル）エチルアミノ］―1―プロパノール塩酸塩（R―2），エリス

ロ―1―（4―ヒドロキシフェニル）―2―［2―（4―オキソシクロヘキシ

ル）エチルアミノ］―1―プロパノール塩酸塩（R―1），スレオ―

1―（4―ヒドロキシフェニル）―2―［2―（4―ヒドロキシフェニル）

エチルアミノ］―1―プロパノール塩酸塩（t―DU）及び 1―（4―

ヒドロキシフェニル）―2―［2―（4―ヒドロキシフェニル）エチル

アミノ］―1―プロパノン塩酸塩（AK）のピーク面積は，それ

ぞれ標準溶液の塩酸リトドリンのピーク面積の 35 %，20

%，30 %，80 % 及び 30 % 以下である（塩酸リトドリン

に対する TY，R―2，R―1，t―DU 及び AK の保持時間の比

はそれぞれ約 0.4，約 0.6，約 0.8，約 1.2 及び約 2.3 であ

る）．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に約 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：リン酸水素二アンモニウム 6.6 g 及び 1―ヘプタ

ンスルホン酸ナトリウム 1.1 g を水 700 mL に溶かし

た後，メタノール 300 mL を加える．この液にリン酸

を加えて pH を 3.0 に調整する．

流量：リトドリンの保持時間が約 10 分になるように調整

する．
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塩酸リトドリン（C17H21NO3・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸リトドリン標準品の量（mg）×
QT

QS

N

O

CH3

NCH2CH2OOC
H3C

H3C

N
H

CH3O

CH3O

2HCl

カラムの選定：塩酸リトドリン標準品 0.05 g，R―1 4

mg 及び t―DU 4 mg を移動相 200 mL に溶かす．こ

の液 2�L につき，上記の条件で操作するとき，R―1，
リトドリン，t―DU の順に溶出し，R―1 とリトドリン，

リトドリンと t―DU の分離度が 3 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たリトドリンのピーク
高さが記録紙のフルスケールの 3 ～ 10 % になるよう

に調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からリトドリンの保持時

間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及び塩酸リトドリン標準品を乾燥し，その約

0.15 g ずつを精密に量り，それぞれにメタノールを加えて

溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に

量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，水を加えて 50

mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するリトドリン

のピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

（3 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：274 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に約 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム 0.1176 g 及び

酢酸アンモニウム 0.1418 g を量り，水 675 mL，メタ

ノール 235 mL 及び氷酢酸 9.4 mL を混合した液に加

えて溶かす．

流量：リトドリンの保持時間が約 8 分になるように調整

する．

カラムの選定：R―1 0.120 g 及び t―DU 0.120 g をメタ

ノール 100 mL に溶かす（A 液）．塩酸リトドリン標

準品 0.150 g をメタノール 100 mL に溶かす（B 液）．

A 液 1 mL，B 液 10 mL 及び内標準溶液 5 mL をと

り，水を加えて 50 mL とする．この液 10�L につき，
上記の条件で操作するとき，リトドリン，内標準物質，

R―1，t―DU の順に溶出し，それぞれピークが重ならず，

リトドリンと内標準物質との分離度が 2.5 以上のもの

を用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003676

塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノ
エチル
Dimethylaminoethyl Reserpillinate Dihydrochloride

C26H35N3O5・2HCl：542.50

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，塩酸レセル

ピリン酸ジメチルアミノエチル（C26H35N3O5・2HCl）97.0 %

以上を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

く，味は苦い．

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

タノールにやや溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほ

とんど溶けない．

本品は吸湿性である．

本品は光によって徐々に変化する．

融点：265 ～ 270 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にクエン酸の無水酢酸溶液（1 → 50）1

mL を加え，水浴中で 10 分間加温するとき，液は赤紫色を

呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

296 ～ 300 nm 及び 300 ～ 304 nm に吸収の極大を，波

長 306 ～ 310 nm に吸収の肩を，また，波長 280 ～ 285

nm の吸収の極小を示す．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）5 mL に 0.025

mol/L 硫酸 2 mL 及び 0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1

mL を加えてよく振り混ぜ，55 °C の水浴中で 10 分間加温

し，冷後，この液につき，同様に操作して得た液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 394 ～ 400 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 3.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，105 °C，3

時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g，750 °C）．

定 量 法 本品約 0.04 g を精密に量り，メタノールを加えて

溶かし，正確に 200 mL とする．この液 10 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液

につき，波長 302 nm 付近における吸収の極大波長で吸光
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塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル
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度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

111957

塩酸レフェタミン
Lefetamine Hydrochloride

塩酸ジフェニルジメチルアミノエタン

C16H19N・HCl・1/2H2O：270.80

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，塩酸レフェ

タミン（C16H19N・HCl：261.79）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール又は氷酢酸に溶けやすく，エタノールに

やや溶けやすく，水又はクロロホルムにやや溶けにくく，無

水酢酸，アセトン又は n―ブタノールに溶けにくく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 4.0 ～ 6.0 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL にライネッケ塩試液

1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL にピクリン酸試液 5

mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，水

で洗い，105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 154

～ 156 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：－93 ～ －100°（脱水物に換算して 0.2 g，
水，100 mL，100 mm）．

融 点 221 ～ 224 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 50 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL と

し，更にこの液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加え

て正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリ
カゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブ

タノール/水/氷酢酸混液（5：2：1）の上層液を展開溶媒と

して約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧

用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

水 分 2.5 ～ 4.0 %（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，無水酢酸/非水滴定用

氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 26.179 mg C16H19N・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

103838

塩酸レボメプロマジン
Levomepromazine Hydrochloride

C19H24N2OS・HCl：364.93

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸レボメプロマジ

ン（C19H24N2OS・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水又はクロロホルムに極めて溶けやすく，氷酢酸又

はエタノールに溶けやすく，アセトンにやや溶けやすく，エ

ーテルにほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

赤紫色を呈し，徐々に濃赤紫色となる．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL 及びエー

テル 20 mL を加え，よく振り混ぜる．エーテル層を分取し，

水 10 mL ずつで 2 回洗い，無水硫酸ナトリウム 0.5 g を

加えて振り混ぜた後，ろ過し，水浴上でエーテルを蒸発し，

105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点は 124 ～ 128

°C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：＋9.5 ～ ＋11.5°（乾燥後，5.0 g，水，50 mL，
100 mm）．

pH 本品 0.3 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

4.0 ～ 5.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.5 g に水 50 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製
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し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に無水エタノー

ル/氷酢酸/水混液（20：5：3）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（2 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，水 20

mL を加えて溶かし，水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

クロロホルム 20 mL ずつで 3 回抽出する．クロロホルム

抽出液は毎回脱脂綿上に無水硫酸ナトリウム 3 g を置いた

漏斗でろ過する．全クロロホルム抽出液を合わせ，氷酢酸

30 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：

メタニルイエロー試液 10 滴）．ただし，滴定の終点は液の

黄色が赤紫色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.493 mg C19H24N2OS・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109418

塩酸ロキサチジンアセタート
Roxatidine Acetate Hydrochloride

C19H28N2O4・HCl：384.90

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ロキサチジンア

セタート（C19H28N2O4・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸又はクロロホルムに

溶けやすく，無水エタノールにやや溶けにくく，無水酢酸に

溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にドラーゲンドル

フ試液 0.5 mL を加えるとき，だいだい色の沈殿を生じる．

（２） 本品の無水エタノール溶液（1 → 10000）につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 275 ～ 278 nm 及び 282 ～ 285 nm に吸収の極大を

示す．

（３） 本品及び塩酸ロキサチジンアセタート標準品を乾燥し，

赤外吸収スぺクトル測定法のペースト法により測定し，両者

のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強

度の吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品の水溶液（1 → 20）の pH は 4.0 ～ 6.0 である．

融 点 147 ～ 151 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をクロロホルム 10 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，ク

ロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のロキサ

チジンアセタート以外のピークの合計面積は，標準溶液のロ

キサチジンアセタートのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：274 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用シアノプロピル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：ヘキサン/無水エタノール/トリエチルアミン/氷

酢酸混液（384：16：2：1）

流量：ロキサチジンアセタートの保持時間が約 10 分にな

るように調整する．

カラムの選定：アスピリン 0.020 g 及び安息香酸 4 mg

を無水エタノール 10 mL に溶かす．この液 10�L に
つき上記の条件で操作するとき，安息香酸，アスピリン

の順に溶出し，その分離度が 6.0 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たロキサチジンアセタ
ートのピーク高さが，フルスケールの 3 ～ 6 % にな

るように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からロキサチジンアセター

トの保持時間の約 1.5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 5 mL に溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.490 mg C19H28N2O4・HCl

貯 法 容 器 気密容器．
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108230

塩酸ロペラミド
Loperamide Hydrochloride

C29H33ClN2O2・HCl：513.50

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ロペラミド

（C29H33ClN2O2・HCl）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末である．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，エタノール

にやや溶けやすく，水，無水酢酸又はイソプロパノールに溶

けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 225 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に薄めた塩酸（1 → 1000）30 mL を加

え，加温して溶かし，冷後，ライネッケ塩試液 5 mL を加

えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.04 g をイソプロパノール 50 mL に溶かし，

0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL 及びイソプロパノールを加えて

100 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 251 ～ 255 nm，

257 ～ 261 nm，264 ～ 268 nm 及 び 272 ～ 276 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3230 cm－1，1624 cm－1，

1493 cm－1，837 cm－1 及び 709 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 1000）は塩化物の定性反応を呈

する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム 10 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢

酸エチル/エタノール/強アンモニア水混液（90：10：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これをヨウ素蒸気中に 5 分間放置するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 51.35 mg C29H33ClN2O2・HCl

貯 法 容 器 密閉容器．

001179

塩酸ロベリン
Lobeline Hydrochloride

C22H27NO2・HCl：373.92

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ロベリン

（C22H27NO2・HCl）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸又はエタノールに溶けやすく，クロロホルム

にやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，無水酢酸又はエー

テルにほとんど溶けない．

融点：約 180 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硫酸 1 mL を加えて溶かし，ホルマ

リン・硫酸試液 1 滴を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に水酸化ナトリウム

試液 5 滴を加えて煮沸するとき，アセトフェノンのにおい

を発する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 247

～ 251 nm に吸収の極大を，波長 219 ～ 223 nm に吸収

の極小を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）は塩化物の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α 〕20D：－56 ～ －59°（乾燥後，0.5 g，水，50 mL，
100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） クロロホルム不溶物 本品 0.25 g にクロロホルム 5

mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（３） 酸 本品 0.20 g に水 20 mL を加えて溶かし，メチ

ルレッド試液 1 滴及び 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液

0.50 mL を加えるとき，液は黄色である．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 200 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホ

ルム/メタノール/強アンモニア水混液（100：10：1）を展
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開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．こ

れに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.010 g をとり，試験を行う．液

の色は色の比較液 B より濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，シリカゲル，5 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する〔指示薬：マラカイトグリーン

氷酢酸溶液（1 → 100）1 滴〕．ただし，滴定の終点は，液

の青色が緑色を経て帯緑黄色に変わるときとする．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 37.392 mg C22H27NO2・HCl

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109559

塩酸ロメフロキサシン
Lomefloxacin Hydrochloride

C17H19F2N3O3・HCl：387.81

本品を乾燥したものは定量するとき，塩酸ロメフロキサシ

ン（C17H19F2N3O3・HCl）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品は水又はエチレングリコールに溶けにくく，メタノー

ルに極めて溶けにくく，エタノール（95）にほとんど溶けな

い．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品の水酸化ナトリウム試液溶液（1 → 40）は旋光性を

示さない．

融点：約 310 °C（分解，乾燥後）．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に水 2 mL を加え，水浴上で加温して

溶かし，冷後，塩化鉄（�）試液 1 滴を加えるとき，液は
だいだい赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液 （1 → 500） 5 mL にライネッケ塩試

液 1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品 0.01 g を水酸化ナトリウム試液 10 mL に溶か

した後，水を加えて 100 mL とする．この液 2 mL に水を

加えて 20 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 281 ～ 285

nm 及び 325 ～ 329 nm に吸収の極大を示し，波長 305

～ 309 nm に吸収の極小を示し，波長 330 ～ 340 nm に

吸収の肩を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3060 cm－1，2700

cm－1，2460 cm－1，1725 cm－1，1615 cm－1 及び 808 cm－1

付近に吸収を認める．

（６） 本品 1 g を水酸化ナトリウム試液 10 mL に溶かし，

希硝酸を加えて酸性とした後，ろ過する．ろ液は塩化物の定

性反応を呈する．

pH 本品 0.05 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 3.0 ～

5.0 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 4 法により検液を調製

し，試験を行う．ただし，灰化後の残留物は希塩酸 10 mL

を用いて溶かし，検液とする（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.010 g を pH 2.5 のリン酸塩緩衝

液/メタノール混液（3：2）50 mL に溶かし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，pH 2.5 のリン酸塩緩衝

液/メタノール混液（3：2）を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 7�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれ

の液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

試料溶液のロメフロキサシン以外のピークの合計面積は，標

準溶液のロメフロキサシンのピーク面積の 1/10 より大きく

ない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール一定量に pH 2.5 のリン酸塩緩衝液を

加えて 1000 mL とし，1―ペンタンスルホン酸ナトリウ

ム 0.87 g を加え，振り混ぜて溶かし，移動相とする．

ただし，メタノールの量は 370 ～ 420 mL の範囲で選

ぶ．

流量：ロメフロキサシンの保持時間が約 6 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：本品を乾燥し，その 0.05 g を 0.01 mol/

L 水酸化ナトリウム試液に溶かし，50 mL とする．こ

の液 5 mL に pH 2.5 のリン酸塩緩衝液/メタノール混

液（3：2）を加えて 50 mL とする．この液 10 mL に

テオフィリンの pH 2.5 のリン酸塩緩衝液/メタノール

混液（3：2）溶液（3 → 20000）10 mL を加えた後，

pH 2.5 のリン酸塩緩衝液/メタノール混液（3：2）を

加えて 50 mL とする．この液 7�L につき，上記の
条件で操作するとき，テオフィリン，ロメフロキサシン

の順に溶出し，その分離度が 9 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 7�L から得たロメフロキサシンの
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ピーク高さが 5 ～ 15 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からロメフロキサシンの

保持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.30 % 以下（0.5 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，メタ

ノール/エチレングリコール混液（1：1）20 mL を加えて振

り混ぜた後，0.1 mol/L 過塩素酸 15 mL を正確に加え，

100 °C の油浴中で 90 分間加熱する．冷後，メタノール 10

mL 及びアセトニトリル 50 mL を加え，過量の過塩素酸を

0.1 mol/L 酢酸ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.781 mg C17H19F2N3O3・HCl

貯 法 容 器 気密容器．

003800

オキサゼパム
Oxazepam

C15H11ClN2O2：286.71

本品を乾燥したものは定量するとき，オキサゼパム

（C15H11ClN2O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはなく，味はわずかに苦い．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノール，

エタノール又はクロロホルムに溶けにくく，水にほとんど溶

けない．

融点：約 200 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に希塩酸 15 mL を加えて溶かし，5 分

間煮沸し，冷却した液は芳香族第一アミンの定性反応を呈す

る．

（２） 本品 3 mg に硫酸の無水エタノール溶液（3 →

1000）500 mL を加えて溶かした液につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 230 ～

234 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にメタノール 20 mL を加え，加

温して溶かすとき，液は澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 60 mL を加え，5 分間振

り混ぜてろ過する．ろ液 30 mL をとり，希硝酸 6 mL 及

び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.20 mL を加える（0.014 %

以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L ナト

リウムメトキシド・メチルイソブチルケトン液で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108994

オキサトミド
Oxatomide

C27H30N4O：426.55

本品を乾燥したものは定量するとき，オキサトミド

（C27H30N4O）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，エタノール

にやや溶けにくく，エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶

けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg にクエン酸・酢酸試液 3 mL を加えて溶

かし，水浴中で 5 分間加熱するとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.03 g にメタノールを加えて溶かし，100 mL

とする．この液 5 mL をとり，メタノールを加えて 50 mL

とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 280 ～ 284 nm に吸収の極

大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3180 cm－1，2810 cm－1，

1704 cm－1，1489 cm－1，1451 cm－1，1076 cm－1，756 cm－1

及び 706 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 155 ～ 161 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.20 g をクロロホルム 10 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．
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これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次に酢酸エチル/無水エタノール/強アンモニア水混

液（90：10：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得たスポットは，主スポット以外に

スポットを認めないか，又は認めても 2 個以下で，それら

は標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，80 °C，4

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，氷酢

酸 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 21.328 mg C27H30N4O

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003801

オキサンドロロン
Oxandrolone

C19H30O3：306.44

本品を乾燥したものは定量するとき，オキサンドロロン

（C19H30O3）96.0 ～ 104.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール，エタノー

ル，アセトンにやや溶けにくく，水又はエーテルにほとんど

溶けない．

本品は光によって変化する．

融点：約 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 2 mg にエタノール 0.5 mL を加えて溶かし，

硫酸 0.5 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．この液は

紫外線を照射するとき，黄緑色の蛍光を発する．この液に注

意して水 1 mL を加えるとき，液の色はだいだい黄色に変

わる．

（２） 本品 2 mg にエタノール 0.5 mL を加えて溶かし，

塩酸ヒドロキシルアミンのメタノール溶液（1 → 8）/水酸化

カリウムのメタノール溶液（1 → 8）混液（1：1）のろ液 1

mL を加え，室温で 5 分間放置する．次に 2 mol/L 塩酸

試液 0.5 mL を加えて酸性とした後，塩化第二鉄試液 1 滴

を加えるとき，液は紫紅色を呈する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3520 cm－1，2940

cm－1 及び 1720 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕25D：－20.0 ～ －23.0°（乾燥後，0.3 g，クロロ
ホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にメタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にアセトン 40 mL を加え，加

温して溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩

酸 0.35 mL にアセトン 40 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.025 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にアセトン 40 mL を加え，加

温して溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L

硫酸 0.40 mL にアセトン 40 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.038 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 他のステロイド 本品 0.40 g をとり，クロロホルム

10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL とし，こ

の液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセ

トン混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに薄めた硫酸（1 → 2）を均等に噴

霧し，105 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは標準溶液から得たスポットより

濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びオキサンドロロン標準品をデシケーター

（減圧，五酸化リン）で 4 時間乾燥し，その約 0.08 g ずつ

を精密に量り，それぞれにクロロホルムを加えて溶かし，正

確に 10 mL とし，この液 2 mL ずつを正確に量り，内部

標準溶液としてコレスタンのクロロホルム溶液（1 → 125）

2 mL を正確に加え，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 2�L につき，次の条件でガスクロマトグ
ラフ法によって試験を行う．それぞれの液のオキサンドロロ

ン及び内部標準物質のピーク面積を測定し，内部標準物質に

対するオキサンドロロンのピーク面積の比 QT 及び QS を

求める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm 長さ約 1 m のシラン処理したガ

ラス管に，シリコン OV―1 を約 140�m のガスクロム
Q に 3 % の割合で被覆したものを充てんする．
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カラム温度：220 °C 付近の一定温度．

試料気化室及び検出器温度：250 °C 付近の一定温度．

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分約 50 mL の一定量になるように調整する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104948

オキシペルチン
Oxypertine

C23H29N3O2：379.50

本品を乾燥したものは定量するとき，オキシペルチン

（C23H29N3O2）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，氷酢酸又はアセ

トンに溶けやすく，メタノール，エタノール又は酢酸エチル

にやや溶けやすく，エーテルにやや溶けにくく，水にほとん

ど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にクロロホルム 10 mL を加えて溶かし，

4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液＊ 1 mL を加え，よ

く振り混ぜて放置するとき，上層液は黄色を呈する．

（２） 本品 2.0 mg に 0.01 mol/L 塩酸・メタノール試液

を加えて溶かし，100 mL とした液につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 297 ～

301 nm 及び 275 ～ 279 nm に吸収の極大を，261 ～ 265

nm に吸収の極小を示す．

融 点 138 ～ 142 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアセトン 25 mL を加えて溶か

すとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.75 g に水 25 mL を加え，水溶上で

10 分間加熱し，冷後ろ過し，ろ液が 30 mL となるまで水

洗する．ろ液 10 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.036 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，メタ

ノール 40 mL を加えて溶かし，水 5 mLを加え 0.1 mol/L

塩酸で滴定する（指示薬：ブロムフェノールブルー試液 5

滴）．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 37.950 mg C23H29N3O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104945

オキシメテバノール
Oximetebanol

C19H27NO4：333.42

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，オキシメテ

バノール（C19H27NO4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノール又はクロロホルムに溶けやすく，水に溶

けにくく，エーテルに極めて溶けにくい．

融点：約 169 °C

旋光度〔α〕20D：約 －80°（0.2 g，クロロホルム，10 mL，
100 mm）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にホルマリン・硫酸試液 1 滴を加える

とき，液は初め黄色を呈し，次に濃緑色を経て濃青色に変わ

る．

（２） 本品 5 mg に亜セレン酸・硫酸試液 1 滴を加えると

き，液は緑色を呈する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

281 ～ 284 nm に吸収の極大を示し，波長 252 ～ 255 nm

に吸収の極小を示す．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.20 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.24 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（4 ppm 以

下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g にクロロホルムを加えて溶か

し 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロ
マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

し，風乾した後，クロロホルム/メタノール/酢酸エチル/薄

めた強アンモニア水（21 → 100）混液（60：35：20：8）

を展開溶媒として，約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾す

る．これにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，だ

いだい黄色の単一のスポットを認める．
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（６） 硫酸呈色物 本品 0.010 g をとり，試験を行う．液

の色は色の比較液 E 又は次の比較液より濃くない．

比較液：塩化第二鉄の色の比較原液 1.2 mL，硫酸銅の色

の比較原液 0.3 mL 及び水 3.5 mL を正確に量り混和

する．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，クロロホルム 100

mL を加えて溶かし，氷酢酸 10 mL を加え，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 3

滴）．ただし，滴定の終点は，液の紫色が青色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.342 mg C19H27NO4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

110151

オキセンドロン
Oxendolone

C20H30O2：302.45

本品を乾燥したものは定量するとき，オキセンドロン

（C20H30O2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はクロロホルム又はジオキサンに溶けやすく，メタノ

ール又はエタノールにやや溶けやすく，エーテルにやや溶け

にくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）10 mL にイソ

ニアジド試液 5 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（２） 本品 2 mg を硫酸 2 mL に溶かすとき，液はだいだ

い色を呈し，紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，黄

緑色の蛍光を発する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 238 ～ 242 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及びオキセンドロン標準品を乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，両者の

スペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋43 ～ ＋48°（乾燥後，0.5 g，ジオキサ
ン，50 mL，100 mm）．

融 点 152 ～ 156 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.30 g をエタノール 10 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をクロロホルム 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL とする．この液

10 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL

とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用い

て調製した薄層板にスポットする．次にイソプロピルエーテ

ル/酢酸エチル混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．また，

この薄層板にバニリン・リン酸試液を均等に噴霧し，120 °C

で 15 分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外

のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，エタ

ノールに溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料

溶液とする．別にオキセンドロン標準品を乾燥し，その約

0.01 g を精密に量り，試料溶液と同様に操作し，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 240 nm における吸光度 AT 及

び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104789

オクトチアミン
Octotiamine

C23H36N4O5S3：544.75

本品を乾燥したものは定量するとき，オクトチアミン

（C23H36N4O5S3）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～帯微黄白色の粉末で，においはなく，味

はないか，又はわずかに苦味がある．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノールにやや溶けにくく，水又はエーテルにほ

とんど溶けない．

融点：約 120 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に，水 1 mL，希塩酸 2 滴及びチオ硫
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チアミン（C12H17N4OS）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － F′T
FS － F′S

×
1
500

× 0.7868

オクトチアミン（C23H36N4O5S3）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
AT － A′T
AS － A′S

×
1
2
× 1.6151

N N
COONa

酸ナトリウム溶液（1 → 100）2 mL を加え，60 °C の水浴

中で 15 分間加温した後，水酸化ナトリウム試液 2.5 mL

及びフェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加え，次にイ

ソブタノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り混ぜて放置

し，紫外線下で観察するとき，イソブタノール層は青紫色の

蛍光を発する．この蛍光は酸性にすると消え，アルカリ性に

戻すと再び現れる．

（２） 本品 0.01 g に，0.1 mol/L 塩酸試液 1 mL，塩酸ヒ

ドロキシルアミン溶液（7 → 25）及び水酸化ナトリウム溶

液（2 → 25）の等容量の混液 1 mL を加え，30 分間放置

した後，1 mol/L 塩酸試液 1 mL 及び塩化第二鉄試液 0.1

mL を加えて混ぜるとき，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

232 ～ 236 nm 及び 275 ～ 279 nm に吸収の極大を示し，

波長 260 ～ 264 nm に吸収の極小を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に希塩酸 2 mL を加えて溶かし，

水を加えて 10 mL とした液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.40 g に水 10 mL を加え，5 分間振

り混ぜてろ過し，ろ液 5 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.053 % 以

下）．

（３） 硫酸塩 本品 3.0 g に水 30 mL を加えて 10 分間

振り混ぜた後，ろ過し，ろ液 15 mL をとり，希塩酸 1 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.011

% 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） チアミン 本品を乾燥し，その約 0.040 g を精密に

量り，20 mL のメスフラスコに入れ，0.1 mol/L 塩酸試液

15 mL を加えて溶かした後，水を加えて 20 mL とし，試

料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品（別途水分を測定し

ておく）約 0.02 g を精密に量り，200 mL のメスフラスコ

に入れ，0.001 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，200 mL と

する．この液 2 mL を正確に量り，100 mL のメスフラス

コに入れ，0.001 mol/L 塩酸試液を加えて 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液 1 mL ずつを正確に量り，50

mL の共栓遠心沈殿管 T 及び T′に入れ，酸性塩化カリウ

ム試液 10 mL を加え，T にはチアミン定量用臭化シアン

試液 3 mL を加えて振り混ぜた後，水酸化ナトリウム溶液

（1 → 5）2 mL を加えて振り混ぜ，イソブタノール 10 mL

を正確に加え，密栓して 2 分間激しく振り混ぜる．T′には

水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）2 mL を加えて振り混ぜた

後，チアミン定量用臭化シアン試液 3 mL を加えて振り混

ぜ，イソブタノール 10 mL を正確に加え，密栓して 2 分

間激しく振り混ぜる．別に標準溶液 1 mL ずつを正確に量

り，50 mL の共栓遠心沈殿管 S 及び S′に入れ，試料溶液

と同様に操作する．各遠心沈殿管を緩速度で 2 分間遠心分

離した後，各イソブタノール層を別の試験管にとり，必要な

らば無水硫酸ナトリウム 1 ～ 2 g を少量ずつ加え，穏や

かに振り混ぜた後，放置し，澄明なイソブタノール液をとる．

これらの液につき，蛍光光度法により，励起波長 372 nm，

蛍光波長 430 nm における蛍光の強さ FT，F′T ，FS 及び

F′S を測定する．

次の式によって計算するとき，チアミン（C12H17N4OS）の量

は 0.1 % 以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，100

mL のメスフラスコに入れ，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL 及

び水を加えて溶かし，100 mL とする．この液 2 mL を正

確に量り，50 mL のメスフラスコに入れ，pH 4.5 の酢酸・

酢酸ナトリウム緩衝液 30 mL 及びチオ硫酸ナトリウム溶液

（1 → 50）5 mL を加え，60 °C の水浴中で 15 分間加温し，

冷後，水を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸

チアミン標準品（別途水分を測定しておく）約 0.1 g を精

密に量り，200 mL のメスフラスコに入れ，0.001 mol/L 塩

酸試液を加えて溶かし，200 mL とする．この液 2 mL を

正確に量り，50 mL のメスフラスコに入れ，pH 4.5 の酢酸

・酢酸ナトリウム緩衝液 30 mL，チオ硫酸ナトリウム溶液

（1 → 50）5 mL 及び水を加えて 50 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液 5 mL ずつを正確に量り，10 mL の褐色の

メスフラスコ T 及び T′に入れ，T にはチアミン定量用臭

化シアン試液 3.0 mL を加えて振り混ぜた後，速やかに

水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）を加えて 10 mL とする．

T′には水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）2.0 mL を加えて

振り混ぜた後，チアミン定量用臭化シアン試液を加えて 10

mL とする．別に標準溶液 5 mL ずつを正確に量り，10

mL の褐色のメスフラスコ S 及び S′に入れ，試料溶液と

同様に操作する．それぞれの液につき，10 分間以内に水を

対照として，紫外可視吸光度測定法により波長 368 nm に

おける吸光度 AT，A′T，AS 及び A′S を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

110571

オザグレルナトリウム
Sodium Ozagrel

C13H11N2NaO2：250.23

本品を乾燥したものは定量するとき，オザグレルナトリウ
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オザグレルナトリウム（C13H11N2NaO2）の量（mg）

＝ オザグレルナトリウム標準品の量（mg）×
QT

QS

OH

CONH OH

ム（C13H11N2NaO2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

酸味及び苦味がある．

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，無

水エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）5 mL に希塩酸 2 mL 及び

ライネッケ塩試液 1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生

じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 200000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 269

～ 273 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びオザグレルナトリウム標準品につき，赤外吸

収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 20）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

pH 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 9.5 ～

10.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 2.0 g を水 30 mL に溶かし，氷酢酸

1 mL 及び水を加えて 50 mL として振り混ぜ，30 分間放

置した後，ろ過する．初めのろ液 5 mL を除き，次のろ液

25 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩

酸 0.35 mL に氷酢酸 0.5 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加え

て 50 mL とする（0.012 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 20 mL とする．この液 1 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層

板にスポットする．次に酢酸エチル/水/無水エタノール/プ

ロピオン酸混液（17：10：10：3）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，1 個以下で，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品及びオザグレルナトリウム標準品を乾燥し，そ

の約 0.05 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶

かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL ずつを正確に

量り，それぞれに内標準溶液 5 mL ずつを正確に加え，試

料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 1�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するオザグレルのピーク面積の

比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 安息香酸のメタノール溶液（1 → 100）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：272 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：酢酸アンモニウム溶液（3 → 1000）/メタノール

混液（4：1）

流量：オザグレルの保持時間が約 10 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 1�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，オザグレルの順に溶出し，そ

の分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

008204

オサルミド
Osalmid

C13H11NO3：229.23

本品を乾燥したものは定量するとき，オサルミド

（C13H11NO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯灰黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，

におい及び味はない．

本品はジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，メタノ

ール，エタノール又はアセトンに溶けやすく，エーテルにや

や溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は炭酸ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をエタノール 15 mL に溶かし，塩化第

二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は暗赤色～赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.01 g をエタノール 2 mL に溶かし，水 10

mL，塩酸 4―アミノアンチピリン試液 0.2 mL 及びフェリ

シアン化カリウム溶液（1 → 100）0.2 mL を加えて振り混

ぜ，次にアンモニア試液 1 mL 及びクロロホルム 3 mL を

加えて振り混ぜるとき，クロロホルム層は赤色を呈する．

（３） 本品 0.01 g に水 20 mL を加え，加温して溶かし，

亜硝酸ナトリウム試液 1 mL 及び希塩酸 1 mL を加えると

き，液は黄色を呈し，放置するとき，黄だいだい色の沈殿を

生じる．

（４） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1640 cm－1，1545 cm－1，
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0.1 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 22.923 mg C13H11NO3

H O

CH3COO

H

OCOCH3H

OCOCH3

CH2OCOCH3

H

H

S Au P

CH2CH3

CH2CH3

CH2CH3

1516 cm－1，1251 cm－1，822 cm－1 及び 775 cm－1 付近に吸

収を認める．

融 点 177 ～ 180 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g を温炭酸ナトリウム試液 10 mL

に溶かすとき，液は微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をジメチルホルムアミド 40 mL

に溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.45 mL にジメチルホルムアミド 40 mL，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする（0.016 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をアセトン 5 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，アセトンを

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホル

ム/酢酸エチル/メタノール混液（20：3：1）を展開溶媒とし

て約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素

蒸気を満たした槽中に 60 分間以上放置するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 70 mL に溶かし，0.1 mol/L テトラメチ

ルアンモニウムヒドロキシド液で滴定する（電位差滴定法）．

ただし，滴定の終点は第一当量点とする．同様の方法で空試

験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

109677

オーラノフィン
Auranofin

C20H34AuO9PS：678.48

本品を乾燥したものは定量するとき，オーラノフィン

（C20H34AuO9PS）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はアセトニトリル又はクロロホルムに極めて溶けやす

く，メタノールに溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，

エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に 水 3 mL，硝 酸 3 mL 及 び 硫 酸 3

mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，金色の浮遊物を生じ

る．

（２） 本品及びオーラノフィン標準品を乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法のペースト法により測定し，両者のスペクト

ルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－54.0 ～ －62.0°（乾燥後，0.2 g，メタノ
ール，20 mL，100 mm）．

融 点 113 ～ 116 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g を磁製るつぼにとり，無水炭酸

ナトリウム 0.25 g を加え，よくかき混ぜた後，炭化物がな

くなるまで加熱する．冷後，水 20 mL を加え，加熱し，冷

後，ろ過し，残留物を水 20 mL で洗い，ろ液及び洗液を合

わせ，希硝酸で中和した後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液：無水炭酸ナトリウム 0.25 g に水 20 mL を加え

て溶かし，希硝酸で中和した後，希硝酸 6 mL を加え，

0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（0.036 % 以下）．

（２） ヒ素 本品 0.5 g をケルダールフラスコに入れ，硫

酸 2 mL 及び硝酸 5 mL を注意しながら加え，液がほとん

ど無色となるまで加熱する．冷後，飽和シュウ酸アンモニウ

ム溶液 15 mL を加え，濃い白煙が生じるまで加熱濃縮して

1 ～ 2 mL とする．これに水 3 mL 及びメチルオレンジ試

液 1 滴を加え，強アンモニア水を用いて中和した後，ろ過

する．これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を

行う．比較液は本品を用いないで同様に操作した後，ヒ素標

準液 2.0 mL を加え，以下検液の試験と同様に操作する（4

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.05 g をクロロホルム 5.0 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 100 mL とする．更にこの液 3

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10 mL と

し，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次にクロロホルム/アセトン混液（4：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾し，

更に 80 °C で 30 分間乾燥する．冷後，これをヨウ素蒸気

中に 30 分間放置するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品及びオーラノフィン標準品を乾燥し，その約

0.02 g ずつを精密に量り，それぞれに水/アセトニトリル混

液（1：1）10 mL を加えて溶かし，内標準溶液 5 mL を正

確に加え，水/アセトニトリル混液（1：1）を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するオーラ

ノフィンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．
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オーラノフィン（C20H34AuO9PS）の量（mg）

＝ オーラノフィン標準品の量（mg）×
QT

QS

COOCH3

O

HO H

H

H
HO H

O

H CH3

CH3

8―イソ体の量（mg）

＝ 8―イソオルノプロスチル標準品の量（mg）×
QT1

QS1
× 5

ラクトン体の量（mg）

＝ オルノプロスチルラクトン体標準品の量（mg）

×
QT2

QS2
× 5

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルの水/アセトニトリ

ル混液（1：1）溶液（3 → 1250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：リン酸二水素ナトリウム溶液（1 → 100）/テトラ

ヒドロフラン/アセトニトリル混液（12：5：3）

流量：オーラノフィンの保持時間が約 6 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，オーラノフィン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 9 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

109129

オルノプロスチル
Ornoprostil

C23H38O6：410.54

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，オルノプロ

スチル（C23H38O6）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色～微黄色の粘稠性のある液である．

本品はアセトニトリル，メタノール，無水エタノール又は

エーテルと混和し，水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 1 mg をエタノール 5 mL に溶かし，m―ジニ

トロベンゼン試液 3 mL を加え，氷冷しながら水酸化カリ

ウムのエタノール溶液（17 → 100）3 mL を加えた後，氷

冷して暗所に 20 分間放置するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 274 ～ 278 nm に吸収を示さないが，この液 10 mL に

水酸化カリウムのメタノール溶液（3 → 100）10 mL を加

え，15 分間放置した液は波長 274 ～ 278 nm に吸収の極

大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 2960 cm－1，2930 cm－1，2870 cm－1，

1739 cm－1 及び 972 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－52 ～ －59°（0.1 g，無水エタノール，
10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 8―イソ体及びラクトン体 本品約 0.10 g を精密に量

り，アセトニトリルに溶かし，正確に 100 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，

試料溶液とする．別に 8―イソオルノプロスチル標準品及び

オルノプロスチルラクトン体標準品約 1 mg ずつを精密に

量り，アセトニトリルに溶かし，正確に 20 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 4�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対する 8―イソ体のピーク面積の比 QT1 及

び QS1 並びにラクトン体のピーク面積の比 QT2 及び QS2 を

求め，次式によりそれぞれの量を計算するとき，8―イソ体は

2.0 % 以下及びラクトン体は 3.0 % 以下である．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルのアセトニトリル

溶液（1 → 20000）

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 4�L から得た 8―イソ体のピーク高
さが，フルスケールの 3 ～ 6 % になるように調整す

る．

（２） その他の類縁物質 本品 0.010 g をアセトニトリル

5 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，アセトニトリルを加えて正確に 100 mL とし，標準

溶液とする．別に 8―イソオルノプロスチル標準品 1 mg を

アセトニトリル 10 mL に溶かし，対照溶液とする．これら

の液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．薄層

クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板をあら

かじめ氷酢酸のメタノール溶液（1 → 20）に 1 分間浸した

後，風乾したものに試料溶液，標準溶液及び対照溶液 10

�L ずつをスポットする．次に酢酸エチルを展開溶媒として
約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにブルーテ

トラゾリウム・水酸化ナトリウム試液を均等に噴霧するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットで対照溶液から

得たスポットに対応する位置のスポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

水 分 1.0 % 以下（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，アセトニトリルに溶

かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

内標準溶液 5 mL を正確に加え，試料溶液とする．別にオ

ルノプロスチル標準品を乾燥（減圧，室温，シリカゲル，15

時間）し，その約 0.01 g を精密に量り，アセトニトリル

10 mL に溶かし，内標準溶液 10 mL を正確に加え，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 4�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するオルノプロスチルのピーク面積の比 QT

及び QS を求める．
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オルノプロスチル（C23H38O6）の量（mg）

＝ オルノプロスチル標準品の量（mg）×
QT

QS
× 10

H
N

NH

OO

COOH H2O

H
N

NH

OO

COO 2

Fe2+     xH2O

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルのアセトニトリル

溶液（1 → 20000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：205 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（5：4）

流量：オルノプロスチルの保持時間が約 15 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：オルノプロスチル標準品 0.01 g，8―イソ

オルノプロスチル標準品及びオルノプロスチルラクトン

体標準品 0.5 mg ずつをアセトニトリル 10 mL に溶

かし，内標準溶液 10 mL を加えた液 4�L につき，
上記の条件で操作するとき，ラクトン体，内標準物質，

オルノプロスチル，8―イソ体の順に溶出し，オルノプロ

スチルと 8―イソ体の分離度が 1.5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して，空気を窒素（日局）で置換して －10

°C 以下に保存する．

容 器 気密容器．

003807

オロチン酸
Orotic Acid

C5H4N2O4・H2O：174.11

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，オロチン酸

（C5H4N2O4：156.10）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色又は白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

い及び味はない．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けにくく，水に極め

て溶けにくく，エタノール，エーテル又はクロロホルムにほ

とんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品の飽和水溶液の pH は 2.0 ～ 3.0 である．

確認試験

（１） 本品の飽和水溶液 5 mL に塩化第二鉄試液 1 滴を加

えるとき，液は暗赤色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に 0.01 mol/L 塩酸試液 20 mL を加え，

激しく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 10 mL に臭素試液 5

滴を加え，10 秒間振り混ぜた後，チオ硫酸ナトリウム微量

を加えて脱色し，56 °C の水浴中で 3 分間加温した後，p―

ジメチルアミノベンズアルデヒドの n―プロパノール溶液

（1 → 40）2 mL を加え，56 °C の水浴中で 3 分間加温す

るとき，液はだいだい色を呈する．

（３） 本品の 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液溶液（1 →

100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 283 ～ 287 nm に吸収の極大を示

す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 5 mL 及び水酸化ナトリウム

試液 10 mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる法により試験を行う（2 ppm 以下）．

水 分 9.5 ～ 11.5 %（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.35 g を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化ナ

トリウム液 8 mL を正確に加えて溶かし，水 30 mL を加

え，過量の水酸化ナトリウムを 0.1 mol/L 塩酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行う．

0.5 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 78.05 mg C5H4N2O4

貯 法 容 器 気密容器．

102346

オロチン酸第一鉄
Ferrous Orotate

C10H6FeN4O8：xH2O

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，オロチン酸

（C5H4N2O4：156.10）81.0 ～ 89.0 % 及び鉄（Fe：55.85）14.0

～ 16.0 % を含む．

性 状 本品は淡黄色～淡褐色の粉末で，においはなく，金属

味がある．

本品は水に溶けにくく，エタノール，エーテル又はクロロ

ホルムにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に希硫酸 25 mL 及び水 25 mL を加え

てよく振り混ぜた後，ろ過する．残留物に水 50 mL を加え，

加熱して溶かし，冷後，上澄液 10 mL に塩化第二鉄試液 2

mL を加えるとき，液は暗赤色を呈する．

（２）（１）の上澄液 1 mL に 0.2 mol/L クエン酸一カリ

ウム・クエン酸緩衝液（pH 2.5）2 mL 及び臭素試液 0.5

mL を加える．10 秒間穏やかに振り混ぜた後，チオグリコ

ール酸ナトリウム溶液（7 → 1000）0.5 mL を加え，穏や

かに振り混ぜて脱色する．更に 55 ～ 60 °C の水浴中で 3

分間加熱し，p―ジメチルアミノベンズアルデヒドの n―プロ

パノール溶液（1 → 40）2 mL を加えて 3 分間加温すると

き，液はだいだい色を呈する．

（３） 定量法（１）の項で得た試料溶液ににつき，紫外可視
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0.1 mol/L 硫酸第二セリウムアンモニウム液 1 mL

＝ 5.585 mg Fe

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

282 ～ 286 nm に吸収の極大を示す．

（４）（１）で得たろ液は，第一鉄塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 1.0 g を強熱し，その残留物に水 10

mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL

を加える（0.096 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g を磁製るつぼにとり，ゆるくふ

たをし，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸 2 mL 及び硫

酸 5 滴を加え，白煙の生じなくなるまで注意して加熱した

後，500 ～ 600 °C で強熱して灰化する．冷後，残留物が完

全に溶けるまで 6 mol/L 塩酸試液 5 mL ずつを数回加え

て水浴上で蒸発乾固を繰り返す．残留物に 6 mol/L 塩酸試

液 5 mL を加え，加温して溶かし，分液漏斗に移す．磁製

るつぼを 6 mol/L 塩酸試液 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液

を分液漏斗に合わせ，エーテル 40 mL ずつで 2 回，更に

20 mL を加えて振り混ぜた後，静置し，分離したエーテル

層を除く．水層に塩酸ヒドロキシルアミン 0.05 g を加えて

溶かし，水浴上で 10 分間加熱し，冷後，強アンモニア水を

滴加して液の pH を 3 ～ 4 に調整した後，水を加えて 50

mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は磁製る

つぼに硝酸 2 mL 及び硫酸 5 滴を加え，水浴上で蒸発し，

更に砂浴上で蒸発乾固する．残留物に検液の調製で灰化後の

残留物を完全に溶かすに要したと同容量の 6 mol/L 塩酸試

液を加え，水浴上で蒸発乾固する．残留物に鉛標準液 2.0

mL 及び 6 mol/L 塩酸試液 5 mL を加えて溶かし，分液

漏斗に移し，以下検液の調整と同様に操作する（20 ppm 以

下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により灰化する．

冷後，残留物に 6 mol/L 塩酸試液 5 mL を加え，水浴上

で加温して溶かし，蒸発乾固する．残留物に水 15 mL を加

えて溶かす．これを検液とし，装置 B を用いる方法により

試験を行う．比較液はヒ素標準液 2.0 mL に水を加えて 15

mL とする．ただし，検液及び比較液には L―アスコルビン

酸 0.1 g ずつを加える（2 ppm 以下）．

（４） アンモニウム塩 本品 1.0 g をとり，水酸化ナトリ

ウム試液 5 mL を加えて加熱するとき，発生するガスは潤

した赤色リトマス紙を青変しない．

乾燥減量 20 ～ 25 %（1 g，減圧，160 °C，4 時間）．

定 量 法

（１） オロチン酸 本品約 0.15 g を精密に量り，0.1 mol/L

水酸化カリウム液 100 mL を加えて加温しながらよく振り

混ぜ，冷後，ろ過する．残留物は 0.1 mol/L 水酸化カリウ

ム液 20 mL ずつで 3 回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，0.1

mol/L 水酸化カリウム液を加えて正確に 200 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，0.1 mol/L 水酸化カリウム液

を加えて正確に 500 mL とし，試料溶液とする．この液に

つき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 284

nm 付近における吸収極大の波長で吸光度 A を測定する．

オロチン酸（C5H4N2O4）の量（mg）＝
A
363

× 100000

（２） 鉄 本品約 0.8 g を精密に量り，水 75 mL 及び希

硫酸 25 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 硫酸第二セリウム

アンモニウム液で滴定する（指示薬：o―フェナントロリン

試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤だいだい色が黄緑

色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101265

カサンスラノール
Casanthranol

本品はカスカラサグラダ Rhamnus purshiana De Can-

dolle（Rhamnaceae）の乾燥樹皮から抽出して得たもので，

定量するとき，換算した乾燥物に対し，総ヒドロキシアント

ラセン誘導体（カスカロシド A として）20.0 % 以上を含

み，カスカロシド類（カスカロシド A として）は総ヒドロ

キシアントラセン誘導体の 80 % 以上である．

性 状 本品は黄褐色～褐色の粉末で，特異なにおいがあり，

味はわずかに甘味を有し，後に苦味が残る．

本品は水又は無水エタノールに溶けにくく，エーテルにほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 50 mL を加え，水浴中で 15 分間

加熱する．冷後，ろ過し，ろ液 10 mL に 6 mol/L 塩酸試

液 20 mL を加え，水浴中で 15 分間加熱する．冷後，エー

テル 20 mL ずつで 3 回抽出し，全抽出液を合わせ（水層

は（２）の試験に用いる），これに薄めたアンモニア試液（1

→ 3）10 mL を加えて振り混ぜるとき，水層は赤褐色を呈

する．

（２）（１）で得た水層に塩化第二鉄 5 g を加え，水浴中

で 30 分間加熱し，冷後，クロロホルム 15 mL を加えて振

り混ぜた後，クロロホルム層を分取する．これを水 10 mL

で洗い，クロロホルム層に薄めたアンモニア試液（1 → 3）

5 mL を加えて振り混ぜるとき，水層は赤色を呈する．

（３） 本品の無水エタノール/水混液（7：3）溶液（3 →

100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 265 ～ 269 nm に吸収の極大を示

す．

純度試験 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.5 mL を加える（25

ppm 以下）．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，減圧，80 °C，16 時間）．

強熱残分 2.5 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 総ヒドロキシアントラセン誘導体 本品約 0.5 g を

精密に量り，無水エタノール/水混液（7：3）に溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に分液漏斗に

量り，水 5 mL，1 mol/L 塩酸試液 2 滴及び四塩化炭素

40 mL を加えて振り混ぜた後，四塩化炭素層をとり，これ

を水 10 mL で洗った後，洗液は先の水層に合わせる．これ
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総ヒドロキシアントラセン誘導体（カスカロシド A として）

の量（mg）

＝ 1，8―ジヒドロキシアントラキノン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 2.88

カスカロシド類（カスカロシド A として）の量（mg）

＝ 1，8―ジヒドロキシアントラキノン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 2.88

に四塩化炭素 40 mL を加えて振り混ぜる．四塩化炭素層を

とり，水 10 mL で洗った後，洗液は先の水層に合し，脱脂

綿を用いてろ過し，脱脂綿は少量の水で洗い，水を加えて正

確に 50 mL とし，これを A 液とする．A 液 5 mL を正

確に共栓フラスコに量り，カサンスラノール用塩化第二鉄試

液 2 mL 及び塩酸 12 mL を加え，還流冷却器を付け，水

浴中で 3 時間加熱する．冷後，フラスコの内容物を分液漏

斗に移し，残留物を水酸化ナトリウム試液 4 mL 及び水 30

mL を用いて先の分液漏斗に洗い込み，四塩化炭素 20 mL

ずつで 4 回抽出する．全抽出液を合わせ，水 10 mL ずつ

で 2 回洗った後，四塩化炭素を加えて正確に 100 mL とす

る．この液 20 mL を正確に量り，四塩化炭素を減圧で留去

した後，残留物に酢酸マグネシウムのメタノール溶液（1 →

200）10 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．別に

1，8―ジヒドロキシアントラキノン標準品をデシケーター

（シリカゲル）で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量

り，四塩化炭素に溶かし，正確に 100 mL とする．この液

10 mL を正確に量り，四塩化炭素を加えて正確に 100 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，四塩化炭素を減圧で

留去した後，残留物に酢酸マグネシウムのメタノール溶液

（1 → 200）10 mL を正確に加えて溶かし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，メタノールを対照とし，波長

510 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

2.88：1，8―ジヒドロキシアントラキノンからカスカロシド

A への換算係数

（２） カスカロシド類 定量法（１）で得た A 液 25 mL

を正確に分液漏斗に量り，水飽和酢酸エチル 30 mL ずつで

3 回抽出し，全酢酸エチル抽出液を合わせ，水 5 mL を加

えて振り混ぜた後，水層は水飽和酢酸エチル 30 mL で洗い，

水層は初めの水層に合わせ，脱脂綿を用いてろ過し，脱脂綿

は少量の水で洗い，水を加えて正確に 50 mL とし，これを

B 液とする．B 液 10 mL を正確に共栓フラスコに量り，

カサンスラノール用塩化第二鉄試液 2 mL 及び塩酸 12 mL

を加え，還流冷却器を付け，水浴中で 3 時間加熱する．冷

後，総ヒドロキシアントラセン誘導体の定量法と同様に操作

する．

2.88：1，8―ジヒドロキシアントラキノンからカスカロシド

A への換算係数

貯 法 容 器 気密容器．

103429

下垂体性性腺刺激ホルモン
Human Menopausal Gonadotrophin

本品は更年期の婦人尿から得た性腺刺激ホルモンを乾燥し

たもので，1 mg 中 7.5 卵胞成熟ホルモン単位以上を含む

ものである．

本品は定量するとき，表示単位の 80 ～ 125 % を含む．

性 状 本品は淡灰黄色の粉末で，においはない．

確認試験 本品の適量を量り，胎盤性性腺刺激ホルモン溶液を

加えて溶かし，その 0.2 mL 中に表示単位に従い 2 単位を

含む溶液を調製し，定量法に従い試験を行うとき，試験動物

の平均卵巣質量は，胎盤性性腺刺激ホルモン溶液のみを注射

した対照の 2 ～ 5 倍である．

純度試験 間質細胞刺激ホルモン 本品は次の方法により試験

を行うとき，間質細胞刺激ホルモンの量は，本品 1 mg 当

たり 75 間質細胞刺激ホルモン単位以下である．

（１） 試験動物 体重約 40 g の健康な雄のシロネズミを

用いる．

（２） 標準溶液 下垂体性性腺刺激ホルモン標準品適量を精

密に量り，pH 7.1 のリン酸塩緩衝液を加えて溶かし，この

液 0.2 mL 中に 2，4，8 単位を含む溶液を調製する．この

溶液を 3 ～ 5 匹を 1 群とする試験動物に，（４）の操作法

に従って注射し，精のうの質量を測定する．試験の結果に基

づき，精のうの質量が 0.025 ～ 0.035 g になると推定され

る標準品の濃度を高用量標準溶液の濃度と定める．下垂体性

性腺刺激ホルモン標準品適量を精密に量り，pH 7.1 のリン

酸塩緩衝液を加えて溶かし，この液の濃度が上記の試験の結

果定められた高用量標準溶液の濃度となるように調製し，高

用量標準溶液 SH とする．この高用量標準溶液に pH 7.1 の

リン酸塩緩衝液を加えて 1.5 ～ 2.0 倍容量に希釈して低用

量標準溶液 SL とする．

（３） 試料溶液 本品の表示単位に従い，その適量を精密に

量り，高用量標準溶液及び低用量標準溶液と等しい単位数を

等容量中に含むように pH 7.1 のリン酸塩緩衝液を加えて溶

かし，これらをそれぞれ高用量試料溶液 TH 及び低用量試

料溶液 TL とする．

（４） 操作法 試験動物を 1 群 10 匹以上で各群同数の A，

B，C 及び D の 4 群に無作為に分け，各群にそれぞれ SH，

SL，TH 及び TL を 1 日 1 回 0.2 mL ずつ 5 日間皮下注

射し，第 6 日に精のうを摘出し，付着する不要組織を分離

し，手で軽く押しつぶして内容物を出し，ろ紙で軽く吸いと

り，精のうの質量を量る．

（５） 計算法 胎盤性性腺刺激ホルモン（日局）の定量法を

準用する．

水 分 6 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） 試験動物 体重約 40 g の健康な雌シロネズミを用

いる．

（２） 標準溶液 下垂体性性腺刺激ホルモン標準品適量を精

密に量り，胎盤性性腺刺激ホルモン溶液を加えて溶かし，こ

の液 0.2 mL 中に 0.15，0.30，0.60 単位を含む溶液を調製

する．この溶液を 3 ～ 5 匹を 1 群とする試験動物に，

（４）の操作法に従って注射し，卵巣質量を測定する．試験

の結果に基づき，卵巣質量が 0.095 ～ 0.105 g になると推

定される標準品の濃度を高用量標準溶液の濃度と定める．下

垂体性性腺刺激ホルモン標準品適量を精密に量り，胎盤性性

腺刺激ホルモン溶液を加えて溶かし，この液の濃度が上記の

試験の結果定められた高用量標準溶液の濃度となるように調
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試料 1 g 中の生菌数（個）

＝ 平均集落数 × 希釈倍数 × 50/試料採取量（g）

H3CCHCH2N

OH C2H5

NN

NHNHCOOC2H5

製し，高用量標準溶液 SH とする．この高用量標準溶液に胎

盤性性腺刺激ホルモン溶液を加えて 1.5 ～ 2.0 倍容量に希

釈して低用量標準溶液 SL とする．

（３） 試料溶液 本品の表示単位に従い，その適量を精密に

量り，高用量標準溶液及び低用量標準溶液と等しい単位数を

等容量中に含むように胎盤性性腺刺激ホルモン溶液を加えて

溶かし，これらをそれぞれ高用量試料溶液 TH 及び低用量

試料溶液 TL とする．

（４） 操作法 試験動物を 1 群 10 匹以上で各群同数の A，

B，C 及び D 群の 4 群に無作為に分け，各群にそれぞれ

SH，SL，TH 及び TL を第 1 日の午後 1 回，第 2 日の午

前，正午及び午後の 3 回，第 3 日の午前及び午後の 2 回

にわたって 1 回 0.2 mL ずつ皮下注射する．第 5 日に卵

巣を摘出し，付着する脂肪その他の不要組織を分離し，ろ紙

で軽く吸いとり，直ちに卵巣質量を量る．

（５） 計算法 胎盤性性腺刺激ホルモン（日局）の定量法を

準用する．

貯 法

保存条件 冷所に保存する．

容 器 密封容器．

111979

カゼイ菌
Lactobacillus Casei

本品はカゼイ菌（乳酸菌：Lactobacillus casei）の生菌菌

体を集め，乾燥した後，デンプンなど適当な賦形剤又はそれ

らの混合物と混合して製したものである．

本品は定量するとき，1 g 中にカゼイ菌の生菌を 2 ×

109 ～ 4 × 1011 個を含む．

性 状 本品は白色～わずかに黄褐色の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，ごくわずかに苦みが

ある．

確認試験

（１） スライドグラス上に 1 白金耳量の水をとり，これに

白金線を用いて定量法で得た集落をとり，かき混ぜて懸濁し，

適当な大きさに拡げた後，室温又は遠火で乾燥する．次に 2

～ 3 回小炎の中を通過させて固定した後，「ラクトミン」の

グラム染色法の（１）又は（２）により染色し，これを鏡検

するとき，濃紫色に染まった桿菌を認める．

（２） 定量法で得た集落をとり，カゼイ菌試験用液状培地

20 mL に接種する．35 ～ 37 °C で 48 時間培養した後，

孔径 0.45�m のメンブランフィルターを用いてろ過し，ろ
液を試料溶液とする．別に乳酸 2 g をとり，水を加えて

25 mL とし，この液 1 mL をカゼイ菌試験用液状培地に加

えて 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

1�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験
を行うとき，試料溶液から得た主ピークの保持時間は，標準

溶液から得たピークの保持時間に一致する．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管に 197

～ 273�m のガスクロマトグラフ用多孔性ポリマービ
ーズを充てんする．

カラム温度：50 ～ 250 °C の範囲で，1 分間に 5 °C の

割合で昇温する．

キャリヤーガス：窒素

流量：乳酸の保持時間が約 30 分になるように調整する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，減圧，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品約 5 g を精密に量り，生理食塩液（日局）30

mL 中に加えて強く振り混ぜ，更に生理食塩液（日局）を加

えて正確に 50 mL とし，よく振り混ぜる．この液 1 mL

を正確に量り，別に正確に分注した生理食塩液（日局）9

mL 中に加える操作（10 倍希釈法）を繰り返し，1 mL 中

に生菌を 30 ～ 300 個含む濃度に希釈し，試料溶液とする．

3 枚のペトリ皿に試料溶液 1 mL ずつを正確に入れ，これ

を 48 ～ 50 °C に保ったカゼイ菌試験用カンテン培地を 20

mL ずつ加えてすばやく混和し，固化させる．35 ～ 37 °C

で 24 ～ 72 時間培養し，出現した集落を数え，平均集落数

を求める．

希釈倍数：10 倍希釈法による希釈倍数

貯 法 容 器 気密容器．

109492

カドララジン
Cadralazine

C12H21N5O3：283.33

本品を乾燥したものは定量するとき，カドララジン

（C12H21N5O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色～淡黄色の結晶性の粉末である．

本品は酢酸（100）に溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノール（95）にやや溶けにくく，水に溶けにく

い．

本品は 0.05 mol/L 硫酸試液に溶ける．

本品のメタノール溶液（1 → 40）は旋光性を示さない．

融点：約 165 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.04 g を 0.05 mol/L 硫酸試液に溶かし，100

mL とする．この液 2 mL をとり，0.05 mol/L 硫酸試液を

加えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 247 ～ 251 nm

に吸収の極大を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1720 cm－1，1499

cm－1，1258 cm－1，1002 cm－1 及び 838 cm－1 付近に吸収を
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カプロン酸ヒドロキシプロゲステロン（C27H40O4）の量（mg）

＝ カプロン酸ヒドロキシプロゲステロン標準品の量（mg）

×
AT
AS

認める．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.40 g をメタノール 15 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL に

メタノール 15 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.036 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールに溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，メタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準

溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した

薄層板に速やかにスポットする．風乾後，直ちにクロロホル

ム/メタノール/水混液（95：10：1）を展開溶媒として約

12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，2 個以下で標準溶液から得たスポット

より濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，酢酸

（100）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 28.333 mg C12H21N5O3

貯 法 容 器 密閉容器．

100075

カプロン酸ヒドロキシプロゲステロン
Hydroxyprogesteron Caproate

C27H40O4：428.60

本品を乾燥したものは定量するとき，カプロン酸ヒドロキ

シプロゲステロン（C27H40O4）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，メタノール，ア

セトン，酢酸エチル又はジオキサンに溶けやすく，エタノー

ルにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg に硫酸 1 mL を加えて溶かし，5 分間放

置するとき，液は微黄色を呈する．この液に水 0.5 mL を

加えるとき，液は緑色から赤色を経て，赤紫色を呈し，青色

の蛍光を発する．

（２） 本品 0.05 g に希水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．これに水 3 mL を

加え，水浴上で減圧で乾固した後，薄めた硫酸（1 → 2）2

mL を加え，水浴上で加熱するとき，カプロン酸のにおいを

発する．

（３） 本品及びカプロン酸ヒドロキシプロゲステロン標準品

を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法

により測定し，本品のスペクトルと標準品のスペクトルを比

較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の

強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認め

るときは，それぞれをエタノールに溶かした後，エタノール

を蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

融 点 120 ～ 124 °C

旋 光 度 〔α〕20D：＋58 ～ ＋64°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をエタノール 20 mL に溶かすと

き，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 酸 本品 0.20 g を中和エタノール 25 mL に溶かし，

フェノールフタレイン試液 3 滴及び 0.02 mol/L 水酸化ナ

トリウム液 0.50 mL を加えるとき，液の色は赤色である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 他のステロイド 本品 0.10 g にクロロホルムを加え

て溶かし，正確に 20 mL とし試料溶液とする．別にこの液

1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加え

て正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチ

ル/シクロヘキサン混液（1：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，エタ

ノールに溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料

溶液とする．別にカプロン酸ヒドロキシプロゲステロン標準

品をデシケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥し，

その約 0.01 g を精密に量り，エタノールを加えて溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，エタ

ノールを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液につき，波長 240 nm 付近における吸収

の極大波長で吸光度 AT 及び AS を測定する．
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カプロン酸ヒドロコルチゾン（C27H40O6）の量（mg）

＝ カプロン酸ヒドロコルチゾン標準品の量（mg）×
QT

QS

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102960

カプロン酸ヒドロコルチゾン
Hydrocortisone Caproate

C27H40O6：460.60

本品を乾燥したものは定量するとき，カプロン酸ヒドロコ

ルチゾン（C27H40O6）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール，アセトン，ジオキサン又はクロロホル

ムに溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，水，エーテ

ル又はヘキサンにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えるとき，液は初め帯

黄緑色の蛍光を発し，だいだい黄色を経て暗赤色に変わる．

この液は紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，強い淡

緑色の蛍光を発する．この液に注意して水 10 mL を加える

とき，液は黄色からだいだい黄色に変わり，淡緑色の蛍光を

発し，黄褐色綿状の浮遊物を生じる．

（２） 本品 0.01 g をメタノール 1 mL に溶かし，フェー

リング試液 1 mL を加えて加熱するとき，だいだい色～赤

色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g に希水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，カ

プロン酸エチルのにおいを発する．

（４） 本品及びカプロン酸ヒドロコルチゾン標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定

し，両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに

同様の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差

を認めるときは，それぞれをアセトンに溶かした後，アセト

ンを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋147 ～ ＋153°（乾 燥 後，0.1 g，ジオキ
サン，10 mL，100 mm）．

融 点 151 ～ 155 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をジオキサン 10 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 0.5 g にブロムチモールブルー試液に対し

て中性としたエタノール 10 mL を加えて溶かし，ブロムチ

モールブルー試液 2 滴及び 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

液 0.17 mL を加えるとき，液の色は青色である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をエタノール 30 mL に溶かし，

希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に

希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とする（20

ppm 以下）．

（４） 他のステロイド 本品 0.050 g をメタノール 5 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 3 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール混

液（19：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びカプロン酸ヒドロコルチゾン標準品を乾燥

し，その約 0.025 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノ

ールに溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10 mL ずつ

を正確に量り，それぞれに内標準溶液 4 mL を正確に加え

た後，メタノールを加えて 20 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するカプロン酸ヒドロコルチゾンのピーク面

積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 アントラセンのメタノール溶液（1 → 12500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/水混液（4：1）

流量：カプロン酸ヒドロコルチゾンの保持時間が約 8 分

になるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，カプロン酸ヒドロコルチゾン，内標準物質

の順に溶出し，その分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

002085

カラミン
Calamine

本品は少量の酸化第二鉄を含む酸化亜鉛である．

本品を強熱したものは定量するとき，酸化亜鉛（ZnO：

81.39）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は淡赤色～赤色の粉末で，におい及び味はない．

本品は水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に大部分溶ける．
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確認試験

（１） 本品 1 g に希塩酸 10 mL を加えて溶かし，ガラス

ろ過器（G 4）を用いてろ過した液は，亜鉛塩の定性反応

（１）及び（２）を呈する．

（２） 本品 1 g に希塩酸 10 mL を加えて煮沸した後，ろ

過し，ろ液にチオシアン酸アンモニウム試液 1 ～ 2 滴を加

えるとき，液は赤色を呈する．

純度試験

（１） 酸不溶物 本品 2.0 g に希塩酸 50 mL を加えて溶

かし，ガラスろ過器（G 4）を用いてろ過する．残留物を水

10 mL ずつで 3 回洗い，105 °C で 1 時間乾燥するとき，

その量は 0.030 g 以下である．

（２） アルカリ 本品 1.0 g に水 20 mL を加え，水浴上

で 15 分間加熱した後，ガラスろ過器（G 4）を用いてろ過

する．残留物を水 5 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，

冷後，これにフェノールフタレイン試液 2 滴及び 0.05

mol/L 硫酸 0.20 mL を加えるとき，液は無色である．

（３） 鉛 本品 1.0 g に水 15 mL を加え，かき混ぜなが

ら氷酢酸 5 mL を加え，水浴上で加熱して溶かし，冷後，

ガラスろ過器（G 4）を用いてろ過し，ろ液にクロム酸カリ

ウム試液 5 滴を加えるとき，液は混濁しない．

（４） ヒ素 本品 0.5 g に希硫酸 5 mL を加えて溶かし，

これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う

（4 ppm 以下）．

強熱減量 2.0 % 以下（1 g，850 °C，1 時間）．

定 量 法 本品を 850 °C で 1 時間強熱し，その約 1.5 g を

精密に量り，0.5 mol/L 硫酸 50 mL を正確に加え，穏やか

に加熱して溶かし，ガラスろ過器（G 4）を用いてろ過する．

ろ過器上の残留物は熱湯で洗液が中性となるまで洗い，ろ液

及び洗液を合わせ，塩化アンモニウム 2.5 g を加え，冷後，

1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：メチル

オレンジ試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行う．

0.5 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 40.69 mg ZnO

貯 法 容 器 気密容器．

004002

カリソプロドール
Carisoprodol

C12H24N2O4：260.33

本品を乾燥したものは定量するとき，カリソプロドール

（C12H24N2O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はエタノール又はアセトンに溶けやすく，エーテルに

やや溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に硫酸 5 mL を加え，徐々に加熱し，発

生するガスを水酸化カルシウム試液中に通じるとき，液は混

濁する．

（２） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

加熱するとき，発生するガスは，潤した赤色リトマス紙を青

変する．

融 点 91 ～ 94 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にエタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，エタノール 20 mL を

加えて溶かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL にエタノール 20 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて

50 mL とする（10 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする。この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 200 mL と

し，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次にクロロホルム/メタノール混液（15：

2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに噴霧用 p―ジメチルアミノベンズアルデヒド試

液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外

のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，薄め

た硫酸（1 → 4）25 mL を加え，還流冷却器を付け，3 時

間煮沸する．冷後，水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）60 mL

を静かに加え，しぶき止めの付いた蒸留装置に連結する．受

器中にはホウ酸溶液（1 → 25）20 mL を入れ，冷却管の先

端をこの液に浸し，留液 50 mL を得るまで蒸留する．冷却

管の先端を液面から離して，少量の水でその部分を洗い込み，

0.05 mol/L 硫酸で滴定する（指示薬：ブロムクレゾールグ

リン・メチルレッド試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の

緑色が微灰青色を経て淡赤紫色に変わるときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 13.016 mg C12H24N2O4

貯 法 容 器 気密容器．

101219

カルバコール
Carbachol

C6H15ClN2O2：182.65

本品を乾燥したものは定量するとき，カルバコール

（C6H15ClN2O2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

カルバコール 245



O

H2NCONHN

N

CH3

OH

おいはないか，又はわずかにアミンようのにおいがある．

本品は水に溶けやすく，氷酢酸にやや溶けやすく，エタノ

ールに溶けにくく，無水酢酸に極めて溶けにくく，エーテル

にほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 5 mg を水 5 mL に溶かし，ライネッケ塩試液

5 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.5 g に水酸化カリウム・エタノール試液 10

mL を加えて，1 ～ 2 分間穏やかに煮沸するとき，白色の

沈殿を生じる．また，冷却するとき，アミン臭を発する．更

に上澄液を傾斜して除き沈殿物に希塩酸 3 mL を加えると

き，泡だってガスを発生する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3257 cm－1，3020

cm－1 及び 1737 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 20）は塩化物の定性反応を呈す

る．

融 点 201 ～ 205 °C（分解）．

純度試験 溶状 本品 0.25 g を水 5 mL に溶かすとき，液

は無色澄明である．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）80 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.265 mg C6H15ClN2O2

貯 法 容 器 気密容器．

001201

カルバゾクロム
Carbazochrome

C10H12N4O3：236.23

本品を乾燥したものは定量するとき，カルバゾクロム

（C10H12N4O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は黄赤色～赤色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはなく，味はわずかに苦い．

本品は氷酢酸に溶けにくく，水又はエタノールに極めて溶

けにくく，無水酢酸又は無水エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 222 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

濃緑色を呈する．

（２） 本品 0.01 g に薄めた硫酸（1 → 3）2 mL を加えて

溶かすとき，黄色を呈し，これに亜硝酸ナトリウム試液 0.5

mL を加えてよく振り混ぜるとき，液は徐々に赤褐色を呈す

る．

（３） 本品 0.01 g にアニリン 1 mL を加え，注意しなが

ら加熱し，煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマ

ス紙を青変する．

（４） 本品を 105 °C で 5 時間乾燥し，その 2 mg をとり，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法によって測

定するとき，波数 3350 cm－1，1690 cm－1，1560 cm－1 及び

1050 cm－1 付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（354 nm）：1054 ～ 1130（乾燥後，5 mg，

水，1000 mL）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.2 g に水 80 mL を加え，5 分間振

り混ぜてろ過し，ろ液 20 mL をとり，希硝酸 6 mL，硝酸

銀試液 1 mL 及び水を加えて 50 mL とし，検液とする．

別にろ液 20 mL に希硝酸 6 mL 及び硝酸銀試液 1 mL を

加え，10 分間放置した後，ろ液が澄明になるまでろ過を繰

り返し，残留物は水 5 mL ずつで 4 回洗う．ろ液及び洗液

を合わせ，0.01 mol/L 塩酸 0.35 mL 及び水を加えて 50

mL とし，比較液とする．検液及び比較液につき，直射日光

を避け，5 分間放置した後，黒色の背景を用い，ネスラー管

の上方又は側方から観察して混濁を比較するとき，検液の呈

する混濁は，比較液の呈する混濁より濃くない（0.041 % 以

下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（３） 鉄 本品 0.5 g を強熱し，残留物に塩酸 2 mL を加

え，水浴上で加熱して溶かし，水 10 mL を加えた後，過硫

酸アンモニウム溶液（3 → 100）1 mL を加え，よく振り混

ぜ，水を加えて 20 mL とし，チオシアン酸アンモニウム試

液 2 mL を加えるとき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 3.0 mL に塩酸 2 mL を加え，同様に

操作する．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL を加え，加温して溶かした後，無水酢

酸 120 mL を加え，冷後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.623 mg C10H12N4O3

貯 法 容 器 気密容器．
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101237

カルボコン
Carboquone

C15H19N3O5：321.33

本品を乾燥したものは定量するとき，カルボコン

（C15H19N3O5）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は赤色～赤褐色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはない．

本品は N，N ―ジメチルアセトアミドにやや溶けにくく，

クロロホルムに溶けにくく，アセトニトリル，メタノール，

エタノール，アセトン又はエーテルに極めて溶けにくく，水

にほとんど溶けない．

融点：約 202 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のアセトン溶液（1 → 10000）1 mL に 4―（4―

ニトロベンジル）ピリジンのアセトン溶液（1 → 20）1 mL

及びフタル酸水素カリウム溶液（1 → 50）2 mL を加え，

沸騰水浴上で 10 分間加熱した後，氷冷し，クロロホルム

10 mL 及び炭酸カリウム溶液（13.8 → 100）3 mL を加え，

直ちに激しく振り混ぜるとき，クロロホルム層は紫赤色を呈

する．

（２） 本品の N，N ―ジメチルアセトアミド溶液（1 →

100）0.2 mL にローダニン飽和水溶液 1 mL 及び強アンモ

ニア水 0.3 mL を加えて激しく振り混ぜ，5 分間放置する

とき，液は暗帯黄緑色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 329 ～ 334 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を 105 °C で 3 時間乾燥し，赤外吸収スペクト

ル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数

1728 cm－1，1700 cm－1 及び 1580 cm－1 付近に吸収を認め

る．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（332 nm）：495 ～ 525（乾 燥 後，0.025 g，

メタノール，2500 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に，N，N ―ジメチルアセトアミド

10 mL を加えて溶かすとき，液は澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 3 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.050 g をとり，クロロホルム 25 mL を加え

て溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

クロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 35�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットし，直ちにアセトニトリルを展開溶媒と

して約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外

線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主

スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより

濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.12 g を精密に量り，チオ

シアン酸カリウムのアセトニトリル溶液（7 → 100）50 mL

を加えて溶かし，0.05 mol/L 硫酸 15 mL を正確に加え，

更に水 50 mL を加え，30 分間かき混ぜた後，過量の硫酸

を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 16.066 mg C15H19N3O5

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

004007

含糖酸化鉄
Saccharated Ferric Oxide

本品は水酸化第二鉄及びショ糖の化合物である．

本品を乾燥したものは定量するとき，鉄（Fe：55.845）

4.4 ～ 5.0 % を含む．

性 状 本品は帯赤褐色～暗褐色の粉末で，においはなく，味

は甘い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エーテル又は

クロロホルムにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 g を加熱するとき，融解してふくれ上がり，

カラメルのにおいを発する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に希塩酸 3 mL を

加え，水浴上で加温した液は第二鉄塩の定性反応（１）を呈

する．

pH 本品 2.0 g に水を加えて溶かし，5 mL とした液の pH

は 9.5 ～ 10.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は暗褐色澄明である．

（２） 塩化物（１）の液 8 mL に硝酸 3 mL を加え，澄明

になるまで加熱し，冷後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01

mol/L 塩酸 0.45 mL に硝酸 3 mL，希硝酸 6 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（0.080 % 以下）．

（３） 遊離の鉄塩（１）の液 5 mL に pH 5.6 の酢酸・酢

酸ナトリウム緩衝液 2 mL 及びフェロシアン化カリウム試

液 3 滴を加えるとき，液の色は変化しない．また（１）の

液 5 mL に pH 5.6 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液 2 mL

及びフェリシアン化カリウム試液 3 滴を加えるとき，液の

色は変化しない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．
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定 量 法 本品を乾燥し，その約 2 g を精密に量り，水 5

mL を加えて溶かし，希硫酸 10 mL を加え，水浴上で加温

して淡黄色澄明な液とする．冷後，振り動かしながら 0.02

mol/L 過マンガン酸カリウム液を持続する淡赤色を呈する

まで加える．これにヨウ化カリウム 4 g を加え，密栓して

よく振り混ぜ，暗所に 30 分間放置した後，0.1 mol/L チオ

硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1

mL）．別に水 5 mL 及び希硫酸 10 mL にヨウ化カリウム

4 g を加え，密栓してよく振り混ぜ，以下同様の方法で空

試験を行い，補正する．

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL ＝ 5.585 mg Fe

貯 法 容 器 気密容器．

100165

ガンマ―アミノ―ベータ―ヒドロキシ酪酸
γ―Amino―β―hydroxybutyric Acid

C4H9NO3：119.12

本品を乾燥したものは定量するとき，ガンマ―アミノ―ベー

タ―ヒドロキシ酪酸（C4H9NO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品は水に溶けやすく，氷酢酸にやや溶けやすく，エーテ

ルに溶けにくく，エタノールに極めて溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 6.0 ～ 7.0 である．

融点：約 210 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL にニンヒドリン試液

1 滴を加えて煮沸するとき，液は青色～青紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL に水酸化ナトリウム

試液を加えてアルカリ性とした後，薄めた硫酸銅試液（2 →

5）1 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品を 105 °C で 2 時間乾燥し，その 1 mg をとり，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定

するとき，波数 2130 cm－1，1628 cm－1，1458 cm－1，1418

cm－1 及び 1119 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.40 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.90 mL を加える（0.080 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.60 mL を加える（0.029 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 7.5 mL を加える（0.03 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 2.0 g に水 20 mL を加えて溶かし，

氷酢酸 7.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検

液とし，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加え

る（10 ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，水を加えて溶かし，

正確に 20 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次にエタノール/水混液（4：1）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒ

ドリン試液を均等に噴霧した後，80 °C で 5 分間加熱する

とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.07 g を精密に量り，氷酢

酸 70 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 11.912 mg C4H9NO3

貯 法 容 器 密閉容器．

520326

ガンマ―アミノ酪酸
γ―Aminobutyric Acid

C4H9NO2：103.12

本品を乾燥したものは定量するとき，ガンマ―アミノ酪酸

（C4H9NO2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，味はわずかに苦い．

本品は水又は氷酢酸に溶けやすく，メタノールに溶けにく

く，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 7.0 ～ 8.0 である．

融点：約 200 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫青色を呈す

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に炭酸銅 0.1 g を加

えて煮沸するとき，液は青色を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を加える（0.02 % 以

下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製
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キセノン（Xe）の量（vol %）

＝ 100 －
AT1 × 0.01

AS1
－

AT2 × 0.01
AS2

－
AT3 × 0.01

AS3

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 他のアミノ酸 本品 0.20 g を水 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 10 mL とし，更にこの液 1 mL を正確に量り，水

を加えて正確に 25 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノ

ール/水/氷酢酸混液（2：1：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥する．これに

ニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した

後，80 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（指示薬：α ―ナフトールベンゼイン試液 10 滴）．ただし，

滴定の終点は液のだいだい黄色が帯黄緑色に変わるときとす

る．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 10.312 mg C4N9NO2

貯 法 容 器 気密容器．

120918

キセノン
Xenon

Xe：131.29

本品の乾燥ガスは，定量するときキセノン（Xe）を 99.9

vol % 以上を含む．

性 状 本品は無色で安定な不活性ガスであり，燃えない．

本品 1 mL は温度 20 °C，気圧 101.3 kPa で，水 9.2 mL

に溶ける．

沸点：－108.1 °C

融点：－111.8 °C

確認試験

（１） 本品に燃えている木片を入れるとき，木片の火は直ち

に消える．

（２） 本品及びキセノン基準ガス 1 mL ずつを，減圧弁を

取り付けた耐圧金属製密封容器から直接ポリ塩化ビニル製又

はステンレス製導入管を用いて，それぞれガスクロマトグラ

フ用ガス計量管又はガスタイトシリンジ中に採取する．これ

らのガスにつき，定量法の操作条件でガスクロマトグラフ法

により試験を行うとき，本品から得た主ピークの保持時間は，

キセノン基準ガスの保持時間に一致する．

純度試験 本品の採取量は，その容器を試験前 6 時間以上，

18 ～ 22 °C に保った後，20 °C で，気圧 101.3 kPa の容

量に換算したものとする．

（１） 酸素 本品 1.0 mL を，減圧弁を取り付けた耐圧金

属製密封容器から直接ポリ塩化ビニル製又はステンレス製導

入管を用いてガスクロマトグラフ用ガス計量管又はガスタイ

トシリンジ中に採取する．このものにつき，次の条件でガス

クロマトグラフ法により試験を行い，酸素のピーク面積 AT

を求める．別に混合ガス調整器に酸素 0.019 mL を採取し，

キャリヤーガスを加えて全量を正確に 100 mL とし，よく

混合する．その 1.0 mL につき，本品と同様に操作し，酸

素のピーク面積 AS を求めるとき AT は AS より大きくない．

操作条件

検出器：熱伝導型検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 3 m の管に 180 ～ 250

�m のガスクロマトグラフ用ゼオライト（孔径 0.5

nm）を充てんする．

カラム温度：100 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：酸素の保持時間が約 1 分 30 秒になるように調整

する．

カラムの選定：混合ガス調整器に酸素 0.019 mL を採取

し，本品を加えて 100 mL とし，よく混合する．その

1.0 mL につき，上記条件で操作するとき，酸素，本品

の順に流出し，それぞれのピークが完全に分離するもの

を用いる．

検出感度：カラムの選定に用いた混合ガス 1.0 mL から

得た酸素のピーク高さが約 10 cm になるように調整す

る．

（２） 窒素 本品の採取及び操作条件は，純度試験（１）を

準用する．ただし，比較混合ガスは，混合ガス調整器に窒素

0.076 mL を採取し，キャリヤーガスを加えて全量を正確に

100 mL とし，よく混合したものを用いる．

流量は，窒素の保持時間が約 2 分になるように調整する．

（３） クリプトン 本品の採取及び操作条件は，純度試験

（１）を準用する．ただし，比較混合ガスは，混合ガス調整

器にクリプトン基準ガス 0.005 mL を採取し，キャリヤー

ガスを加えて全量を正確に 100 mL とし，よく混合したも

のを用いる．

流量は，クリプトンの保持時間が約 2 分 30 秒になるよ

うに調整する．

定 量 法 本品の採取は純度試験を準用する．

本品 1.0 mL を，減圧弁を取り付けた耐圧金属製密封容器

から直接ポリ塩化ビニル製又はステンレス製導入管を用いて

ガスクロマトグラフ用ガス計量管又はガスタイトシリンジ中

に採取し，このものにつき，次の条件でガスクロマトグラフ

法により試験を行い，酸素，窒素及びクリプトンのピーク面

積 AT1，AT2 及び AT3 を求める．別に混合ガス調整器に酸素

0.01 mL，窒素 0.01 mL 及びクリプトン基準ガス 0.01 mL

を正確に採取し，キャリヤーガスを加えて全量を正確に 100

mL とし，よく混合して標準混合ガスとする．その 1.0 mL

につき，本品と同様に操作し，酸素，窒素及びクリプトンの

ピーク面積 AS1，AS2 及び AS3 を求める．

操作条件

検出器：熱伝導型検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 3 m の管に 180 ～ 250

�m のガスクロマトグラフ用ゼオライト（孔径 0.5
nm）を充てんする．
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吉草酸エストラジオール（C23H32O3）の量（mg）

＝ 吉草酸エストラジオール標準品の量（mg）×
AT
AS

O

H

H3C
CO

H H

OOCCH2CH2CH2CH3

H3C

HO

CH2OCOCH3

カラム温度：100 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：酸素，窒素，クリプトン，本品の保持時間が酸素約

1 分 30 秒，窒素約 2 分，クリプトン約 2 分 30 秒，

本品約 10 分になるように調整する．

カラムの選定：混合ガス調整器に酸素 0.01 mL，窒素

0.01 mL 及びクリプトン基準ガス 0.01 mL を採取し，

本品を加えて 100 mL とし，よく混合する．その 1.0

mL につき，上記の条件で操作するとき，酸素，窒素，

クリプトン，本品の順に流出し，それぞれのピークが完

全に分離するものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準混合ガスにつき，試験を

6 回繰り返すとき，酸素，窒素及びクリプトンのピーク

面積の相対標準偏差は 2 % 以下である．

貯 法 容 器 耐圧金属製密封容器．

102209

吉草酸エストラジオール
Estradiol Valerate

C23H32O3：356.50

本品を乾燥したものは定量するとき，吉草酸エストラジオ

ール（C23H32O3）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノール，ジオキサン又はエーテルに溶けやすく，

メタノールにやや溶けやすく，ゴマ油にやや溶けにくく，水

にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

炭酸カリウム溶液（1 → 5）0.5 mL を加え，還流冷却器を

付け，2 時間煮沸した後，水 30 mL を加え，穏やかに加熱

して蒸発乾固する．これに水 15 mL を加え，5 ～ 10 °C

で 1 時間放置した後，ろ過し，沈殿を洗液が中性となるま

で冷水で洗い，80 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は

173 ～ 179 °C である．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，吉

草酸エチルのにおいを発する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 12500）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

279 ～ 283 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及び吉草酸エストラジオール標準品を乾燥し，赤

外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，

本品のスペクトルと標準品のスペクトルを比較するとき，両

者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認

める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋41 ～ ＋47°（乾燥後，0.25 g，ジオキサ

ン 10 mL，100 mm）．

融 点 143 ～ 150 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 0.5 g にブロムチモールブルー試液に対し

て中性としたエタノール 25 mL を加えて溶かし，ブロムチ

モールブルー試液 3 滴及び 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

液 2.5 mL を加えるとき，液の色は青色である．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノール

20 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 20 mL とし，この

液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 10 mL

とし標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセトン

混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧して加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及び吉草酸エストラジオール標準品を乾燥し，

その約 0.05 g ずつを精密に量り，それぞれにエタノールを

加えて溶かし，正確に 100 mL とする．これらの液 10 mL

ずつを正確に量り，それぞれにエタノールを加えて正確に

100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．これらの液に

つき，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 281 nm における

吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

110861

吉草酸酢酸プレドニゾロン
Prednisolone Valerate Acetate

C28H38O7：486.60

本品を乾燥したものは定量するとき，吉草酸酢酸プレドニ

ゾロン（C28H38O7）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はアセトン又はジオキサンに溶けやすく，メタノール
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吉草酸酢酸プレドニゾロン（C28H38O7）の量（mg）

＝ 吉草酸酢酸プレドニゾロン標準品の量（mg）×
QT

QS
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CH2OOC(CH2)3CH3

F

CH3

又は無水エタノールにやや溶けやすく，エーテルに溶けにく

く，水又はヘキサンにほとんど溶けない．

融点：約 186 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えるとき，液は徐々に

黄色～黄褐色を呈し，蛍光を発しない．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 2 mL を加えて溶かし，

フェーリング試液 1 mL を加えて加熱するとき，だいだい

色～赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

241 ～ 245 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及び吉草酸酢酸プレドニゾロン標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定

し，両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに

同様の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差

を認めるときは，それぞれをアセトンに溶かした後，アセト

ンを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋30 ～ ＋35°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，メタノールを

加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする。この

液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100

mL とし標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶

液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて
調製した薄層板にスポットする．次に，クロロホルム/酢酸

エチル/メタノール混液（50：10：3）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにアルカリ性

ブルーテトラゾリウム試液を均等に噴霧するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及び吉草酸酢酸プレドニゾロン標準品を乾燥し，

その約 0.05 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノールに

溶かし，正確に 50 mL とする．これらの液 5 mL ずつを

正確に量り，それぞれに内標準溶液 5 mL を正確に加えた

後，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液及び

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対する吉草酸酢酸プレドニゾロンのピーク

面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 「酢酸デキサメタゾン」のメタノール溶液（1

→ 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：243 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（10：3）

流量：吉草酸酢酸プレドニゾロンの保持時間が約 10 分に

なるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，吉草酸酢酸プレドニゾロンの

順に溶出し，その分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

108446

吉草酸ジフルコルトロン
Diflucortolone Valerate

C27H36F2O5：478.57

本品を乾燥したものは定量するとき，吉草酸ジフルコルト

ロン（C27H36F2O5）98.0 ～ 102.0 % を含み，また，フッ素

（F：19.00）7.6 ～ 8.3 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はクロロホルム又はジオキサンに溶けやすく，メタノ

ール又はエタノールにやや溶けにくく，エーテルに溶けにく

く，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg をエタノール 40 mL に溶かし，2，6―ジ―

第三ブチル―p―クレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20 分

間加熱するとき，液は青緑色を呈する．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL を加え，加温して

溶かし，フェーリング試液 1 mL を加えて加熱するとき，

赤褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液は，フッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品及び吉草酸ジフルコルトロン標準品を乾燥し，赤

外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，

両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋97 ～ ＋103°（乾燥後，0.2 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

融 点 200 ～ 204 °C

純度試験

（１） フッ化物 本品 0.5 g をとり，薄めた 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム試液（1 → 20）10.0 mL を加え，10 分
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吉草酸ジフルコルトロン（C27H36F2O5）の量（mg）

＝ 吉草酸ジフルコルトロン標準品の量（mg）×
AT
AS
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H
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CH2CH2CH2CH3
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CH2OH

間振り混ぜた後，孔径 0.4�m のメンブランフィルターで
ろ過する．ろ液 5.0 mL を 20 mL のメスフラスコにとり，

アリザリンコンプレキソン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウ

ム緩衝液/硝酸第一セリウム試液混液（1：1：1）10 mL を

加え，更に水を加えて 20 mL とした後，1 時間放置し，試

料溶液とする．別にフッ素標準液 1.0 mL を 20 mL のメ

スフラスコにとり，薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試

液（1 → 20）5.0 mL を加え，アリザリンコンプレキソン

試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸第一セリウ

ム試液混液（1：1：1）10 mL を加え，以下試料溶液の調製

と同様に操作し，標準溶液とする．これらの液につき，薄め

た 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 → 20）5.0 mL

を用いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度

測定法により試験を行うとき，波長 600 nm における試料

溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度より大きくない（0.0024

% 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，強熱残分試験法を準用

して強熱し，残留物に塩酸 2 mL を加え，以下第 2 法によ

り操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加

える（10 ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.040 g をクロロホルム 5

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL とする．この液 4

mL 及び 7 mL をそれぞれ正確に量り，それぞれにクロロ

ホルムを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液（１）及び標

準溶液（２）とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液，標準溶液（１）及び標準

溶液（２）5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

に酢酸エチル/シクロヘキサン混液（1：1）を展開溶媒とし

て約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液（２）から得たスポット

より濃くなく，総量は 2 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） 吉草酸ジフルコルトロン 本品及び吉草酸ジフルコル

トロン標準品を乾燥し，その約 0.01 g ずつを精密に量り，

それぞれをメタノールに溶かし，正確に 100 mL とする．

これらの液 5 mL ずつを正確に量り，メタノールを加えて

正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．これら

の液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 239 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操

作法により試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

108934

吉草酸デキサメタゾン
Dexamethasone Valerate

C27H37FO6：476.58

本品を乾燥したものは定量するとき，吉草酸デキサメタゾ

ン（C27H37FO6）98.0 ～ 102.0 % を含み，また，フッ素（F：

19.00）3.6 ～ 4.4 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，アセトニトリル，

メタノール又はエタノール（99.5）に溶けやすく，1―ブタノ

ールにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg を 2，6―ジ―t―ブチルクレゾールの 1―ブタ

ノール溶液（1 → 200）10 mL に溶かし，テトラメチルア

ンモニウムヒドロキシド 0.2 mL を加え，還流冷却器を付

け，水浴上で 10 分間加熱するとき，液は黒青色～黒紫色を

呈する．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，吉

草酸エチルのにおいを発する．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た液はフッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 237 ～ 241 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3360 cm－1，1730

cm－1，1715 cm－1，1663 cm－1，1620 cm－1，1610 cm－1 及び

1255 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋17 ～ ＋21°（乾燥後，0.5 g，エタノール
（99.5），20 mL，100 mm）．

融 点 179 ～ 184 °C（乾燥後）．

純度試験

（１） 酸 本品 1.5 g に水 75 mL を加え，時々振り混ぜ

ながら 70 °C で 20 分間加温する．冷後，ろ過し，初めの

ろ液 5 mL を除き，次のろ液を試料溶液とする．試料溶液

25 mL にフェノールフタレイン試液 2 滴及び 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム液 0.30 mL を加えるとき，液は赤色を呈

する．

（２） 硫酸塩（１）の試料溶液 25 mL をとり，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える

（0.038 % 以下）．
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吉草酸デキサメタゾン（C27H37FO6）の量（mg）

＝ 吉草酸デキサメタゾン標準品の量（mg）×
AT
AS

NH

H
N C2H5Cl

H2NO2S

O

（３） フッ化物 本品 0.40 g をとり，薄めた 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム試液（1 → 40）20 mL を加え，10 分間

激しく振り混ぜた後，遠心分離し，定量用ろ紙（5 種 C）

を用いてろ過し，試料溶液とする．別にフッ素標準液 4 mL

を正確に量り，薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液

（1 → 40）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10 mL ずつを正確にネスラー管にと

り，それぞれにアリザリンコンプレキソン試液/pH 4.3 の酢

酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸セリウム（�）試液混液（1：
1：1）15 mL を正確に加えて混和した後，1 時間放置する．

これらの液につき，薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試

液（1 → 40）10 mL を用いて同様に操作して得た液を対照

として，紫外可視吸光度測定法により試験を行うとき，波長

600 nm における試料溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度よ

り大きくない（0.006 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下））．

（５） アセトン及びヘキサン 本品 0.10 g をとり，内標準

溶液 1 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．別に

アセトン 1.0 g 及びヘキサン 0.50 g をとり，内標準溶液を

加えて混和し，正確に 10 mL とする．この液 1 mL を正

確に量り，内標準溶液を加えて正確に 100 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，内標準溶液を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 1�L
につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するアセトンのピーク面積の比

QTA 及び QSA 並びにヘキサンのピーク面積の比 QTH 及び

QSH を求めるとき，QTA，QTH はそれぞれ QSA，QSH の 1/2

より大きくない．

内標準溶液 エタノール（99.5）のアセトニトリル溶液（1

→ 10000）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 3 m のガラス管にガス

クロマトグラフ用ポリエチレングリコール 6000 を 180

～ 250�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 20
% の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：80 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：内標準物質の保持時間が約 3 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 1�L につき，上記の条件で操
作するとき，ヘキサン，アセトン，内標準物質の順に流

出し，ヘキサンとアセトンの分離度及びアセトンと内標

準物質の分離度がそれぞれ 2.5 以上のものを用いる．

（６） 他のステロイド 本操作は光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.05 g をクロロホルム/メタノール混液

（9：1）5 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，クロロホルム/メタノール混液（9：1）を加え

て正確に 20 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，ク

ロロホルム/メタノール混液（9：1）を加えて正確に 20 mL

とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ず

つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次に水飽和ジエチルエーテル/2―プロパ

ノール/クロロホルム混液（18：1：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにアルカリ性

ブルーテトラゾリウム試液を均等に噴霧するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，2 個以下であり，か

つ標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.3 % 以下（0.5 g，120 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） 吉草酸デキサメタゾン 本品及び吉草酸デキサメタゾ

ン標準品を乾燥し，その約 0.01 g ずつを精密に量り，それ

ぞれをメタノールに溶かし，正確に 100 mL とする．これ

らの液 2 mL ずつを正確に量り，それぞれにメタノールを

加えて正確に 20 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 239 nm における吸光度 AT 及び AS を

測定する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操

作法により試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105757

キネタゾン
Quinethazone

C10H12ClN3O3S：289.74

本品を乾燥したものは定量するとき，キネタゾン

（C10H12ClN3O3S）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品は，ピリジン又はブチルアミンに溶けやすく，メタノ

ール，エタノール又はアセトンに溶けにくく，水，エーテル

又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 5 mg に，水酸化ナトリウム試液 20 mL を加

えて溶かした後，数分間煮沸する．冷後，希塩酸 30 mL を

加えた後，冷却した液につき芳香族第一アミンの定性反応を

行うとき，赤紫色を呈し，次第にその呈色を増すか，又は紫

色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.1 g に，ブチルアミン 1 mL 及びエタノール

5 mL を加えて溶かし，塩化コバルトのエタノール溶液（1
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0.1 mol/L トリブチルエチルアンモニウム

ヒドロキシド液 1 mL

＝ 28.974 mg C10H12ClN3O3S

本品 1 mg 中の USP キモトリプシン単位

＝
A2 － A1

T × W × 0.0075

A1：直線部分の最後の吸光度．

A2：直線部分の最初の吸光度．

T：A1 から A2 までの経過時間（分）．

W：試料溶液 0.20 mL 中の本品の mg 数．

→ 200）3 滴を加えるとき，紫色を呈する．

（３） 本品 0.01 g を，あらかじめ熱灼放冷した銅線上にと

り，炎色反応を行うとき，緑色を呈する．

（４） 本品の 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液（1 →

25000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 233 ～ 237 nm 及び 270 ～ 274

nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を

加えて溶かすとき，液は黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g を磁製るつぼにとり，初めは注

意して弱く加熱し，次に強熱して灰化する．冷後，希塩酸 5

mL を加えて水浴上で蒸発乾固し，希酢酸 2 mL 及び水 10

mL を加え，約 2 分間弱く煮沸する．冷後，ネスラー管に

移し，水で洗い，洗液及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は，鉛標準液 2.0 mL に

希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以

下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，ピリ

ジン 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L トリブチルエチル

アンモニウムヒドロキシド液で滴定する（電位差滴定法）．

ただし，指示電極としてガラス電極，基準電極として飽和塩

化カリウム・メタノール溶液を入れ，12 時間放置した甘汞

電極を用いる．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

004202

キモトリプシン
Chymotrypsin

本品はウシのすい臓から得た，たん白質分解酵素である．

本品は定量するとき，1 mg 当りキモトリプシン 1000

USP 単位以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，エタノールに極めて溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

本品は 0.001 mol/L 塩酸試液に溶ける．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） トリプシン （�） 試料溶液 本品 0.100 g をとり，

水を加えて溶かし，正確に 10 mL とする．

（�） 標準溶液 トリプシン標準品 0.010 g をとり，水を

加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

（�） 基質液 塩酸 p―トルエンスルホニル―L―アルギニン

メチルエステル 0.0985 g をとり，0.08 mol/L トリスヒド

ロキシメチルアミノメタン緩衝液（pH 8.1）5 mL を加えて

溶かし，メチルレッド・メチレンブルー試液 0.25 mL を加

え，更に水を加えて正確に 25 mL とする．

（�） 操作法 試料溶液及び標準溶液 0.05 mL ずつをメス

ピペットで白色滴板上にとり，それぞれに同時に基質液 0.2

mL を加え，時々揺り動かすとき，試料溶液は，標準溶液よ

り早く紫色を呈さない．

乾燥減量 5.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，60 °C，4

時間）．

強熱残分 2.5 % 以下（0.5 g）．

定 量 法

（�） 希釈液 リン酸二水素カリウム 4.54 g に水を加えて

溶かし，正確に 500 mL とする（試液�）．無水リン酸一水
素ナトリウム 4.73 g に水を加えて溶かし，正確に 500 mL

とする（試液�）．試液�38.9 mL 及び試液�61.1 mL を混
ぜ，必要ならば，試液�を用いて pH を 7.0 に調整する．
（�） 基質液 N ―アセチル―L―チロジンエチルエステル

0.0237 g に希釈液 50 mL を加え，加温して溶かし，冷後，

希釈液を加え，正確に 100 mL とする．調製後，直ちに凍

結して保存し，用時融解する．

（�） 試料溶液 本品の適当量を精密に量り，0.001 mol/L

塩酸試液を加えて溶かし，1 mL につき，12 ～ 16 USP キ

モトリプシン単位を含む溶液を調製する．ただし測定時に

30 秒ごとの吸光度の変化が，0.008 ～ 0.012 の間にないと

きは，秤取量を変えて再調製する．

（�） 操作法 温度を 25±0.1 °C に保持し得る恒温セル室

をもつ自記分光光度計を用いて測定する．0.001 mol/L 塩酸

試液 0.20 mL 及び基質液 3.0 mL を 10 mm のセルに入

れる．セルを分光光度計に装てんし，波長 237 nm におけ

る吸光度を 0.200 に合わせる．試料溶液 0.20 mL を別のセ

ルに入れ，基質液 3.0 mL を加え，混和した後，分光光度

計に装てんし，最低 5 分間吸光度を記録し，最低 3 分間の

直線部分を求める．同様の操作を 3 回繰り返す．吸光度の

変化率が最低 3 分間一定でない場合は，操作をやり直し，

また，必要ならば濃度を下げる．

（�） 計算法 1 分間当り 0.0075 の吸光度の変化が，1

USP キモトリプシン単位に相当する．本品 1 mg 中の

USP キモトリプシン単位を次式により計算し，3 回の平均

値を求める．

注意：純度試験で用いる基質は，トリプシン標準品を用いて

適合性を試験する．また定量法で用いる基質と分光光度計

は，キモトリプシン標準品を用いて，キモトリプシンの定

量法を行い，適合性を試験する．

貯 法 容 器 気密容器．
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OCH3

OH

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・ジオキサン液 1 mL

＝ 12.414 mg C7H8O2

CH3

CH3
CHCCH2CHN

H3C

H3C
CN CH3

CH2COOH

CH2COOH

HOCCOOH H2O

102611

グアヤコール
Guaiacol

C7H8O2：124.14

本品は定量するとき，グアヤコール（C7H8O2）98.0 % 以

上を含む．

性 状 本品は無色～淡紅色澄明の油状の液又は無色の結晶で，

特異な芳香があり，液は強く光線を屈折する．

本品はジメチルホルムアミド，エタノール又はエーテルと

混和する．

本品は水にやや溶けにくい．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 100）10 mL に塩化第

二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は濃青色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 1501 cm－1，1260 cm－1，1224 cm－1，

1039 cm－1 及び 745 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（40

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をエタノール 20 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，エタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 2�L につき，次の条件でガスクロマト
グラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のグアヤコー

ル以外のピークの合計面積は，標準溶液のグアヤコールのピ

ーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管にガス

クロマトグラフ用ポリエチレングリコール 20 M をシ

ラン処理した 180 ～ 250�m のガスクロマトグラフ用
ゼオライトに 5 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：180 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：本品の保持時間が約 5 分になるように調整する．

カラムの選定：本品及びフェノール 0.10 g ずつをエタノ

ール 20 mL に溶かす．この液 1�L につき，上記の
条件で操作するとき，本品，フェノールの順に流出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 2�L から得たグアヤコールのピー
ク高さが 10 ～ 15 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からグアヤコールの保持

時間の約 2 倍の範囲

蒸留試験 200 ～ 210 °C，95 vol % 以上．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，ジメチルホルムアミ

ド 80 mL に溶かし，窒素気流中 0.1 mol/L ナトリウムメ

トキシド・ジオキサン液で滴定する（電位差滴定法）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

103109

クエン酸イソアミニル
Isoaminile Citrate

C16H24N2・C6H8O7・H2O：454.51

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，クエン酸イ

ソアミニル（C16H24N2・C6H8O7：436.50）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，味は苦い．

本品はメタノール又はエタノールに溶けやすく，水又はア

セトンにやや溶けやすく，クロロホルム又は石油エーテルに

ほとんど溶けない．

融点：約 130 °C（分解）（減圧，五酸化リン，8 時間乾燥

後）．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に温湯 50 mL を加えて溶かし，これに

塩化ナトリウム 17 ～ 19 g を加えて飽和した後，水酸化

ナトリウム試液 4 mL を加えてアルカリ性とし，石油エー

テル 70 mL を加えて振り混ぜる．石油エーテル層を分取し，

水 50 mL ずつで 2 回洗った後，無水硫酸ナトリウム層を

通してろ過する．ろ液を水浴上で蒸発乾固し，残留物の一部

に硫酸 4 mL を加えて溶かし，150±5 °C のグリセリン浴

中で 15 分間加熱するとき，液は黄褐色を経て赤褐色に変わ

る．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

251 ～ 253 nm，257 ～ 259 nm 及 び 263 ～ 265 nm に

吸収の極大を示す．

（３）（１）で得た残留物につき，赤外吸収スペクトル測定法

のペースト法により測定するとき，波数 2260 ～ 2210

cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）はクエン酸塩の定性反応

（２）を呈する．

pH 本品 1 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 3.0 ～ 5.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 25 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製
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し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） シアン化物 本品 2.0 g を丸底フラスコにとり，水

100 mL を加えて溶かし，リン酸 10 mL を加えて蒸留する．

受器にはあらかじめ 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム液 15 mL

を入れた 100 mL のメスシリンダーを用い，これに冷却器

の先端を浸し，全量が 100 mL となるまで蒸留し，試料溶

液とする．試料溶液 2.0 mL を共栓試験管にとり，フェノ

ールフタレイン試液 1 滴を加え，希酢酸で中和し，pH 6.8

のリン酸塩緩衝液 5 mL 及び薄めたクロラミン試液（1 →

5）1.0 mL を加えて直ちに栓をして静かに混和した後，2

～ 3 分間放置し，ピリジン・ピラゾロン試液 5 mL を加え

てよく混和し，20 ～ 30 °C で 50 分間放置するとき，液の

色は次の比較液より濃くない（0.5 ppm 以下）．

比較液：シアン標準液 1.0 mL を正確に量り，0.5 mol/L

水酸化ナトリウム液 15 mL 及び水を加えて正確に 1000

mL とする．この液 2.0 mL を共栓試験管にとり，以下試

料溶液と同様に操作する．

水 分 3.5 ～ 5.5 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，分液漏斗に入れ，温

湯 50 mL を加えて溶かす．これに塩化ナトリウム 15 ～

20 g を加えて飽和した後，水酸化ナトリウム試液 3 mL

を加えてアルカリ性とし，石油エーテル 30 mL で 1 回，

次に 20 mL ずつで 2 回抽出する．全石油エーテル抽出液

を合わせ，水 20 mL ずつで 2 回洗う．次に石油エーテル

抽出液を正確に 0.05 mol/L 硫酸 5 mL ずつで 3 回抽出し

た後，石油エーテル層を水 10 mL ずつで 2 回洗い，洗液

は硫酸抽出液と合わせ，過量の硫酸を 0.1 mol/L 水酸化ナ

トリウム液で滴定する（指示薬：メチルレッド・メチレンブ

ルー試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が灰青色

を経て緑色に変わるときとする．

0.05 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 43.65 mg C16H24N2・C6H8O7

貯 法 容 器 気密容器．

102231

クエン酸エトヘプタジン
Ethoheptazine Citrate

C16H23NO2・C6H8O7：453.48

本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸エトヘプタ

ジン（C16H23NO2・C6H8O7）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦く，酸味がある．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はメタノールにやや溶け

にくく，エタノールに溶けにくく，クロロホルムに極めて溶

けにくい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 3.5 ～ 4.5 である．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にエタノール 10 mL を加え，加温して

溶かし，ピクリン酸のエタノール溶液（1 → 15）5 mL を

加えてよく振り混ぜた後，一夜冷所に放置する．析出した結

晶をろ取し，水 1 mL ずつで 3 回洗った後，105 °C で 2

時間乾燥するとき，その融点は 164 ～ 168 °C（分解）であ

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）はクエン酸塩の定性反応を

呈する．

融 点 138 ～ 142 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 50 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.30 g をとり，薄めたメタノール

（1 → 2）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液

とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にシクロヘキサン/ジエチルアミン混液（9：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫

外線（主波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポットを

認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，非水滴

定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で

滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 1 滴）．ただ

し，滴定の終点は液の紫色が青色を経て黄緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 45.35 mg C16H23NO2・C6H8O7

貯 法 容 器 気密容器．

004402

クエン酸オキセラジン
Oxeladin Citrate

C20H33NO3・C6H8O7：527.60

本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸オキセラジ

ン（C20H33NO3・C6H8O7）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸又はエタノールに溶

けやすく，アセトンにやや溶けやすく，エーテルにほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.15 g に水 100 mL を加えて溶かした液につ

クエン酸エトヘプタジン256



CH2CO2K

HOCCO2K

CH2CO2K

H2O

HO C

CH2COO-

CH2COO-

COO-

2

Fe2+4Na+

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

と き，波 長 251 ～ 253 nm，257 ～ 259 nm 及び 263 ～

265 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品 0.1 g に水 10 mL を加えて溶かした液は，ク

エン酸塩の定性反応（２）及び（３）を呈する．

融 点 87 ～ 91 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10

�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄
層板にスポットする．次に n―ヘキサン/クロロホルム/メタ

ノール/アンモニア水混液（60：30：9：1）を展開溶媒とし

て約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．次に薄層板を

30 秒間ヨウ素蒸気中に放置するとき，単一のスポットを認

める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用アセトン 20 mL 及び非水滴定用氷酢酸 20 mL を加

えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 52.76 mg C20H33NO3・C6H8O7

貯 法 容 器 気密容器．

105493

クエン酸カリウム
Potassium Citrate

C6H5K3O7・H2O：324.41

本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸カリウム

（C6H5K3O7：306.39）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末である．

本品は水に極めて溶けやすく，酢酸（100）にやや溶けに

くく，エタノール（95）にほとんど溶けない．

確認試験 本品の水溶液（1 → 10）はクエン酸塩及びカリウ

ム塩の定性反応を呈する．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 8.5 ～

9.3 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.015 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，水を加えて溶かし，40

mL とする．これに希塩酸 3.0 mL 及び水を加えて 50 mL

とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL

を加える（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g を磁製のるつぼにとり，ゆるく

ふたをし，弱く加熱し，炭化する．冷後，硫酸 2 mL を加

え，白煙が生じなくなるまで注意して加熱した後，500 ～

600 °C で強熱し，灰化する．冷後，塩酸 2 mL を加え，水

浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤し，熱湯 10 mL

を加え，ガラス棒でかき混ぜ，残留物を溶かし，2 分間加温

する．この液をビーカーに入れ，少量の水で洗い込み，水

10 mL 及び希酢酸 2 mL を加え，アンモニア試液で pH

を 3.0 ～ 3.5 に調整した後，ネスラー管に入れ，少量の水

で洗い込み，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液は，硫酸 2 mL と塩酸 2 mL を水浴上

で蒸発し，更に砂浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で

潤し，以下検液の調製法と同様に操作し，鉛標準液 2.0 mL

及び水を加えて 50 mL とする（10 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） シュウ酸塩 本品 1.0 g に水 1.5 mL 及び希塩酸

2.5 mL を加えて溶かし，エタノール（95）4 mL 及び塩化

カルシウム試液 0.2 mL を加え 1 時間放置するとき，液は

澄明である（0.1 % 以下）．

（７） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．ただ

し，90 °C で 1 時間加熱する．液の色は色の比較液 K よ

り濃くない．

乾燥減量 5.0 ～ 6.0 %（1 g，200 °C，2 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.18 g を精密に量り，酢酸

（100）70 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 10.213 mg C6H5K3O7

貯 法 容 器 気密容器．

108976

クエン酸第一鉄ナトリウム
Sodium Ferrous Citrate

クエン酸鉄ナトリウム

C12H10FeNa4O14：526.01

本品を乾燥したものは定量するとき，鉄（Fe：55.85）

10.0 ～ 11.0 % を含む．

性 状 本品は緑白色～帯黄緑白色の結晶性の粉末である．

本品は水に溶けにくく，エタノール（95）にほとんど溶け

ない．
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本品は希塩酸，希硝酸又は希硫酸に溶ける．

本品は光によって徐々に褐色となる．

確認試験

（１） 本品 1 g に水 100 mL を加え，加温して溶かした

液 5 mL に希塩酸 1 mL 及びヘキサシアノ鉄（�）酸カリ
ウム試液 0.5 mL を加えるとき，青色の沈殿を生じる．

（２） 本品につき，炎色反応試験法（１）を行うとき，黄色

を呈する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1615 cm－1，1592

cm－1 及び 1560 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 0.1 mol/L 塩酸試液 20 mL を

加え，加温して溶かすとき，液は黄緑色透明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.40 g に水 100 mL を加えて溶かし，

その 10.0 mL に希塩酸 1 mL 及び塩酸ヒドロキシルアン

モニウム 0.1 g を加え，1 分間煮沸し，冷後水を加えて 50

mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005

mol/L 硫酸 0.30 mL に希塩酸 1 mL 及び塩酸ヒドロキシ

ルアンモニウム 0.1 g を加え，1 分間煮沸し，冷後水を加

えて 50 mL とする（0.36 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g を磁製皿にとり，王水 3 mL を

加えて溶かし，水浴上で蒸発乾固する．残留物に 6 mol/L

塩酸試液 5 mL を加えて溶かし，分液漏斗に移す．磁製皿

を 6 mol/L 塩酸試液 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液を分液

漏斗に合わせ，ジエチルエーテル 40 mL ずつで 2 回，次

にジエチルエーテル 20 mL で振り混ぜた後，静置し，分離

したジエチルエーテル層を除く．水層に塩酸ヒドロキシルア

ンモニウム 0.05 g を加えて溶かし，水浴上で 10 分間加熱

した後，フェノールフタレイン試液 1 滴を加え，紅色を呈

するまでアンモニア水（28）を加える．冷後ほとんど無色と

なるまで 6 mol/L 塩酸試液を滴加し，pH を 3 ～ 4 に調

整した後，希酢酸 4 mL 及び水を加えて 50 mL とし，検

液とする．比較液は磁製皿に鉛標準液 2.0 mL をとり，王

水 3 mL を加えた後，検液と同様に操作する（20 ppm 以

下）．

（４）ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５）第二鉄塩 本品約 2 g を精密に量り，ヨウ素瓶に入

れ，薄めた塩酸（1 → 7）35 mL を加えて振り混ぜ，これ

にヨウ化カリウム 4 g を加え密栓して暗所に 15 分間放置

する．放置後水 100 mL を加え遊離したヨウ素を 0.1 mol/

L チオ硫酸ナトリウム液で滴定するとき，第二鉄塩は 0.2

% 以下である（指示薬：デンプン試液 3 mL）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL ＝ 5.585 mg Fe

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧 0.7 kPa 以下，110 °C，

4 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，ヨウ素

瓶に入れ，希硫酸 25 mL 及び硝酸 2 mL を加えた後，10

分間煮沸する．冷後，水 20 mL 及びヨウ化カリウム 4 g

を加え，直ちに密栓してよく振り混ぜ，暗所に 15 分間放置

した後，水 100 mL を加え，遊離したヨウ素を 0.1 mol/L

チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 3

mL）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL ＝ 5.585 mg Fe

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108329

クエン酸タモキシフェン
Tamoxifen Citrate

C26H29NO・C6H8O7：563.64

本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸タモキシフ

ェン（C26H29NO・C6H8O7）99.0 % 以上を含む．

性 状

本品は白色の結晶性の粉末である．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

エタノール又はテトラヒドロフランに溶けにくく，アセトニ

トリルに極めて溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶け

ない．

融点：約 142 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

235 ～ 239 nm 及び 273 ～ 279 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペースト

法により測定するとき，波数 1728 cm－1，1582 cm－1，1218

cm－1 及び 701 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品及び薄層クロマトグラフ用クエン酸タモキシフェ

ン 0.05 g ずつをメタノール 5 mL に溶かし，試料溶液及

び標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板にスポットする．次にトルエン/トリエチルア

ミン混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの Rf 値

は等しい．

（４） 本品 0.01 g にピリジン 4 mL 及び無水酢酸 2 mL

を加えて振るとき，液の色は直ちに黄色を呈する．これを水

浴上で加温するとき，液の色は 2 分以内に淡赤色から濃赤

色に変わる．

純度試験 類縁物質 本品 0.025 g をアセトニトリル/水/テ

トラヒドロフラン混液（12：5：3）10.0 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，アセトニトリ

ル/水/テトラヒドロフラン混液（12：5：3）を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．別にクエン酸タモキシフェ

ン類縁物質標準品 0.025 g をアセトニトリル/水/テトラヒ

ドロフラン混液（12：5：3）10.0 mL に溶かし，類縁物質
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標準溶液とする．試料溶液，標準溶液及び類縁物質標準溶液

各 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液から得た保持時間約 14 分

（Z―異性体）及び約 16 分（E―異性体）のピーク以外のいず

れのピーク面積も標準溶液の主ピークのピーク面積の 1/2

より大きくなく，それらの合計面積は標準溶液の主ピーク面

積より大きくない．また，試料溶液の E―異性体の含量は，

クエン酸タモキシフェン類縁物質標準品の E―異性体含量か

ら計算するとき，1 % 以下である．ただし，類縁物質標準

溶液及び試料溶液から得た E―異性体のピーク面積を，それ

ぞれ AS 及び AT とする．

E―異性体含量（%）＝ C ×
MS

MT
×

AS
AT

ただし，

C：クエン酸タモキシフェン類縁物質標準品の E―異性体含

量（%）

MS：クエン酸タモキシフェン類縁物質標準品の量（mg）

MT：試料の採取量（mg）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 20 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水/テトラヒドロフラン/強アン

モニア水混液（300：125：75：2）

流量：標準溶液のタモキシフェンのピークの保持時間が約

14 分になるように調整する．

カラムの選定：類縁物質標準溶液 20�L から得たクロマ
トグラムで，Z―異性体，E―異性体の順に溶出し，Z―異

性体及び E―異性体のピーク間の谷の高さをベースライ

ンより測定するとき，フルスケールの 7 % 以下になる

ものを用いる．このとき，Z―異性体及び E―異性体の保

持時間はそれぞれ約 14 分及び約 16 分である．

検出感度：類縁物質標準溶液 20�L から得た E―異性体
のピーク高さが，フルスケールの 30 ～ 50 % となる

ように調整する．

面積測定範囲：タモキシフェンの保持時間の約 2 倍の範

囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，氷酢酸

150 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差

滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 56.36 mg C26H29NO・C6H8O7

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

107293

クエン酸チペピジン
Tipepidine Citrate

C15H17NS2・C6H8O7：467.56

本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸チペピジン

（C15H17NS2・C6H8O7）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはないか又はわずかにあり，味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はメタノールにやや溶け

にくく，無水エタノールに溶けにくく，アセトンに極めて溶

けにくく，無水エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg に氷酢酸 3 mL を加えて溶かし，ニンヒ

ドリンの硫酸溶液（1 → 1000）5 mL を加えるとき，液は

青紫色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に水 5 mL を加え，水浴中で加熱して溶

かし，冷後，試料溶液とする．試料溶液 2 mL に臭素試液

1 ～ 2 滴を加えるとき，直ちに試液の色は消える．

（３）（２）の試料溶液 2 mL にクロラミン試液 5 mL を加

えるとき，黄色を呈するか又は黄色の沈殿を生じる．

（４） 本品 0.01 g に水 500 mL を加え，加温して溶かし，

冷後，この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 245 ～ 249 nm に吸収の極大

を示す．

（５） 本品 0.1 g に水 10 mL を加え，加温して溶かし，

冷後，沈殿が生じるまで水酸化ナトリウム試液を加える．こ

の液にクロロホルムを加えて振り混ぜた後，水層をとり，ア

ンモニア試液を加えて中性とした液は，クエン酸塩の定性反

応（２）及び（３）を呈する．

融 点 138 ～ 142 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.010 g をとり，移動相を加えて溶

かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，移動相を加えて正確に 50 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のチペピジン以外のピークの合計面積は，標準溶液のチペ

ピジンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管
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に 5�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/酢酸アンモニウム溶液（1 → 500）

混液（4：1）

流量：チペピジンの保持時間が 5 ～ 7 分になるように調

整する．

検出感度：標準溶液から得たクロマトグラムでチペピジン

のピーク高さがフルスケールの約 5 % になるように調

整する．

面積測定範囲：チペピジンの保持時間の約 2 倍の範囲

カラムの選定：本品 0.012 g 及び o―テルフェニル 4 mg

を量り，移動相を加えて溶かし，50 mL とする．この

液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，分離度
2.0 以上のものを用いる．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，硫酸，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.9 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試薬 2 滴）．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 46.76 mg C15H17NS2・C6H8O7

貯 法 容 器 気密容器．

004405

クエン酸ニカメタート
Nicametate Citrate

C12H18N2O2・C6H8O7：414.41

本品を乾燥したものは，定量するとき，クエン酸ニカメタ

ート（C12H18N2O2・C6H8O7）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，特異の芳香を有し，わ

ずかに酸味がある．

本品は水又は氷酢酸に溶けやすく，メタノールにやや溶け

にくく，エタノール，アセトン，ベンゼン又はクロロホルム

にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 5 mg に 2,4―ジニトロクロルベンゼン 0.01 g

を混ぜ，5 ～ 6 秒間穏やかに加熱して融解し，冷後，水酸

化カリウム・エタノール試液 4 mL を加えるとき，液は暗

赤色を呈する．

（３） 本品 0.1 g に水を加えて溶かし 100 mL とする．こ

の液 5 mL をとり，水を加えて 100 mL とする．この液に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 262 ～ 265 nm に吸収の極大を，波長 239

～ 245 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）はクエン酸塩の定性反応を

呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（263 nm）：72.4 ～ 77.6（乾燥後，5 mg，水，

100 mL）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，50 mL とした液の pH

は 3.0 ～ 5.0 である．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g をとり試験を行う．比較液には

0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.023 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり試験を行う．比較液には

0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.096 % 以下）．

（３） シュウ酸塩 本品 0.5 g に水 3 mL を加えて溶かし，

これにエタノール 4 mL 及び塩化カルシウム試液 0.2 mL

を加えて 1 時間放置するとき，液は澄明である．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り非水滴

定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で

滴定する（指示薬：α ―ナフトールベンゼイン試液 10 滴）．

ただし，滴定の終点は液の黄褐色が黄色を経て緑色に変わる

ときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 20.720 mg C12H18N2O2・C6H8O7

貯 法 容 器 気密容器．

004407

クエン酸プロキサゾール
Proxazole Citrate

C17H25N3O・C6H8O7：479.52

本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸プロキサゾ

ール（C17H25N3O・C6H8O7）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水にやや溶けにくく，エタノ

ールに溶けにくく，クロロホルムにほとんど溶けない．

融点：約 129 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）2 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 245 ～

248 nm，250 ～ 253 nm，256 ～ 259 nm 及び 261 ～

264 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）はクエン酸塩の定性反応
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 36.840 mg （C16H20N2O2）2・C6H8O7

（１）を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.20 g をとり，水 40 mL を加え，加

温して溶かし，冷後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01

mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.053 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ベンゼン可溶物 本品を乾燥し，その約 5 g を精密

に量り，ベンゼン 50 mL を加え，10 分間よく振り混ぜた

後，ガラスろ過器（G 4）を用いてろ過する．沈殿をベンゼ

ン 10 mL ずつで 3 回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水浴

上でベンゼンを留去し，残留物を 105 °C で恒量になるまで

乾燥するとき，その量は 0.2 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，非水滴

用氷酢酸 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴

定する（指示薬：α ―ナフトールベンゼイン試液 0.5 mL）．

ただし，滴定の終点は液の黄色が黄緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 47.95 mg C17H25N3O・C6H8O7

貯 法 容 器 気密容器．

105104

クエン酸ペリソキサール
Perisoxal Citrate

（C16H20N2O2）2・C6H8O7：736.81

本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸ペリソキサ

ール〔（C16H20N2O2）2・C6H8O7〕98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はメタノールにやや溶け

にくく，エタノール又はクロロホルムに溶けにくく，アセト

ニトリルに極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は無水酢酸に溶ける．

融点：138 ～ 142 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.025 g に無水酢酸 5 mL を加えて溶かし，水

浴中で加熱するとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に薄めた氷酢酸（1 → 5）50 mL を加え

て溶かし，テトラフェニルボロンナトリウム溶液（1 →

250）5 mL を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.5 g に水 50 mL を加えて溶かし，アンモニ

ア試液で pH 9 ～ 10 とした後，クロロホルム 100 mL ず

つで 2 回抽出する〔水層は（４）の試験に用いる〕．クロロ

ホルム抽出液を合わせ，水 50 mL で洗い，無水硫酸ナトリ

ウム 1 g を加え，振り混ぜた後，ろ過する．水浴上でろ液

に空気を送りながらクロロホルムを蒸発し，残留物をデシケ

ーター（減圧，シリカゲル）で 1 時間乾燥する．残留物

0.1 g にクロロホルム 1 mL を加えて溶かし，試料溶液と

する．試料溶液につき，赤外吸収スペクトル測定法のクロロ

ホルム溶液法により測定するとき，波数 3400 cm－1，2930

cm－1，2840 cm－1，2810 cm－1，1620 cm－1，1600 cm－1 及び

1580 cm－1 付近に吸収を認める．

（４）（３）の水層を水浴中で減圧で蒸発乾固する．残留物

に水 5 mL を加えて溶かし，2 等分した液は，クエン酸塩

の定性反応（２）及び（３）を呈する．

pH 本品 0.5 g に水 50 mL を加え，加温して溶かし，冷後，

その pH を測定するとき，5.0 ～ 6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 50 mL を加え，加温して溶

かし，室温に冷却した液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g に水 40 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L

硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，メタノール/クロロ

ホルム混液（1：1）を加えて溶かし，正確に 20 mL とし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール/

クロロホルム混液（1：1）を加えて正確に 200 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にジクロルエタン/メタノール/

強アンモニア水混液（90：10：1）を展開溶媒として約 12

cm 展開した後，薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥する．冷

後，これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 10 mL を加えて溶かし，アセトニトリル 30 mL を加え，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニ

リン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青色に変

わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

クエン酸ペリソキサール 261



炭酸マグネシウム 107 g

ク エ ン 酸 230 g

精 製 水 適 量

全 量 1000 mL

HN

HOCH2CHCH2OOC

OH

N

Cl

109071

クエン酸マグネシウム液
Magnesium Citrate Solution

本品は定量するとき，酸化マグネシウム（MgO：40.30）

4.0 ～ 4.8 w/v % を含む．

製 法

精製水（日局）600 mL を 90 °C に加熱し，クエン酸

（日局）を加えて溶かす．この液を 80 °C 以上に保ちながら，

炭酸マグネシウム（日局）を徐々に加えて溶かす．冷後，精

製水（日局）を加えて，全量を 1000 mL として製する．

性 状 本品は微黄色の澄明な無臭の液で，強い酸味がある．

確認試験

（１） 本品 5 mL にアンモニア試液を加えて中性とした液

に，塩化カルシウム試液 10 mL を加えて煮沸し，ガラスろ

過器（G 3）を用いてろ過する．ろ液はマグネシウム塩の定

性反応を呈する．

（２） 本品はクエン酸塩の定性反応を呈する．

pH 3.1 ～ 4.1

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 mL をとり，試験を行う，比較液

には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 2.0 mL をとり，試験を行う．比較液

には 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.010 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 mL をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 鉄 本品 1.0 mL に希硝酸 7.5 mL を加えて 1 分間

煮沸し，冷後，水を加えて 50 mL とし，過硫酸アンモニウ

ム 0.05 g 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5 mL を加

えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，液の色は次の比較液よ

り濃くない．

比較液：鉄標準液 1.0 mL に希硝酸 7.5 mL 及び水を加

えて 50 mL とし，同様に操作する．

（５） ヒ素 本品 2.0 mL をとり，第 1 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以

下）．

定 量 法 本品 10 mL を正確に量り，水を加えて正確に 50

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，あらかじめ 70

～ 80 °C に加温した水 150 mL に加え，塩化アンモニウム

試液 1 mL 及び強アンモニア水 3 mL を加え，よくかき混

ぜながら，8―キノリノールのエタノール溶液（1 → 20）10

mL を加える．30 分間放置した後，ガラスろ過器（G 4）

を用いてろ過し，残留物は温湯 20 mL ずつで 5 回洗う．

ガラスろ過器及び残留物を 105 °C で 2 時間乾燥し，冷

後，その質量を精密に量り，沈殿物の質量（W）を求める．

酸化マグネシウム（MgO）の量（mg）＝ W（mg）× 0.1156

貯 法 容 器 気密容器．

102512

グラフェニン
Glaphenine

C19H17ClN2O4：372.80

本品を乾燥したものは定量するとき，グラフェニン

（C19H17ClN2O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，エタノール又はジオキサンに

溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けにくく，水又はエー

テルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に塩酸 1 mL を加えて溶かすとき，液

は黄色を呈する．更にドラーゲンドルフ試液 2 mL を加え

るとき，だいだい赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 500）1 mL に塩酸ヒド

ロキシルアミン溶液（1 → 7）0.5 mL 及び水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 10）0.5 mL を加えてよく振り混ぜ，60±5

°C の水浴中で 10 分間加温する．冷後，薄めた塩酸（1 →

4）0.5 mL 及び塩化第二鉄 0.2 g を 0.01 mol/L 塩酸 20

mL に溶かした液 2 mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置す

るとき，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 170 ～ 174 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にジオキサン 20 mL を加えて溶

かすとき，液は澄明である．

（２） 塩化物 本品 5 g に水 100 mL を加え，5 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．ろ液 10

mL を検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.70 mL を加える（0.050 % 以下）．

（３） 硫酸塩（２）のろ液 10 mL を検液とし，試験を行う．

比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 %

以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.20 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（10 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.020 g をとり，エタノールを加えて溶かし，

正確に 20 mL とし，試料溶液とする．この液につき薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し
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H3C SO2NHCONH N

Cl SO2NHCONHN

た薄層板にスポットする．次に，ヘキサン/アセトン/メタノ

ール混液（6：3：1）を展開溶媒とし，約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.7 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 3 滴）．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わると

きとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 37.280 mg C19H17ClN2O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108875

グリクラジド
Gliclazide

C15H21N3O3S：323.41

本品を乾燥したものは定量するとき，グリクラジド

（C15H21N3O3S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はジメチルホルムアミド又はクロロホルムに溶けやす

く，メタノール，無水酢酸又は氷酢酸にやや溶けにくく，エ

タノールに溶けにくく，エーテルに極めて溶けにくく，水に

ほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g をクロロホルム 2 mL に溶かし，ろ紙上

にスポットし，ドラーゲンドルフ試液を噴霧するとき，スポ

ットはだいだい色を呈する．

（２） 本品 0.05 g に水酸化ナトリウム 0.1 g を加え，徐々

に加熱して融解する．冷後，水 1 mL を加えてかき混ぜ，

これに塩酸 1 mL を加え，直ちに水酸化ニッケル紙でおお

い，水浴上で加温するとき，発生するガスは水酸化ニッケル

紙を黒変する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 125000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 226 ～ 230 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，1710

cm－1，1597 cm－1，1163 cm－1 及び 815 cm－1 付近に吸収を

認める．

融 点 165 ～ 169 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.15 g をクロロホルム 5 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により

試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄

層板にスポットする．次に酢酸 n―ブチル/クロロホルム/ギ

酸混液（3：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）30 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 32.341 mg C15H21N3O3S

貯 法 容 器 密閉容器．

102548

グリクロピラミド
Glyclopyramide

C11H14ClN3O3S：303.77

本品を乾燥したものは定量するとき，グリクロピラミド

（C11H14ClN3O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，アセトン

又はクロロホルムに溶けにくく，水，エタノール又はエーテ

ルにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.05 g をとり，加熱して融解するとき，発生す

るガスは潤した赤色リトマス紙を青変する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 231 ～ 233 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3215 cm－1，1718

cm－1，1356 cm－1 及び 1090 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 195 ～ 200 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL 及

び水 10 mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，70 °C で 5 分

間加温した後，氷水中で 1 時間冷却し，ろ過する．ろ液 25

グリクロピラミド 263



0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 30.377 mg C11H14ClN3O3S

Cl

COOH

mL にメチルレッド試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 0.50 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（３） 塩化物 本品 1.0 g をジメチルホルムアミド 40 mL

に溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホルムアミドを加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL に希硝酸 6 mL 及びジメチルホ

ルムアミドを加えて 50 mL とする（0.018 % 以下）．

（４） 硫酸塩 本品 1.0 g をジメチルホルムアミド 40 mL

に溶かし，希塩酸 1 mL 及びジメチルホルムアミドを加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL に希塩酸 1 mL 及びジメチル

ホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.024 % 以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.50 g をジメチルホルムアミド 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，ジメチルホルムアミドを加えて正確に 50 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，ジメチルホルムアミドを加え

て正確に 50 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/メタノール/強アンモニア水混液（35：15：2）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 50 mL に溶かし，水 10 mL を加えた後，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で淡青色を呈するまで滴定す

る（指示薬：チモールフタレイン試薬 0.5 mL）．別にジメ

チルホルムアミド 50 mL に水 23 mL を加えた液につき，

同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

108684

クリダナク
Clidanac

C16H19ClO2：278.77

本品を乾燥したものは定量するとき，クリダナク

（C16H19ClO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はエタノール，アセトン，酢酸エチル，ジオキサン，

エーテル，クロロホルム又は四塩化炭素に溶けやすく，メタ

ノールにやや溶けやすく，ヘキサン又は石油エーテルに溶け

にくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.03 g にクロロホルム 10 mL を加えて溶かし，

硫酸銅・トリエタノールアミン試液 5 mL を加えて激しく

振り混ぜるとき，クロロホルム層は青緑色を呈する．

（２） 本品のクロロホルム溶液（3 → 50000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 275 ～ 278 nm 及び 283 ～ 286 nm に吸収の極大を示

す．

（３） 本品の四塩化炭素溶液（1 → 10）につき，テトラメ

チルシランを内部標準として，1H 核磁気共鳴スペクトルを

測定するとき，δ1.0 ～ 2.1 に幅広い多重線のシグナル A

を，δ2.4 付近に多重線シグナル B を，δ2.9 付近に幅広

い多重線のシグナル C を，δ3.9 付近に三重線のシグナル

D を，δ7.1 付近に鋭い単一線のシグナル E を，δ7.4 付

近に鋭い単一線のシグナル F を，δ12 付近に単一線のシ

グナル G を示し，各シグナルの面積強度比 A：B：C：

D：E：F：G はほぼ 10：2：3：1：1：1：1 である．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 151 ～ 154 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にエタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL

及び水 30 mL を加えて溶かし，希硝酸 15 mL を加えてろ

過する．ろ液 30 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.25 mL を加える（0.015 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質

（�） 装置 図に示すものを用いる．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 27.877 mg C16H19ClO2
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（�） 操作法 本品 0.10 g をとり，エーテル/メタノール

混液（9：1）20 mL を加えて溶かし，その 1.0 mL を試料

管 A に入れる．A を，あらかじめ吹き込み管 C にエーテ

ル 15 mL，反応管 B にカルビトール 2.0 mL 及び水酸化

カリウム溶液（3 → 5）1.0 mL，三角フラスコ E に酢酸

50 mL をそれぞれ入れた装置に連結する．次にコック F

を開いて，窒素の流速を毎分約 20 mL に調整した後，分液

漏斗 D に入れた N ―メチル―N ―ニトロソ―p―トルエンスル

ホンアミドのエーテル溶液（1 → 2）の 5 滴を徐々に滴加

し，5 分間反応させる．A を装置から外し，窒素を通じな

がら蒸発乾固する．残留物に内部標準溶液 2 mL を正確に

加えて溶かし，試料溶液とする．試料溶液 2�L をガスク
ロマトグラフ用マイクロシリンジを用いて量り，次の条件で

ガスクロマトグラフ法によって試験を行う．得たクロマトグ

ラフから，保持時間約 17 分の 5―シクロヘキシル―1―インダ

ンカルボン酸メチル，保持時間約 19 分のフタル酸ジ―n―ブ

チル（内部標準物質），保持時間約 27 分の 4―クロロ―5―シ

クロヘキシル―1―インダンカルボン酸メチル，保持時間約

32.5 分の 6 ―クロロ―5―シクロヘキシル―1―インダンカルボン

酸エチル及び保持時間約 38 分の 6 ―クロロ―5―シクロヘキ

シル－1―インダノンのピーク面積を測定する．各々の類縁物

質のピーク面積の合計を A，内部標準物質のピーク面積を

AS とするとき，A は AS より小さい．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 5 m のガラスカラムに

充てん剤として酸処理及びシラン処理した 177 ～ 255

�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土にトリフロロプ
ロピルメチルシリコーンオイル（トリフロロプロピルメ

チル含量 50 %，メチルシリコーン含量 50 %）を 10

% の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：210 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分約 60 mL の一定量になるように調整する．

乾燥減量：0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，メタ

ノール 70 mL を加えて溶かし，水 30 mL を加えた後，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノ

ールフタレイン試液 10 滴）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109208

グリチルリチン酸二アンモニウム
Diammonium Glycyrrhizinate

C42H68N2O16：857.00

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，グリチルリ

チン酸二アンモニウム（C42H68N2O16）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，特異な甘味があ

る．

本品は水又は希エタノールに溶けやすく，エタノールに極

めて溶けにくく，クロロホルム又はエーテルにはほとんど溶

けない．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に 1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加え，10

分間煮沸し，冷後，沈殿をろ取し，水で洗い，105 °C で 1

時間乾燥する．乾燥物のエタノール溶液（1 → 1000）1 mL

に 2，6 ―ジ―第三ブチル―p―クレゾール試液 0.5 mL 及び水酸

化ナトリウム溶液（1 → 5）1 mL を加え，水浴上で 30 分

間加熱するとき，赤紫色～紫色の浮遊物を生じる．

（２）（１）のろ液 1 mL にナフトレゾルシン 10 mg 及び

塩酸 5 滴を加え，1 分間煮沸した後，5 分間放置し，直ち

に冷却する．この液にベンゼン 3 mL を加えて振り混ぜる

とき，ベンゼン層は赤紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）はアンモニウム塩の定性反

応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて加温して溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．
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グリチルリチン酸二アンモニウム（C42H68N2O16）の量（%）

＝
ニコチン酸アミド標準品の量（mg）
試料の採取量（mg）－ 水分（mg）

×
2 AT

AS × 1.105
× 100
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（２） 塩化物 本品 0.5 g に希硝酸 6 mL 及び水 10 mL

を加えて，10 分間煮沸した後ろ過し，残留物は少量の水で

2 回洗い，洗液はろ液に合わせる．ろ液がもし着色している

ときは，過酸化水素 1 mL を加え，水浴上で 10 分間加熱

する．冷後，析出物をろ過し，残留物は少量の水で 2 回洗

い，洗液はろ液に合わせて水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.20

mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.014

% 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g に希塩酸 5 mL 及び水 10 mL

を加え，10 分間煮沸した後ろ過し，残留物は少量の水で 2

回洗い，洗液はろ液に合わせ，アンモニア試液で中和する．

ろ液がもし着色しているときは過酸化水素 1 mL を加え，

水浴上で 10 分間加熱する．冷後，必要ならばろ過し，残留

物は少量の水で 2 回洗い，洗液はろ液に合わせ，水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.005 mol/L 硫酸 0.30 mL に希塩酸 1 mL 及び水を加え

て 50 mL とする（0.029 % 以下）．

（４） 重金属 強熱残分で得た残留物に希酢酸 2 mL を加

えて溶かし，水を加え，必要ならばろ過し 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL

に希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする（10 ppm

以下）．

（５） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

水 分 8.0 % 以下（0.1 g，容量滴定法，逆滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（2.0 g，脱水物換算）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，水を加えて正確に

1000 mL とし，この液 10 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 25 mL とし試料溶液とする．別にニコチン酸アミド

標準品をデジケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥

した後，その約 0.05 g を精密に量り，水を加えて正確に

1000 mL とし，この液 10 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 25 mL とし対照標準溶液とする．試料溶液につき，

波長 257 nm 付近における吸収の極大波長における吸光度

AT，対照標準溶液につき，波長 261 nm 付近における吸収

の極大波長における吸光度 AS をそれぞれ測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

004424

グリチルリチン酸二カリウム
Dipotassium Glycyrrhizinate

C42H60K2O16：899.11

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，グリチルリ

チン酸二カリウム（C42H60K2O16）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の粉末で，においはなく，特異な

甘味がある．

本品は水又は希エタノールに溶けやすく，エタノールに極

めて溶けにくく，クロロホルム又はエーテルにほとんど溶け

ない．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に 1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加え，10

分間煮沸し，冷後，沈殿をろ取し，水で洗い，105 °C で 1

時間乾燥する．乾燥物のエタノール溶液（1 → 1000）1 mL

に 2，6 ―ジ―第三ブチル―p―クレゾール試液 0.5 mL 及び水酸

化ナトリウム溶液（1 → 5）1 mL を加え，水浴上で 30 分

間加熱するとき，赤紫色～紫色の浮遊物を生じる．

（２）（１）のろ液 1 mL にナフトレゾルシン 10 mg 及び

塩酸 5 滴を加え，1 分間煮沸した後，5 分間放置し，直ち

に冷却する．この液にベンゼン 3 mL を加えて振り混ぜる

とき，ベンゼン層は赤紫色を呈する．

（３） 本品を灰化して得た残留物は，カリウム塩の定性反応

を呈する．

pH 本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.0 ～ 6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g に希硝酸 6 mL 及び水 10 mL

を加えて，10 分間煮沸した後，ろ過し，残留物は少量の水

で 2 回洗い，洗液はろ液に合わせる．ろ液がもし着色して

いるときは，過酸化水素 1 mL を加え，水浴上で 10 分間

加熱する．冷後，析出物をろ過し，残留物は少量の水で 2

回洗い，洗液はろ液に合わせ，水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.20 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（0.014 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g に希塩酸 5 mL 及び水 10 mL

を加え 10 分間煮沸した後，ろ過し，残留物は少量の水で 2
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グリチルリチン酸二カリウム（C42H60K2O16）の量（%）

＝
ニコチン酸アミド標準品の量（mg）
試料の採取量（mg）－ 水分（mg）

×
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AS × 1.053
× 100
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回洗い，洗液はろ液に合わせ，アンモニア試液で中和する．

ろ液がもし着色しているときは過酸化水素 1 mL を加え，

水浴上で 10 分間加熱する．冷後，必要ならばろ過し，残留

物は少量の水で 2 回洗い，洗液はろ液に合わせ，水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.005 mol/L 硫酸 0.30 mL に希塩酸 1 mL 及び水を加え

て 50 mL とする（0.029 % 以下）．

（４） 重金属 強熱残分で得た残留物に希酢酸 2 mL を加

えて溶かし，水を加え，必要ならばろ過し，50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL

を加える（10 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

水 分 8.0 % 以下（0.1 g，容量滴定法，逆滴定）．

強熱残分 18.0 ～ 21.0 %（2.0 g，脱水物換算）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，水を加えて正確に

1000 mL とし，この液 10 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 25 mL とし，試料溶液とする．別にニコチン酸アミ

ド標準品をデシケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾

燥した後，その約 0.05 g を精密に量り，水を加えて正確に

1000 mL とし，この液 10 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 25 mL とし，対照標準溶液とする．試料溶液につき，

波長 257 nm 付近における吸収の極大波長における吸光度

AT，対照標準溶液につき，波長 261 nm 付近における吸収

の極大波長における吸光度 AS をそれぞれ測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

004410

グリチルレチン酸
Glycyrrhetinic Acid

C30H46O4：470.68

本品を乾燥したものは定量するとき，β―グリチルレチン

酸（C30H46O4）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はピリジンに溶けやすく，エタノール又はクロロホル

ムにやや溶けやすく，石油エーテルに溶けにくく，水にほと

んど溶けない．

融点：288 ～ 297 °C

確認試験

（１） 本品 0.01 g に無水酢酸 1 mL を加え，硫酸 3 滴を

加えるとき液は，赤紫色～暗赤色を呈する．

（２） 本品 1.5 mg にエタノール 1 mL を加えて溶かし，

これに 2，6 ―ジ―第三ブチル―p―クレゾール試液 0.5 mL 及び

水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）1 mL を加え，30 分間水

浴上で加熱してエタノールを留去するとき，紫色の浮遊物を

生じる．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にエタノール 30 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希硝酸 3 mL 及び硝酸銀試液 3 mL を加え，10

分間放置するとき，液の混濁は次の比較液より濃くない．

比較液：エタノール 30 mL に 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL

及び硝酸銀試液 3 mL を加える（0.053 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.10 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，水 4 mL，希塩酸 1 mL 及び塩化バリウム試液 3

滴を加え，10 分間放置するとき，液の混濁は次の比較液よ

り濃くない．

比較液：エタノール 30 mL に水 4 mL，0.005 mol/L 硫

酸 0.30 mL 及び塩化バリウム試液 3 滴を加える（0.144 %

以下）．

（４） 重金属 強熱残分で得た残留物に希酢酸 2 mL を加

えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（６） グリチルリチン酸 本品 0.20 g に水 5 mL，塩酸 3

mL 及び流動パラフィン 0.5 mL を加え，155 °C 付近の油

浴中で蒸留し，初留液に 2，4―ジニトロフェニルヒドラジン

試液 3 滴を加えるとき，だいだい赤色の沈殿を生じない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（2.0 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，エタ

ノール 30 mL を加えて溶かし，水 5 mL を加え，0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノー

ルフタレイン試液 3 滴）．別に同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 47.07 mg C30H46O4

貯 法 容 器 気密容器．

004412

グリブゾール
Glybuzole

C12H15N3O2S2：297.40

本品を乾燥したものは定量するとき，グリブゾール

（C12H15N3O2S2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノール，クロロホルム又は n―ブチルアミンに
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 29.740 mg C12H15N3O2S2

SO2N

Na N

N

OCH2CH2OCH3

溶けやすく，エーテルにやや溶けやすく，水に極めて溶けに

くい．

本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混

ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置

するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

270 ～ 274 nm に吸収の極大を，波長 238 ～ 242 nm に

吸収の極小を示す．

（３） 本品 0.01 g をとり，薄めた強過酸化水素水（1 →

40）10 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により操作

するとき，吸収液は硫酸塩の定性反応（１）を呈する．

融 点 161 ～ 164 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に希水酸化ナトリウム試液 20 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 250 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホ

ルム/メタノール混液（9：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得たスポットは，主ス

ポット以外に他のスポットを認めないか，又は認めても標準

溶液から得られたスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，中和

エタノール 25 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 1

mL）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

004414

グリミジンナトリウム
Glymidine Sodium

C13H14N3NaO4S：331.32

本品を乾燥したものは定量するとき，グリミジンナトリウ

ム（C13H14N3NaO4S）98.0 % 以上を含む．

性 状

本品は白色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

はない．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，エ

ーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を水 5 mL に溶かし，n―ブチルアミン

1 mL 及び硫酸銅試液 2 滴を加え，よく振り混ぜる．これ

にクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，

クロロホルム層は緑色を呈する．

（２） 本品 0.25 g を水 10 mL に溶かし，希硫酸 1 mL

を加え，生じた沈殿をろ取し，水 5 mL ずつで 4 回洗い，

105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 153 ～ 157

°C である．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペースト

法により測定するとき，波数 1538 cm－1，1345 cm－1，1262

cm－1，1142 cm－1 及び 1095 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

pH 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 8.5 ～

9.5 である．

融 点 225 ～ 229 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g を水 30 mL に溶かし，硝酸 1

mL を加えてろ過し，水 10 mL で洗い，洗液をろ液に合わ

せ，更に水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える

（0.014 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g を水 30 mL に溶かし，希塩酸

2 mL を加えてろ過し，水 10 mL で洗い，洗液をろ液に合

わせ，更に水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加え

る（0.038 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，強熱残分試験法を準用

して強熱し，以下第 2 法により操作し，試験を行う．比較

液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.25 g を水 5 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶

液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤
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入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロ

ホルム/氷酢酸混液（9：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 19.0 ～ 24.0 %（1 g）．

定 量 法

本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ヨウ素瓶に

入れ，水 25 mL に溶かし，0.05 mol/L 臭素液 25 mL を

正確に加える．更に希硫酸 15 mL を加えて直ちに密栓し，

振り混ぜた後，5 分間放置する．次にヨウ化カリウム試液 6

mL を注意して加え，直ちに密栓してよく振り混ぜた後，5

分間放置し，遊離したヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリ

ウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．同様の

方法で空試験を行う．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 16.566 mg C13H14N3NaO4S

貯 法 容 器 気密容器．

105501

グルコン酸カリウム
Potassium Gluconate

C6H11KO7：234.25

本品を乾燥したものは定量するとき，グルコン酸カリウム

（C6H11KO7）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～黄白色の結晶性の粉末又は粒で，におい

はなく，味はわずかに苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸に溶けやすく，無水

エタノール，エーテル及びクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 25）の pH は 6.9 ～ 7.8 である．

融点：約 178 °C（分解）

確認試験

（１） 本品 0.5 g をとり，水 5 mL を加え，加温して溶か

し，氷酢酸 0.65 mL 及び新たに蒸留したフェニルヒドラジ

ン 1 mL を加え，水浴上で 30 分間加熱し，冷後，ガラス

棒で内壁をこする．析出した結晶をろ取し，熱湯 10 mL を

加えて溶かし，活性炭少量を加えてろ過する．冷後，ガラス

棒で容器の内壁をこするとき，結晶を析出する．結晶をろ取

し，乾燥するとき，その融点は約 195 °C（分解）である．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）はカリウム塩の定性反応を

呈する．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，1600 cm－1，

1440 cm－1，1380 cm－1，1120 cm－1 及び 1040 cm－1 付近に

吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は澄明である．

（２） 酸及びアルカリ 本品 1.0 g にあらかじめ煮沸し冷

却した水 25 mL を加えて溶かし，フェノールフタレイン試

液 2 滴を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液又は，0.1

mol/L 塩酸で中和するとき，その消費量は 0.5 mL 以下で

ある．

（３） 塩化物 本品 0.40 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.80 mL を加える（0.071 % 以下）．

（４） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 0.25 g に水 5 mL を加え，加温して溶

かし，希硫酸 5 mL 及び臭素試液 1 mL を加え，水浴上で

加熱濃縮して 5 mL とする．これを検液とし，装置 A を

用いる方法により試験を行う（8 ppm 以下）．

（７） ショ糖及び還元糖 本品 0.50 g に温湯 10 mL 及び

希塩酸 2 mL を加えて 2 分間煮沸し，冷後，炭酸ナトリウ

ム試液 5 mL を加え，5 分間放置し，水を加えて 20 mL

とし，ろ過する．ろ液 5 mL にフェーリング試液 2 mL を

加えて 1 分間煮沸するとき，直ちにだいだい黄色～赤色の

沈殿を生じない．

乾燥減量 3 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，氷酢

酸 100 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示

薬：α ―ナフトールベンゼイン試液 10 滴）．ただし，滴定の

終点は液の黄色が黄褐色を経て黄緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.425 mg C6H11KO7

貯 法 容 器 気密容器．

102325

グルコン酸第二鉄
Ferric Gluconate

本品は水酸化第二鉄とグルコン酸の化合物である．

本品を乾燥したものは定量するとき，鉄（Fe：55.85）

18.1 ～ 20.1 % を含む．

性 状 本品は黄褐色の粉末で，においはなく，特異な味があ

る．

本品は水にやや溶けやすく，メタノール，エタノール，エ

ーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって徐々に変化する．

確認試験

（１） 本品 0.5 g をとり，水 5 mL を加え，加熱して溶か

し，氷酢酸 0.65 mL 及び新たに蒸留したフェニルヒドラジ

ン 1 mL を加え，水浴上で 30 分間加熱し，冷後，ガラス

棒で内壁をこするとき，結晶を析出する．結晶をろ取し，熱

湯 10 mL を加えて溶かし，活性炭少量を加えてろ過する．

冷後，ガラス棒で容器の内壁をこすり，析出する結晶をろ取

する．更に同様に操作して 2 回再結晶し，乾燥するとき，

その融点は 199 ～ 203 °C（分解）である．

（２） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL に希硫酸 2 mL を

加えて溶かした液は第二鉄塩の定性反応（１）を呈する．
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pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，50 mL とした液の pH

は 6.0 ～ 7.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は褐色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.07 g に水 30 mL を加えて溶かし，

硝酸 3 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

1.0 mL を加える（0.507 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をるつぼにとり，強熱して灰化

した後，残留物に王水 3 mL を加えて溶かし，水浴上で蒸

発乾固する．残留物に 6 mol/L 塩酸試液 5 mL を加えて

溶かし，分離漏斗に移す．るつぼを 6 mol/L 塩酸試液 5

mL ずつで 2 回洗い，洗液を分液漏斗に合わせ，エーテル

40 mL ずつで 2 回，次にエーテル 20 mL で振り混ぜた後，

静置し，分液したエーテル層を除く．水層に塩酸ヒドロキシ

ルアミン 0.05 g を加えて溶かし，水浴上で 10 分間加熱し，

冷後，強アンモニア水を滴加して液の pH を 3.0 ～ 3.5 に

調整した後，水を加えて 50 mL とし，検液とする．

比較液には王水 3 mL を水浴上で蒸発乾固し，検液と同

様に操作した後，鉛標準液 2.5 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（25 ppm 以下）．

（４） 第一鉄塩 本品 1.0 g をとり，希硫酸 4 mL 及び水

10 mL を加えて溶かし，リン酸 0.5 mL を加える．この液

に 0.02 mol/L 過マンガン酸カリウム試液 0.35 mL を加え

て，直ちにフェリシアン化カリウム試液 1 滴を加えて振り

混ぜるとき，液の色は変化しない．

（５） カルシウム 本品 1.0 g に水及び塩酸 2 mL を加え

て溶かし，更に水を加えて正確に 100 mL とする．この液

5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，試

料溶液とする．別に無水塩化カルシウム 0.277 g を正確に

量り，水を加えて溶かし，正確に 1000 mL とする．この液

10 mL を正確に量り，水及び塩酸 2 mL を加え，以下試料

溶液と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液につき，次の条件で原子吸光光度法により試験を行うとき，

試料溶液の吸光度は標準溶液の吸光度以下である．

使用ガス：可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

ランプ：カルシウム中空陰極ランプ

波 長：422.7 nm

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，48 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，希塩

酸 20 mL を加えて溶かし，密栓して 30 分間放置する．次

に水 50 mL 及びヨウ化カリウム 2 g を加えて溶かし，再

び密栓して暗所に 30 分間放置した後，0.1 mol/L チオ硫酸

ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL ＝ 5.585 mg Fe

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

004417

グルタチオン
Glutathione

グルタチオン（還元型），還元型グルタチオン

C10H17N3O6S：307.32

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，グルタチオ

ン（C10H17N3O6S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，酸味がある．

本品は水に溶けやすく，エタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

融点：約 185 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にアンモニア試液

1 滴及びニンヒドリン溶液（1 → 1000）1 mL を加え，水

浴中で 1 ～ 2 分間加熱するとき，液は赤色～赤だいだい色

を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に水酸化ナトリウ

ム試液 2 mL 及び酢酸鉛試液 0.3 mL を加え，水浴中で 3

分間加熱するとき，黒色の沈殿を生じる．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3340 cm－1，3240 cm－1，

2520 cm－1，1712 cm－1，1662 cm－1 及び 1532 cm－1 付近に

吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－15.5 ～ －17.5°（乾燥物に換算したもの
2 g，水，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g を移動相 100 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のグルタチオン以外の

ピークの合計面積は，標準溶液のグルタチオンのピーク面積

より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：リン酸二水素カリウム 6.8 g 及び 1―ヘプタンス
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ルホン酸ナトリウム 2.2 g を水 1000 mL に溶かす．

この液にリン酸を加えて pH を 3.0 に調整した後，孔

径 0.4�m のメンブランフィルターを用いてろ過する．
ろ液 970 mL をとり，メタノール 30 mL を加える．

流量：グルタチオンの保持時間が約 5 分になるように調

整する．

カラムの選定：グルタチオン 0.05 g，D ―フェニルグリシ

ン 0.01 g 及びアスコルビン酸 0.05 g をとり，水に溶

かし，100 mL とする．この液 10�L につき，上記の
条件で操作するとき，アスコルビン酸，グルタチオン，

D ―フェニルグリシンの順に溶出し，アスコルビン酸と

グルタチオンの分離度及びグルタチオンと D ―フェニル

グリシンの分離度がそれぞれ 5 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たグルタチオンのピー
ク高さがフルスケールの 10 ～ 30 % になるように調

整する．

面積測定範囲：グルタチオンの保持時間の約 4 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，メタリン酸溶液（1

→ 50）50 mL に溶かし，0.05 mol/L ヨウ素液で滴定する

（指示薬：デンプン試液 1 mL）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 30.732 mg C10H17N3O6S

貯 法 容 器 気密容器．

003612

L―グルタミン
L― Glutamine

C5H10N2O3：146.14

本品を乾燥したものは定量するとき，L―グルタミン

（C5H10N2O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，わずか

に特異な味がある．

本品は水にやや溶けやすく，エタノール又はエーテルにほ

とんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は約 5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3410 cm－1，1686 cm－1，

1636 cm－1 及び 1489 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋6.3 ～ ＋7.3° 本品を乾燥し，その約 2
g を精密に量り，水 45 mL を加え，40 °C に加温して溶

かし，速やかに冷却した後，水を加えて正確に 50 mL とし，

60 分以内に層長 100 mm で測定する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 25 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し試

験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm

以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 他のアミノ酸 本品 0.30 g をとり，水 50 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノ

ール/水/氷酢酸混液（3：1：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒドリンのアセ

トン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80 °C で 5 分間

乾燥するとき，試料溶液から得られた紫色のスポットは，主

スポット以外に他のスポットを認めないか，又は認めても 2

つ以下で，それらは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，ギ酸

3 mL に溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 14.614 mg C5H10N2O3

貯 法 容 器 気密容器．

003613

L―グルタミン酸
L―Glutamic Acid

C5H9NO4：147.13

本品を乾燥したものは定量するとき，L―グルタミン酸

（C5H9NO4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

わずかに特異な味と酸味がある．

本品はギ酸に溶けやすく，水に溶けにくく，エタノール又

はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．

本品の飽和水溶液の pH は約 3 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈す

る．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1641 cm－1，1312 cm－1，
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 14.713 mg C5H9NO4
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1055 cm－1 及び 947 cm－1 付近に吸収を認める．もし，吸

収の位置が異なる場合には，本品を最小量の水に溶かした後，

60 °C で濃縮乾固したものにつき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋31.5 ～ ＋32.5°（乾燥後，2.5 g，2 mol/
L 塩酸試液，25 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 2 mol/L 塩酸試液 20 mL を加

えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g に希硝酸 6 mL 及び水 20 mL

を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を

加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g に希塩酸 5 mL 及び水 30 mL

を加えて溶かし，水を加えて 45 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に

希塩酸 5 mL 及び水を加えて 45 mL とする．ただし，検

液及び比較液には塩化バリウム試液 5 mL ずつを加える

（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.30 g をとり，0.2 mol/L 水酸

化ナトリウム試液を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正

確に 10 mL とし，この液 1 mL を正確に量り，水を加え

て正確に 20 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に 1―ブタノール/水/

酢酸（100）混液（3：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を 80 °C で 30 分間乾燥する．これにニ

ンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，

80 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水

100 mL を加え，加温して溶かす．冷後，0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液で滴定する（指示薬：ブロムチモールブルー試

液 2 ～ 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の黄色が緑色に変

わるときとする．

貯 法 容 器 気密容器．

103748

L―グルタミン酸 L―アルギニン
L―Arginine L―Glutamate

アルギニングルタメート，L‐アルギニン L―グルタミン酸塩

C6H14N4O2・C5H9NO4・xH2O

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，L―グルタミ

ン酸 L―アルギニン（C6H14N4O2・C5H9NO4：321.33）98.5 %

以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，特異な味がある．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，氷酢酸に極めて溶けにく

く，メタノール，エタノール又はエーテルにほとんど溶けな

い．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に水酸化ナトリウム

試液 2 mL 及び α ―ナフトールのエタノール溶液（1 →

1000）1 ～ 2 滴を加え，5 分間放置した後，次亜塩素酸ナ

トリウム試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，液は帯黄赤色を呈す

る．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）10 mL に 8 mol/L 水酸化

ナトリウム試液 5 mL を加え，3 分間加熱するとき，発生

するガスは潤した赤色リトマス紙を青変する．

旋 光 度 〔α〕20
D：＋28.0 ～ ＋30.0°（脱水物に換算したもの

2 g，6 mol/L 塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 6.0 ～

7.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.30 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.35 mL を加える（0.041 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.8 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.030 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.10 g をとり，水に溶かし，正

確に 20 mL とし，試料溶液とする．別に L―グルタミン酸

0.010 g をとり，水に溶かし，正確に 10 mL とする．この

液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 50 mL とし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 10.711 mg C6H14N4O2・C5H9NO4

NaOOCCH2CH2 C COOH

H

NH2

H2O

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にス

ポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（2：1：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これにニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均

等に噴霧した後，80 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液

から得た 2 個の主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

水 分 15 % 以下（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，ギ酸 3 mL に溶かし，

氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

104330

L―グルタミン酸ナトリウム
Monosodium L―Glutamate Monohydrate

C5H8NNaO4・H2O：187.13

本品を乾燥したものは定量するとき，L―グルタミン酸ナト

リウム（C5H8NNaO4・H2O）99.0 % 以上を含む．

性 状

本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，特

異な味がある．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，氷酢酸，エタノール又は

エーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈す

る．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1685 cm－1，1604

cm－1，1397 cm－1 及び 1093 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋24.8 ～ ＋25.3°（乾燥後，2.5 g，2 mol/L
塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 6.7 ～

7.2 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.30 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.35 mL を加える（0.041 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g を水 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/水/

氷酢酸混液（2：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これにニンヒドリンのアセトン溶

液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80 °C で 5 分間加熱す

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，98 °C，5 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.09 g を精密に量り，ギ酸

3 mL を加えて溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 9.356 mg C5H8NNaO4・H2O

貯 法 容 器 気密容器．

109159

グルタラール
Glutaral Concentrate

本品はグルタルアルデヒドの水溶液である．

本品は定量するとき，グルタルアルデヒド（C5H8O2：

100.12）50.0 ～ 52.0 % を含む．

性 状 本品は無色～淡黄色澄明の液で，そのガスは粘膜を刺

激する．

本品は水，エタノール又はアセトンと混和する．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）10 mL に硝酸銀・アンモニ

ア試液 1 mL を加えて加熱するとき，管壁に銀鏡を生じる．

（２） 本品 0.4 mL に 2，4―ジニトロフェニルヒドラジン・

エタノール試液 30 mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置した

後，ろ過し，ろ紙上の残留物はエタノール 20 mL で洗う．

残留物に加温した 1，2―ジクロルエタン 20 mL を加えて溶

かし，温時ろ過する．

ろ液を氷水中で冷却し，析出した結晶をろ取し，アセトン

30 mL を加え，加温して溶かした後，温時ろ過する．ろ液

を氷水中で冷却し，析出しただいだい黄色の結晶をろ取し，

減圧で乾燥するとき，その融点は 185 ～ 193 °C である．

pH 本品 1.0 mL に水 24 mL を加えた液の pH は 3.5 ～

4.5 である．

比 重 d2020：1.128 ～ 1.135

純度試験

（１） 溶状 本品 5 mL に水 95 mL を加えて混和した液
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は無色澄明である．

（２） 酸 本品 6 g をとり，フェノールフタレイン試液 1

滴を加え，0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液で 15

秒間以上持続する淡赤色を呈するまで滴定するとき，0.1

mol/L 水酸化カリウム・エタノール液の消費量は 4.0 mL

以下である．

（３） 重金属 本品 2.0 mL をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

定 量 法 はかり瓶に水 5 mL を入れて質量を精密に量り，

これに本品約 1.2 g を加え，再び精密に量る．これを，中

和塩酸ヒドロキシルアミン試液 65 mL 及びトリエタノール

アミン試液 50 mL をそれぞれ正確に量り，フラスコに入れ，

窒素を通じて空気を置換したものに加える．密栓して時々振

り混ぜながら 60 分間放置した後，0.25 mol/L 硫酸で青緑

色になるまで滴定する．同様の方法で空試験を行う．

0.25 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 25.029 mg C5H8O2

貯 法

保存条件 40 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

102532

グルテチミド
Glutethimide

C13H15NO2：217.26

本品を乾燥したものは定量するとき，グルテチミド

（C13H15NO2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがある．

本品はメタノール，エタノール，酢酸エチル，エーテル又

はクロロホルムに溶けやすく，水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水酸化ナトリウム試液 3 mL を加え

て溶かし，塩酸ヒドロキシルアミン試液 1 mL を加え，10

分間放置した後，塩化第二鉄試液 2 滴を加えるとき，液は

濃赤褐色を呈する．

（２） 本品 1 g に水酸化ナトリウム試液 20 mL を加えて

溶かし，水浴上で 30 分間加熱する．冷後，1 mol/L 塩酸

試液を加えて酸性にするとき，沈殿を生ずる．この沈殿をろ

取し，水で洗い，105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点

は 155 ～ 160 °C である．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 4000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

250 ～ 254 nm，256 ～ 260 nm 及 び 262 ～ 266 nm に

吸収の極大を示す．

融 点 85 ～ 88 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 2.0 g にメタノール 40 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.40 mL にメタノール 40 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.010 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には，鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次に酢酸エチル/水/メタノール混液（18：

1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．これを塩素を満たした槽中に 1 分間放置し，温風

で乾燥した後，噴霧用ヨウ化カリウムデンプン試液を均等に

噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，五酸化リン，45 °C，6 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，0.5

mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 10 mL を正確に加

え，還流冷却器を付け，水浴上で 1 時間加熱し，冷後，0.2

mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試

液 5 滴）．同様の方法で空試験を行う．

0.2 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 43.45 mg C13H15NO2

貯 法 容 器 密閉容器．

108632

クレゾールスルホン酸カリウム
Potassium Cresolsulphonate

C7H7KO4S：226.29

本品を乾燥したものは定量するとき，クレゾールスルホン

酸カリウム（C7H7KO4S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノールにやや溶けに

くく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）10 mL に塩化第二鉄試液

2 滴を加えるとき，液は青紫色を呈する．
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（２） 本品の水溶液（1 → 10）10 mL に過マンガン酸カリ

ウム 0.1 g を加え，気泡が発生するまで加熱した後，ろ過

する．ろ液は硫酸塩の定性反応を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）はカリウム塩の定性反応を

呈する．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1230 cm－1，1155

cm－1，1025 cm－1 及び 830 cm－1 付近に吸収を認める．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 4.5 ～

6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 2.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.034 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，水を加えて溶かし，

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 10�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面

積百分率法によりクレゾール―4，6 ―ジスルホン酸カリウムの

量を求めるとき，5 % 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：0.005 mol/L 臭化テトラ n―ブチルアンモニウム

水溶液/アセトニトリル混液（13：7）

流量：クレゾール―4―スルホン酸カリウムの保持時間が約

3 分になるように調整する．

検出感度：試料溶液 1 mL を正確に量り，水を加えて正

確に 100 mL とし，標準溶液とする．標準溶液 10�L
から得たクレゾール―4―スルホン酸カリウムのピーク高

さがフルスケールの約 50 % になるように調整する．

カラムの選定：試料溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，クレゾール―4―スルホン酸カリウム，クレ

ゾール― 6 ―スルホン酸カリウム，クレゾール―4，6―ジス

ルホン酸カリウムの順に溶出し，クレゾール― 6 ―スルホ

ン酸カリウムとクレゾール 4，6―ジスルホン酸カリウム

の分離度が 1.8 以上のものを用いる．

面積測定範囲：クレゾール―4―スルホン酸カリウムの保持

時間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 4.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，ギ酸

2.0 mL を加えて溶かし，無水酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 22.629 mg C7H7KO4S

貯 法 容 器 気密容器．

101600

クロタミトン
Crotamiton

C13H17NO：203.28

本品は定量するとき，クロタミトン（C13H17NO）98.0 %

以上を含む．

性 状 本品は無色～淡黄色澄明の液で，低温において一部又

は全部が固化することがあり，わずかに特異なにおいがある．

本品はメタノール，エタノール，アセトン，エーテル，ク

ロロホルム，シクロヘキサン又は石油エーテルと混和する．

本品は水に溶けにくい．

屈折率 n20D：1.540 ～ 1.543

確認試験

（１） 本品 0.5 g をとり，フラスコに入れ，水 10 mL 及

び硫酸 10 mL を加え，これに還流冷却器を付け，2 時間煮

沸する．冷後，水 20 mL を加えてろ過する．ろ液 0.5 mL

をとり，スルファニル酸 0.05 g を 2 mol/L 塩酸試液 2

mL に溶かして亜硝酸ナトリウム試液 3 滴を加えた液に加

え，更に薄めたアンモニア試液（1 → 3）5 mL を加えると

き，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 本品のシクロヘキサン溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 241 ～ 245 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 1665 cm－1，1630 cm－1，1245 cm－1，

965 cm－1 及び 765 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 2.0 g に石油エーテル 20 mL を加えて

混和するとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 塩素化合物 本品約 10 g を精密に量り，フラスコ

に入れ，エタノール 50 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（3

→ 10）5 mL を加え，これに還流冷却器を付け，1 時間煮

沸する．冷後，少量の水を用いてビーカーに移し，硝酸 15

mL を加え，次に 0.1 mol/L 塩酸 1 mL を正確に加え，

0.01 mol/L 硝酸銀液で電位差滴定を行う．同様の方法で空

試験を行う．ただし，煮沸はしない．次式より，塩素の量

（%）を求めるとき，0.01 % 以下である．

塩素（Cl）の量（%）＝
（a － b）

試料の採取量（g）
× 0.03545

a：試料を用いたときの 0.01 mol/L 硝酸銀液の消費量（mL）

b：空試験における 0.01 mol/L 硝酸銀液の消費量（mL）

（４） 遊離アミン 本品 5.0 g をとり，分液漏斗に入れ，

エーテル 70 mL を加えて，混和した後，希塩酸 10 mL ず
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つで 2 回抽出する．抽出液を合わせ，エーテル 50 mL ず

つで 2 回洗った後，質量既知のビーカーに入れ，水浴上で

蒸発乾固し，105 °C で 1 時間乾燥し，冷後，質量を量ると

き，残留物の量は 2.5 mg 以下である．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

異性体比 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加えて混和し，

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．この液 5 mL を正

確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2�L ずつをガスク
ロマトグラフ用マイクロシリンジを用いて量り，次の条件で

ガスクロマトグラフ法により試験を行い，試料溶液のガスク

ロマトグラムより得られた保持時間 10 分付近に近接して現

れる 2 個のピーク面積 A1 及び A2 を自動積分法によって

求めるとき，
A1

（A1 ＋ A2）
× 100 は 15 以下である．ただ

し，近接する 2 個のピークのうち保持時間の小さい方（シ

ス体）の面積を A1，保持時間の大きい方（トランス体）の

面積を A2 とする．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管に，ポ

リエチレングリコール 20 M を 177 ～ 250�m のガ
スクロマトグラフ用クロモソルブ W（AW，DMCS）

に 10 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：210 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：トランス体の保持時間が約 11 分になるように調整

する．

感度：標準溶液から得たクロマトグラムで，トランス体の

ピーク高さが記録紙のフルスケールの約 5 % になるよ

うに調整する．

定 量 法 本品約 0.04 g を精密に量り，窒素定量法により試

験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 2.0328 mg C13H17NO

貯 法 容 器 気密容器．

004418

クロチアピン
Clotiapine

C18H18ClN3S：343.87

本品を乾燥したものは定量するとき，クロチアピン

（C18H18ClN3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は帯黄白色～淡黄色の粉末で，におい及び味はな

い．

本品は氷酢酸，アセトン，エーテル，クロロホルム又はシ

クロヘキサンに溶けやすく，メタノール又はエタノールにや

や溶けやすく，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に希硫酸 5 mL を加えて溶かし，ドラー

ゲンドルフ試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，だいだい赤色の沈

殿を生じる．

（２） 金属ナトリウム 0.030 g をとり，加熱して融解し，

これに本品 0.015 g を加え 1 分間加熱する．冷後，無水エ

タノール 2 ～ 3 滴を加え，水 4 mL を加えて混和し，ろ

過する．ろ液 1 mL に酢酸鉛試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，

黒褐色の沈殿を生じる．

（３）（２）のろ液 2 mL に希硝酸を加えて酸性とし，水浴

上で 5 分間加熱する．冷後，硝酸銀試液 2 ～ 3 滴を加え

るとき，白色の沈殿を生じる．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 212 ～ 216 nm 及び 259 ～ 263 nm に吸収の極大を示

す．また，本品 0.01 g に 1 mol/L 塩酸試液を加えて溶か

し，100 mL とする．この液 10 mL に 1 mol/L 塩酸試液

を加えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 219 ～ 221

nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2790 cm－1，1592

cm－1，1568 cm－1，1450 cm－1，1285 cm－1，1230 cm－1 及び

760 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 117 ～ 121 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に希酢酸 10 mL を加えて溶かす

とき，液は微黄緑色を呈し，澄明又はほとんど澄明である．

（２） 液性 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて振り混ぜた

後，ろ過した液は中性である．

（３） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 20 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.8

mL にアセトン 20 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.028 % 以下）．

（４） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 20 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35

mL にアセトン 20 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.017 % 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をケルダールフラスコにとり，硫

酸 5 mL を加え，硝酸 2 mL を徐々に加えた後，静かに加

熱する．更に時々硝酸 1 ～ 2 mL ずつを追加して液が無色

～淡黄色となるまで加熱を続ける．冷後，飽和シュウ酸アン

モニウム溶液 15 mL を加え，濃い白煙が発生するまで加熱

濃縮して 2 ～ 3 mL とする．冷後，水を加えて 5 mL と

し，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行

う（2 ppm 以下）．

（６） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて 500 mL とし，標
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準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/シ

クロヘキサン/ジエチルアミン混液（5：4：1）を展開溶媒と

して約 10 cm 展開した後，薄層板を 10 分間風乾する．こ

れに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，80 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 17.194 mg C18H18ClN3S

貯 法 容 器 気密容器．

100442

クロフィブラートアルミニウム
Aluminium Clofibrate

C20H21AlCl2O7：471.26

本品を乾燥したものは定量するとき，p―クロルフェノキ

シイソ酪酸（C10H11ClO3：214.65）86.8 ～ 92.3 % 及びアル

ミニウム（Al：26.98）5.5 ～ 6.3 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末で，におい及び味はない．

本品は水，エタノール，エーテル又はヘキサンにほとんど

溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に分解しながら溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.2 g をとり，希水酸化ナトリウム試液 20 mL

を加え，加温して溶かす．これを 1 mol/L 塩酸試液で pH

4.5 に調整し，クロロホルム 20 mL ずつで 2 回抽出する．

抽出液を蒸発乾固した後，残留物に無水エタノール 0.5 mL

を加えて溶かす．これに塩酸ヒドロキシルアミンの飽和無水

エタノール溶液 1 mL 及びジシクロヘキシルカルボジイミ

ドの無水エタノール溶液（1 → 100）5 滴を加え，沸騰する

まで穏やかに加熱し，冷後，塩化第二鉄試液 1 mL を加え

るとき，赤褐色を呈する．

（２） 本品 1 g をとり，希塩酸 10 mL を加え，水浴上で

1 時間加熱する．冷後，これに水 10 mL を加え，クロロホ

ルム 20 mL ずつで 2 回抽出し，抽出液に活性炭 0.1 g を

加えてろ過し，ろ液を蒸発乾固する．残留物を希エタノール

から再結晶するとき，その融点は 118 ～ 122 °C である．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1600 cm－1，1485

cm－1，1375 cm－1，1360 cm－1，1238 cm－1，830 cm－1 及び

670 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品 2 g をるつぼにとり，炭化するまで強熱し，残

留物に無水炭酸ナトリウム 1 g を加えて 20 分間強熱する．

冷後，残留物に希塩酸 10 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過

する．このろ液はアルミニウム塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g にヘキサン 100 mL を加え，1 時間

かき混ぜた後，ろ過し，ろ液を蒸発乾固する．残留物に中和

エタノール 30 mL を加えて溶かし，フェノールフタレイン

試液 1 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.20 mL を

加えるとき，液の色は赤色である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，水 30 mL を加えて加

温しながら 1 時間かき混ぜた後，ろ過し，ろ液に希硝酸 6

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL を加える

（0.036 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，水 30 mL を加えて，

加温しながら 1 時間かき混ぜた後，ろ過し，ろ液に希塩酸

1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える

（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調整

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） p―クロルフェノール 本品 10.0 g をとり，ヘキサン

30 mL ずつで 3 回抽出し，抽出液を 250 mL の分液漏斗

にとり，希水酸化ナトリウム試液 20 mL ずつで 2 回，更

に 5 mL で 1 回抽出する．水層を分取し，50 mL のメス

フラスコに入れ，希水酸化ナトリウム試液を加えて 50 mL

とし，試料溶液とする．また，ヘキサン 50 mL を 250 mL

の分液漏斗にとり，以下試料溶液と同様に操作して得た液を

試料空試験溶液とする．別に p―クロルフェノール 0.050 g

を量り，希水酸化ナトリウム試液を加えて溶かし，正確に

500 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，希水酸化ナ

トリウム試液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液，試料空試験溶液及び標準溶液 10 mL ずつを

100 mL の分液漏斗 T，T′及び S に正確にとる．別に希

水酸化ナトリウム試液 10 mL を 100 mL の分液漏斗 S′

にとり，標準空試験溶液とする．分液漏斗のそれぞれに pH

8.4 のホウ酸・水酸化ナトリウム緩衝液 10 mL，4―アミノ

アンチピリン溶液（3 → 100）0.2 mL，フェリシアン化カ

リウム試液 0.5 mL を加えてよく振り混ぜる．15 分間放置

した後，クロロホルム 10 mL を加え，振り混ぜて抽出し，

クロロホルム抽出液をそれぞれ 25 mL のメスフラスコ T，

T′，S 及び S′に入れる．分液漏斗中の水層は，クロロホル

ム 2 mL でゆるく振り混ぜて洗い，洗液は先のメスフラス

コに合わせる．更にクロロホルム 5 mL 及び 3 mL と振り

混ぜて同様に抽出し，抽出液をメスフラスコに合わせる．ク

ロロホルムを加えて 25 mL とし，無水硫酸ナトリウム 1

g を加えて 5 分間振り混ぜた後，小ろ紙を用いてろ過し，

初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液につき，クロロホルム

を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 21.465 mg C10H11ClO3

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 1.3491 mg Al

N
N

O

OCH3CH2CH2CH2

Cl OCH2CONHCH2CH2N
C2H5

C2H5
2H2O

455 nm における吸光度 AT，AT′，AS 及び AS′を測定する

とき（AT － AT′）は（AS － AS′）以下である（25 ppm

以下）．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，減圧，80 °C，5 時間）．

定 量 法

（１） p―クロルフェノキシイソ酪酸 本品約 0.5 g を精密

に量り，水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え，水浴上で加

温して溶かす．冷後，分液漏斗に水 10 mL を用いて移し，

フッ化ナトリウム試液＊ 20 mL を加え，2 分間激しく振り

混ぜた後，10 分間放置する．次にクロロホルム 30 mL ず

つで 4 回抽出し，全抽出液を合わせ，水 20 mL ずつで中

性になるまで洗った後，蒸発乾固する．残留物にエタノール

40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．同様

の方法で空試験を行い補正する．

（２） アルミニウム 本品約 0.45 g を精密に量り，硝酸

25 mL を加えて加熱分解し，蒸発乾固した後，残留物に硝

酸 5 mL を加え，加熱して溶かす．これに酢酸アンモニウ

ム試液を加えて pH を約 1 とした後，pH 3.0 の酢酸・酢

酸アンモニウム緩衝液 20 mL，及び Cu―PAN 試液 0.5

mL を加えて加熱する．煮沸しながら 0.05 mol/L エチレン

ジアミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する．ただし，滴定の

終点は液の色が赤紫色から黄色に変わり，1 分間以上持続し

たときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

101502

クロフェゾン
Clofezone

C19H20N2O2・C14H21ClN2O2・2H2O：629.19

本品はフェニルブタゾンの 1 分子量及びクロフェキサミ

ド 1 分子量からなる．

本品を乾燥したものは定量するとき，フェニルブタゾン

（C19H20N2O2：308.37）46.6 ～ 51.5 % 及びクロフェキサミド

（C14H21ClN2O2：284.78）43.0 ～ 47.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は初めないが，後にわずかに苦い．

本品はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール又はク

ロロホルムに溶けやすく，酢酸エチルにやや溶けにくく，水

に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.2 g に氷酢酸 1 mL 及び塩酸 1 mL を加え，

還流冷却器を付け，水浴上で 30 分間加熱した後，水 10

mL を加え，氷冷する．この液をろ過し，ろ液に亜硝酸ナト

リウム試液 3 ～ 4 滴を加える．この液 1 mL にβ―ナフト

ール試液＊ 1 mL 及びクロロホルム 3 mL を加えて振り混

ぜるとき，クロロホルム層は濃赤色を呈する（フェニルブタ

ゾン）．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 20）4 mL にライネッ

ケ塩試液 2 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる（ク

ロフェキサミド）．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法によって測定するとき，波数 2920 cm－1，2850

cm－1，2700 ～ 2250 cm－1，1665 cm－1 及び 1560 cm－1 に

吸収を認める．

吸 光 度 本品を乾燥し，その 0.1 g を精密に量り，メタノ

ール 5 mL を正確に加えて溶かし，更に pH 7.0 のリン酸

塩緩衝液を加えて正確に 50 mL とする．この液 1 mL を

正確に量り，pH 7.0 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．

（１） フェニルブタゾン E 1 %
1 cm（265 nm）：326 ～ 340

（２） クロフェキサミド E 1 %
1 cm（225 nm）：340 ～ 353

融 点 94.5 ～ 97.5 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 4.0 g にメタノール 100 mL を加えて

溶かし，これを試料溶液とする．この試料溶液 25 mL をと

り希硝酸 6 mL 及びメタノールを加えて 50 mL とする．

これを検液とし試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.30 mL，希硝酸 6 mL 及びメタノールを加えて 50 mL

とする（0.011 % 以下）．

（２） 硫酸塩（１）の試料溶液 25 mL に希塩酸 1 mL 及

びメタノールを加えて 50 mL とする．これを検液とし試験

を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.20 mL，希塩酸 1

mL 及びメタノールを加えて 50 mL とする（0.010 % 以

下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノール/

強アンモニア水混液（100：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た 2 つの主スポット

以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

また，この薄層板をヨウ素蒸気を満たした槽中に入れるとき，

試料溶液から得た 2 つの主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1.0 g，減圧，シリカゲル，3 時間）．
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0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 30.837 mg C19H20N2O2

SO2NH2

Cl

SO2NH2

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 13.536 mg C6H7ClN2O4S2

N

H
N

O

Cl

KOHCOOK

強熱残分 0.10 % 以下（1.0 g）．

定 量 法

（１） フェニルブタゾン 本品を乾燥し，その約 1.0 g を

精密に量り，エタノール 5 mL 及びクロロホルム 50 mL

を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液

で滴定する（指示薬：アリザリンエロー GG・チモールフタ

レイン試液 1 mL）．ただし，滴定の終点は液の黄色が淡青

色を経て紫色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

（２） クロフェキサミド 本品を乾燥し，その約 0.8 g を

精密に量り，非水滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニ

リン試液 2 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青色に変わるときとする．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 28.478 mg C14H21ClN2O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

100054

クロフェナミド
Clofenamide

C6H7ClN2O4S2：270.71

本品を乾燥したものは定量するとき，クロフェナミド

（C6H7ClN2O4S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，エタノールに

やや溶けにくく，水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.1 g を試験管にとり，水酸化ナトリウム 0.2 g

を加え，小火焔を用いて徐々に加熱して融解する．冷後，水

1 mL を加えて溶かし，亜鉛末 0.3 g 及び薄めた塩酸（1

→ 2）5 mL を加えるとき，発生するガスは潤した酢酸鉛紙

を褐変する．

（２） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 213 ～ 217 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にジメチルホルムアミド 20 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にジメチルホルムアミド 20 mL

を加えて溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L

塩酸 0.45 mL，ジメチルホルムアミド 20 mL，希硝酸 6

mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.032 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にジメチルホルムアミド 20 mL

を加えて溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L

硫酸 0.35 mL，ジメチルホルムアミド 20 mL，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.034 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，110 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L ナト

リウムメトキシド液で滴定する（指示薬：マグネソン試液 3

滴）．ただし，滴定の終点は液の紅色が赤紫色を経て青色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

101935

クロラゼプ酸二カリウム
Clorazepate Dipotassium

C16H11ClK2N2O4：408.92

本品を乾燥したものは定量するとき，クロラゼプ酸二カリ

ウム（C16H11ClK2N2O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品は水に溶けやすく，エタノールに極めて溶けにくく，

エーテル又はジクロルメタンにほとんど溶けない．

本品は氷酢酸に溶ける．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 11.5 ～ 12.5 である．

確認試験

（１） 本品 5 mg に水 1 mL 及び希塩酸 3 mL を加えて

溶かし，3 分間煮沸する．冷後，この液は芳香族第一アミン

の定性反応を呈する．

（２） 本品 0.03 g 及び金属ナトリウム 0.05 g をとり，試

験管に入れ，注意して徐々に赤熱するまで加熱する．冷後，

無水エタノール 3 滴及び水 5 mL を加えてよくかき混ぜた

後，ろ過する．ろ液は塩化物の定性反応を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 200000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 229

～ 233 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品はカリウム塩の定性反応（１）を呈する．
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0.1 mol/L テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 33.877 mg C14H11ClN2O4S

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をとり，水 20 mL を加えて溶

かし，アセトン 20 mL 及び希硝酸 6 mL を加え，更に水

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL にアセトン 20 mL，希

硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.014 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） ノルジアゼパム 本品 0.10 g をとり，ジクロルメタ

ン 25 mL を加えて 15 分間振り混ぜた後，ガラスろ過器

（G4）を用いて吸引ろ過する．残留物はジクロルメタン 5

mL ずつで 2 回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，送風しなが

ら水浴上で蒸発乾固する．残留物にエタノールを加えて溶か

し，正確に 20 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

エタノールを加えて正確に 50 mL とした液につき，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 228 nm における

吸光度を測定するとき，0.25 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，5

時間）．

強熱残分 40 ～ 45 %（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，氷酢

酸 100 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴

定の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 13.631 mg C16H11ClK2N2O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

101407

クロルタリドン
Chlorthalidone

C14H11ClN2O4S：338.77

本品を乾燥したものは定量するとき，クロルタリドン

（C14H11ClN2O4S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，におい及び

味はない．

本品はメタノール，アセトン又はジオキサンにやや溶けや

すく，エタノールにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

ける．

融点：約 217 °C（分解）．

確認試験

（１）本品 0.05 g に硫酸 3 mL を加えて溶かすとき，液は

黄色を呈する．

（２） 本品 0.1 g にメタノール 100 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，この液 5 mL をとり，2 mol/L 塩酸試液 1

mL 及びメタノールを加えて 50 mL とした液につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 273 ～ 277 nm 及び 282 ～ 286 nm に吸収の極大を示

す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，3250 cm－1，

1685 cm－1，1345 cm－1，1170 cm－1 及び 1040 cm－1 付近に

吸収を認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g をとり，ジオキサン 25 mL を加え，

加温して溶かし，冷後，水 25 mL 及びブロムクレゾールパ

ープル試液 4 滴を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

液が青色を呈するまで滴定するとき，0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液の消費量は 0.80 mL 以下である．

（３） 塩化物 本品 4.0 g に水 80 mL を加え，15 分間か

き混ぜた後，氷水中に 15 分間放置し，ガラスろ過器

（G4）を用いてろ過する．ろ液 40 mL をとり，希硝酸 6

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える

（0.004 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，新たに蒸留したアセ

トン 80 mL を加えて溶かし，窒素気流中で 0.1 mol/L テ

トラブチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定する（電位差

滴定法）．同様の方法で空試験を行い，その消費量及び純度

試験（２）で得た 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液の消費量

を差し引いて補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．
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101403

クロルプロチキセン
Chlorprothixene

C18H18ClNS：315.86

本品を乾燥したものは定量するとき，クロルプロチキセン

（C18H18ClNS）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，わず

かにアミンようのにおいがある．

本品はクロロホルムに溶けやすく，エーテルにやや溶けや

すく，エタノール又は無水エタノールにやや溶けにくく，水

にほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硝酸 2 mL を加えて溶かすとき，液

は赤色を呈する．この液に水 5 mL を加え，紫外線（主波

長 365 nm）を照射するとき，黄緑色の蛍光を発する．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 20000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 322 ～ 326 nm に吸収の極大を示す．また，本

品の 0.1 mol/L 塩酸溶液（1 → 100000）につき，紫外可視

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

265 ～ 270 nm に吸収の極大を示す．

融 点 96.5 ～ 101.5 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 異性体 本品 0.10 g をとり，無水エタノールを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 3

mL を正確に量り，無水エタノールを加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―プロ

パノール/希アンモニア試液混液（22：3）を展開溶媒として

遮光下に約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット（Rf 約 0.50）以外のスポット（Rf 約 0.41）は，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，50 °C，4 時

間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，クロロホルム 10 mL

を加えて溶かし，非水滴定用氷酢酸 20 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 31.586 mg C18H18ClNS

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101508

クロレキソロン
Clorexolone

C14H17ClN2O3S：328.81

本品を乾燥したものは定量するとき，クロレキソロン

（C14H17ClN2O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けにくく，メタノー

ル又はアセトンに溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 251 ～ 255 nm に

吸収の極大を示す．

（２） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1660 cm－1，1615

cm－1，1560 cm－1，1350 cm－1 及び 1170 cm－1 付近に吸収

を認める．

融 点 264 ～ 269 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加え，加温して溶かし，冷後，希硝酸 6 mL 及びジメチ

ルホルムアミドを加え 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.45 mL に希硝酸 6

mL 及びジメチルホルムアミドを加えて 50 mL とする

（0.032 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加え，加温して溶かし，冷後，希塩酸 1 mL 及びジメチ

ルホルムアミドを加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL に希塩

酸 1 mL 及びジメチルホルムアミドを加えて 50 mL とす

る（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を用いる（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.020 g にアセトンを加えて溶かし，
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クロレキソロン（C14H17ClN2O3S）の量（mg）

＝
A
239

× 10000

N

NH

O2
SH2NO2S

Cl

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にこの液 5 mL

を正確に量り，アセトンを加えて正確に 100 mL とする．

更にこの液 4 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に

20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き，薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及

び標準溶液それぞれ 10�L を正確に量り，薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．次にクロロホルム/メタノール混液（5：1）

を展開溶媒として約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，単一スポ

ットを認めるか，異種スポットを認めても標準溶液から得た

スポットより濃くなく，また，大きくない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.015 g を精密に量り，メ

タノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液

5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL と

し，この液につき波長 253 nm 付近における吸収の極大波

長で吸光度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

101392

クロロチアジド
Chlorothiazide

C7H6ClN3O4S2：295.72

本品を乾燥したものは定量するとき，クロロチアジド

（C7H6ClN3O4S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノール，

アセトン又はピリジンに溶けにくく，水に極めて溶けにくい．

本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を加えて混和し，

注意して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス

紙を青変する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水 10 mL

を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL をとり，強過酸

化水素水 2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び塩化バリ

ウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（２） 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液（1 → 100000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 290 ～ 294 nm に吸収の極大を示す．

（３）（１）のろ液は塩化物の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.20 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25

mL，希硝酸 6 mL，アセトン 30 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.044 % 以下）．

（２） セレン 本品 0.10 g をとり，薄めた硝酸（1 →

30）25 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により分解

する．ただし，燃焼後，器壁などを洗う液はメタノール 15

mL の代わりに水 25 mL を用いる．燃焼フラスコ内の液を

ビーカーに移し，10 分間静かに煮沸した後，室温まで冷却

し，水を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に

セレン 0.04 g を正確に量り，薄めた硝酸（1 → 2）100

mL を加え，必要ならば水浴上で加熱して溶かし，水を加え

て正確に 1000 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

水を加えて正確に 200 mL とする．この液 3 mL を正確に

量り，薄めた硝酸（1 → 60）を加えて正確に 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液，標準溶液及び空試験溶液として

薄めた硝酸（1 → 60）をそれぞれ 40 mL ずつを正確に量

り，別々のビーカーに入れ，それぞれに強アンモニア水を加

えて pH を 1.8 ～ 2.2 とする．塩酸ヒドロキシルアミン

0.2 g を加えて静かに振り混ぜて溶かし，次に 2，3―ジアミ

ノナフタリン試液 5 mL を加え，振り混ぜた後，100 分間

放置する．それぞれの液を分液漏斗に入れ，ビーカーを水

10 mL で洗い，洗液は分液漏斗中に合わせ，シクロヘキサ

ン 5.0 mL を加えて 2 分間よく振り混ぜて抽出する．シク

ロヘキサン層をとり，遠心分離して水分を除く．試料溶液及

び標準溶液から得たシクロヘキサン液につき，空試験溶液か

ら得たシクロヘキサン液を対照とし，標準溶液から得たシク

ロヘキサン液の 378 nm 付近における吸収の極大波長で吸

光度 AT 及び AS を測定するとき，AT は AS より小さい．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 芳香族第一アミン 本品 0.080 g をとり，アセトン

を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 1 mL を

正確に量り，希塩酸 3.0 mL，水 3.0 mL 及び亜硝酸ナトリ

ウム試液 0.15 mL を加えて振り混ぜた後，1 分間放置する．

この液にスルファミン酸アンモニウム試液 1.0 mL を加え

て振り混ぜ，3分間放置した後，シュウ酸 N ―（1―ナフチル）―

N′―ジエチルエチレンジアミン試液 1.0 mL を加えて振り

混ぜ，5 分間放置した液につき，アセトン 1.0 mL に希塩

酸 3.0 mL 及び水 3.0 mL を加えて同様に操作して得た液

を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

525 nm における吸光度を測定するとき，0.10 以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びクロロチアジド標準品を 105 °C で 1 時

間乾燥し，その約 0.08 g ずつを精密に量り，それぞれにメ

タノール 44 mL を加えて溶かし，次に内部標準溶液として

スルファミンのメタノール溶液（1 → 1000）5 mL を正確

に加えた後，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料
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クロロチアジド（C7H6ClN3O4S2）の量（mg）

＝ クロロチアジド標準品の量（mg）×
AT
AS

溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L に
つき，次の条件で液体クロマトグラフ法によって試験を行う．

それぞれの液のクロロチアジド及び内部標準物質のピーク面

積を自動積分法によって測定し，内部標準物質のピーク面積

に対するクロロチアジドのピーク面積比 AT 及び AS を求め

る．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水 95 mL にメタノール 5 mL を加える．

流量：クロロチアジドの保持時間が約 10 分になるように

調整する．

カラムの選定：定量用クロロチアジド 0.06 g 及びヒドロ

クロロチアジド（日局）0.05 g にメタノールを加えて溶

かし，50 mL とする．この液 10�L につき，上記の
条件で操作し，分離度を求め，1.5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

103930

ケイ酸アルミン酸マグネシウム
Magnesium Aluminosilicate

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，酸化アルミ

ニウム（Al2O3：101.96）27.0 ～ 34.3 %，酸化マグネシウム

（Mg O：40.30）20.5 ～ 27.7 % 及び二酸化ケイ素（SiO2：

60.08）14.4 ～ 21.7 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末又は粒で，におい及び味はない．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品 1 g を希塩酸 10 mL と加熱するとき大部分溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に薄めた硫酸（1 → 3）5 mL を加え，

白煙が発生するまで加熱し，冷後，水 20 mL を加えてろ過

する．残留物は確認試験（３）に用いる．ろ液にアンモニア

試液を加えて中性とし，生じた沈殿をろ過する．ろ液は確認

試験（２）に用いる．残留物に希塩酸を加えて溶かした液は

アルミニウム塩の定性反応を呈する．

（２） 確認試験 （１）のろ液はマグネシウム塩の定性反応

（２）を呈する．

（３） 確認試験 （１）の残留物を水 30 mL で洗い，メチ

レンブルー溶液（1 → 10000）2 mL を加え，次に水 30

mL で洗うとき，沈殿は青色を呈する．

純度試験

（１） 可溶性塩 本品 10.0 g に水 150 mL を加え，15 分

間よく振り混ぜながら穏やかに煮沸する．冷後，水を加えて

150 mL とし，遠心分離して得た澄明な液 75 mL をとり，

これに水を加えて 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶

液 25 mL をとり，水浴上で蒸発乾固し，更に 700 °C で 2

時間強熱するとき，その量は 0.020 g 以下である．

（２） アルカリ（１）の試料溶液 20 mL をとり，フェノー

ルフタレイン試液 2 滴及び 0.1 mol/L 塩酸 0.50 mL を加

えるとき，液は無色である．

（３） 塩化物（１）の試料溶液 10 mL をとり，希硝酸 6

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.75 mL を加える

（0.053 % 以下）．

（４） 硫酸塩（１）の試料溶液 2 mL をとり，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える

（0.480 % 以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g に水 20 mL 及び塩酸 3 mL を

加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物に希酢酸 2 mL 及び水

20 mL を加え，2 分間煮沸した後，ろ過し，残留物を水 5

mL ずつで 2 回洗う．ろ液及び洗液を合わせ，塩酸ヒドロ

キシルアミン 0.15 g を加え，沸騰するまで加熱する．冷後，

酢酸ナトリウム 0.15 g 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は塩酸 3 mL を水浴上

で蒸発乾固し，鉛標準液 3.0 mL，塩酸ヒドロキシルアミン

0.15 g，酢酸ナトリウム 0.15 g，希酢酸 2 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（30 ppm 以下）．

（６） 鉄 本品 0.20 g に希硝酸 8 mL を加えて 1 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 50 mL とし，遠心分離する．上澄

液 25 mL を正確に量り，水を加えて 50 mL とし，過硫酸

アンモニウム 0.05 g 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5

mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，液の色は次の

比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 3.0 mL に希硝酸 4 mL 及び水を加え

て 50 mL とし，同様に操作する．

（７） ヒ素 本品 0.40 g に水 10 mL 及び硫酸 1 mL を

加え，よく振り混ぜる．冷後，これを検液とし，装置 A を

用いる方法により試験を行う（5 ppm 以下）．

乾燥減量 20.0 % 以下（1 g，110 °C，7 時間）．

制 酸 力 本品約 0.2 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

0.1 mol/L 塩酸 100 mL を正確に加え，密栓して 37±2 °C

で 1 時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 50 mL を正確に

量り，過量の塩酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で pH

3.5 になるまで，よくかき混ぜながら滴定する．本品の換算

した乾燥物 1 g につき，0.1 mol/L 塩酸の消費量は 250

mL 以上である．

定 量 法

（１） 二酸化ケイ素 本品約 1 g を精密に量り，希塩酸

30 mL を加え，水浴上で蒸発乾固する．残留物を塩酸で潤

し，再び水浴上で蒸発乾固する．残留物に塩酸 8 mL を加

えてかき混ぜ，更に熱湯 25 mL を加えてかき混ぜる．静置

した後，上澄液を定量用ろ紙を用いてろ過し，残留物に熱湯

10 mL を加えてかき混ぜ，上澄液を傾斜してろ紙上に移し

てろ過する．更に残留物は同様に熱湯 10 mL ずつで 3 回

洗った後，残留物に水 50 mL を加え，水浴上で 15 分間加

熱する．残留物をろ紙上に移し，洗液が塩化物の反応を呈し

なくなるまで熱湯で洗い，残留物をろ紙とともに白金るつぼ

に入れ，強熱して灰化し，更に 775 ～ 825 °C で 1 時間強

熱する．冷後，質量を量り，二酸化ケイ素（SiO2）の量とす

る．
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0.02 mol/L エチレンジアミン

四酢酸二ナトリウム液 1 mL ＝ 1.0196 mg Al2O3

0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.8061 mg Mg O

本品 1 mg 中の USP キモトリプシン単位

＝
A2 － A1

T × W × 0.0075

（２） 酸化アルミニウム 本品約 0.5 g を 100 mL の三角

フラスコに精密に量り，希塩酸 3.5 mL 及び水 30 mL を

加え，水浴上で 15 分間加熱する．更に塩酸 3.5 mL を加

え，水浴上で 10 分間加熱する．冷後，250 mL のメスフラ

スコに移し，三角フラスコは水で洗い，洗液及び水を加えて

250 mL とする．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液と

する．試料溶液 20 mL を正確に量り，0.02 mol/L エチレ

ンジアミン四酢酸二ナトリウム液 20 mL を正確に加え，

pH 4.8 の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 8 mL 及び水 20

mL を加えた後，5 分間煮沸し，冷後，エタノール 50 mL

を加え，0.02 mol/L 酢酸亜鉛液で滴定する（指示薬：ジチ

ゾン試液 2 mL）．ただし，滴定の終点は液の淡暗緑色が淡

赤色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行う．

（３） 酸化マグネシウム 定量法（２）の試料溶液 50 mL

を正確に量り，水 50 mL 及びトリエタノールアミン溶液

（1 → 2）10 mL を加え，よく振り混ぜた後，pH 10.7 のア

ンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 5 mL を加え，0.02

mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する

（指示薬：エリオクロムブラック T・塩化ナトリウム指示薬

0.04 g）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が 30 秒間持続

する青色を呈するときとする．

貯 法 容 器 気密容器．

107485

結晶トリプシン
Crystallized Trypsin

本品はウシのすい臓から得た，たん白質分解酵素である．

本品は定量するとき，1 mg 当りトリプシン 2500 USP

単位以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水にやや溶けにくい．

本品は 0.001 mol/L 塩酸試液に溶ける．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） キモトリプシン

（�） 希釈液 リン酸二水素カリウム 4.54 g に水を加えて

溶かし，正確に 500 mL とする（試液�）．無水リン酸一水
素ナトリウム 4.73 g に水を加えて溶かし，正確に 500 mL

とする（試液�）．試液�38.9 mL 及び試液�61.1 mL を混
和し，必要あれば，試液�を用いて pH を 7.0 に調整する．
（�） 基質液 N ―ジアセチル―L―ジチロジンエチルエステル

0.0237 g に希釈液 50 mL を加え，加温して溶かし，冷後，

希釈液を加え，正確に 100 mL とする．調製後直ちに凍結

して保存し，用時融解する．

（	） 試料溶液 本品約 0.02 g を精密に量り，0.001 mol/

L 塩酸試液を加えて溶かし，1 mL につき，650 USP トリ

プシン単位を含む溶液を調製する．

（
） 操作法 温度を 25±0.1 °C に保持し得る恒温セル室

を装備した自記分光光度計を用いて測定する．0.001 mol/L

塩酸試液 0.20 mL 及び基質液 3.0 mL を 10 mm のセル

に入れる．セルを分光光度計に装てんし，波長 237 nm に

おける吸光度を 0.200 に合わせる．試料溶液 0.20 mL を別

のセルに入れ，基質液 3.0 mL を加え，混和した後，分光

光度計に装てんし，基質液を加えてから最低 5 分間吸光度

を記録し，最低 3 分間の直線部分を求める．同様の操作を

更に 2 度繰り返す．吸光度の変化率が最低 3 分間一定でな

い場合は，操作をやり直し，また，必要ならば濃度を下げる．

（�） 計算法 1 分間当り 0.0075 の吸光度の変化は，1

USP キモトリプシン単位に相当する．本品 1 mg 中の

USP キモトリプシン単位を次式により計算し，平均値を求

めるとき，50 USP キモトリプシン単位以下である．

A1：直線部分の最後の吸光度

A2：直線部分の最初の吸光度

T：A2 から A1 までの経過時間（分）

W：試料溶液 0.20 mL 中の本品の mg 数

乾燥減量 5.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，60 °C，4

時間）．

強熱残分 2.5 % 以下（0.5 g）．

定 量 法

（１） 希釈液 純度試験（３）の試液�13 mL 及び試液�
87 mL を混和し，pH を 7.6 に調整する．

（２） 基質液 N ―α ―ベンゾイル―L―アルギニンエチル塩酸

塩 0.0857 g に水を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，希釈液を加えて正確に 100

mL とする．この液を 10 mm のセルに入れ，水を対照と

して波長 253 nm における吸光度を，セル室の温度を 25±

0.1 °C に保持し得る恒温セル室を装置した自記分光光度計

を用いて測定する．希釈液又は希釈前の基質液を添加し，吸

光度が 0.575 以上，0.585 以下になるように調整する．基質

液は 2 時間以内に使用する．

（３） 試料溶液 本品約 0.02 g を精密に量り，0.001 mol/L

塩酸試液を加えて溶かし，1 mL につき，3000 USP トリ

プシン単位を含む溶液を調製する．この液を更に 0.001

mol/L 塩酸試液で薄め，1 mL につき，それぞれ 40，60

及び 80 USP トリプシン単位を含む 3 種の試料溶液を調製

する．

（４） 操作法 0.001 mol/L 塩酸試液 0.20 mL 及び基質液

3.0 mL を 10 mm のセルに入れる．セルを自記分光光度計

に装てんし，波長 253 nm における吸光度が 0.050 になる

ように調整する．別のセルに 1 mL につき，40 USP トリ

プシン単位を含む試料溶液 0.20 mL を入れ，基質液 3.0

mL を加え，混和した後，自記分光光度計に装てんし，基質

液を加えてから最低 5 分間吸光度を記録し，最低 3 分間の

直線部分を求める．同様の操作を他の 2 種の試料溶液につ

いて行う．

（５） 計算法 1 分間当り 0.003 の吸光度の変化は，1
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本品 1 mg 中の USP トリプシン単位

＝
A1 － A2

T × W × 0.003
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USP トリプシン単位に相当する．本品 1 mg 中の USP ト

リプシン単位を次式により計算し，3 種の試料溶液の平均値

を求める．

A1：直線部分の最後の吸光度

A2：直線部分の最初の吸光度

T ：A2 から A1 までの経過時間（分）

W：各試料溶液 0.20 mL 中の本品の mg 数

注意 純度試験及び定量法で用いる基質と分光光度計は，ト

リプシン標準品，キモトリプシン標準品を用いて，それぞ

れトリプシン及びキモトリプシンの定量法を行い，適合性

を試験する．

貯 法 容 器 気密容器．

004602

ケトフェニルブタゾン
Ketophenylbutazone

C19H18N2O3：322.36

本品を乾燥したものは定量するとき，ケトフェニルブタゾ

ン（C19H18N2O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はクロロホルム又は氷酢酸に溶けやすく，エタノール

又はエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品はアンモニア試液又は希水酸化ナトリウム試液に溶け

る．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を 30 mL の共栓試験管にとり，硫酸銅

試液 2 滴，クロロホルム 10 mL 及びピリジン 1 mL を加

え，振り混ぜた後，静置するとき，クロロホルム層は赤褐色

を呈する．

（２） 本品 0.05 g を 30 mL の共栓試験管にとり，クロロ

ホルム 10 mL を加えて溶かし，これに氷酢酸 1 mL を加

え，臭素試液 3 滴を加え，振り混ぜるとき液の黄色は消え

る．

（３） 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液（1 → 200000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 259 ～ 263 nm に吸収の極大を示す．

融 点 126 ～ 129 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアンモニア試液 20 mL を加え

て溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 30 mL 及び希硝酸 6 mL

を加えて振り混ぜた後ろ過する．ろ液に水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01

mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.011 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 2.0 g に水 50 mL を加え，5 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 50 mL とし，ろ過する．ろ液 25

mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫

酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

乾燥減量 0.1 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1.0 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，氷酢

酸 30 mL を加え，加温して溶かす．冷後，塩酸 5 mL を

加え 0.05 mol/L 臭素液で滴定する（電位差滴定法，白金電

極）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 16.118 mg C19H18N2O3

貯 法 容 器 密閉容器．

108378

ケノデオキシコール酸
Chenodeoxycholic Acid

C24H40O4：392.57

本品を乾燥したものは定量するとき，ケノデオキシコール

酸（C24H40O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶，結晶性の粉末又は粉末である．

本品はメタノール，無水エタノール又は氷酢酸に溶けやす

く，アセトンにやや溶けやすく，酢酸エチル又はエーテルに

溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にバニリンの氷酢酸溶液（1 → 10）10

mL を加えて溶かす．この液 2 mL に過塩素酸 2 mL を加

えて振り混ぜながら 10 分間加温するとき，液は赤紫色を呈

する．

（２） 本品 0.01 g を酢酸エチル 10 mL に溶かし，この液

2 mL に硫酸の酢酸エチル溶液（1 → 10）2 mL 及び無水

酢酸 2 mL を加え，10 分間放置するとき，液は赤色を経て

暗緑色を呈する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2930 cm－1，2870

cm－1，1710 cm－1，1077 cm－1 及び 979 cm－1 付近に吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋11.0 ～ ＋13.5°（乾燥後，0.4 g，無水エ
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 39.257 mg C24H40O4

H3C CH3

CH3

O

CH3 O CH3

CH3H3C

タノール，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.40 g を無水エタノール 20 mL に溶か

すとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.36 g をメタノール 30 mL に溶かし，

希硝酸 10 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL に

メタノール 30 mL，希硝酸 10 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.1 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，アセトンに溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に薄層クロマトグ

ラフ用リトコール酸 0.10 g をとり，アセトンに溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，アセト

ンを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液（１）とする．

別に試料溶液 2 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確

に 20 mL とする．この液 0.5 mL，1 mL，2 mL，3 mL，

5 mL 及び 7 mL を正確に量り，それぞれにアセトンを加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液 A，B，C，D，E 及

び F とする．これらの液につき薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液，標準溶液（１），標準溶液 A ～

F 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて
調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/イソオク

タン/氷酢酸混液（5：5：1）を展開溶媒として約 12 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．更に 105 °C で 30 分間乾燥

した後，リンモリブデン酸・硫酸・酢酸試液を均等に噴霧し，

105 °C で 5 分間加熱するとき，標準溶液（１）から得たス

ポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準

溶液（１）のスポットより濃くない．また，試料溶液の主ス

ポット及び標準溶液（１）のスポット以外のスポットの色を

標準溶液 A ～ F から得たスポットと比較するとき，その

総和は 1.5 % 以下である．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，メタノ

ール 50 mL を加えて溶かす．新たに煮沸し，冷却した水

25 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．別にメタノー

ル 50 mL に新たに煮沸し冷却した水 25 mL を加えた液に

つき，同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

004603

ゲファルナート
Gefarnate

C27H44O2：400.64

本品はシス体及びトランス体からなり，その比は約 3：7

である．

本品は定量するとき，ゲファルナート（C27H44O2）98.0 %

以上を含む．

性 状 本品は淡黄色～黄色の澄明な油状の液で，特異なにお

いがある．

本品は無水エタノール，エーテル又はクロロホルムと混和

する．

本品は水にほとんど溶けない．

屈折率 n20D：約 1.49

確認試験

（１） 本品の無水エタノール溶液（1 → 1000）2 mL にサ

リチルアルデヒドの氷酢酸溶液（1 → 400）10 mL 及び硫

酸 2 mL を加えるとき，液は紅色を呈する．

（２） 本品 1.0 mL にクロロホルム 100 mL を加えて溶か

し，試料溶液とする．試料溶液 4�L につき，次の条件で
ガスクロマトグラフ法によって試験を行い，シス体及びトラ

ンス体のピーク面積 A1 及び A2 を半値幅法又は自動積分法

によって求めるとき，A1：A2 は約 3：7 である．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 3 mm，長さ 200 cm のガラス管に，ポリ

エチレングリコール 20 M をシラン処理した 149 ～

177�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 5 % の
割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：200 °C 付近の一定温度

試料気化室温度：250 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：シス体及びトランス体の保持時間がそれぞれ約 35

分及び約 40 分となるように調整する．

比 重 d2020：0.908 ～ 0.916

ヨウ素価 305 ～ 325 ただし，本品約 0.13 g を小ガラス容

器に精密に量り，シクロヘキサンの代わりに四塩化炭素 10

mL を用いて試験を行う．

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g に中和エタノール 30 mL を加えて

溶かし，フェノールフタレイン試液 1 滴及び 0.1 mol/L 水

酸化ナトリウム液 0.40 mL を加えるとき，液の色は赤色で

ある．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製
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0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 200.32 mg C27H44O2

COOCH3

CH3

O

HO H

H

H
HO H

H3C CH3

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

定 量 法 本品約 4 g を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化カリ

ウム・エタノール液 40 mL を正確に加え，これに還流冷却

器を付け，水浴中でしばしば振り混ぜて 1 時間加熱する．

冷後，直ちに過量の水酸化カリウムを 0.5 mol/L 塩酸で滴

定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 1 mL）．同様

の方法で空試験を行う．

貯 法

保存条件 ほとんど全満するか，又は空気を窒素（日局）で

置換し，直射日光を避けて保存する．

容 器 気密容器．

108880

ゲメプロスト
Gemeprost

C23H38O5：394.54

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ゲメプロス

ト（C23H38O5）93.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色～微黄色の粘稠性のある液である．

本品はアセトニトリル，メタノール，無水エタノール又は

エーテルと混和し，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 2 mL を加えて振り混ぜるとき，

液はだいだい黄色を呈する．

（２） 本品 1 mg をエタノール 5 mL に溶かし，m―ジニ

トロベンゼン試液 3 mL を加え，氷冷しながら水酸化カリ

ウムのエタノール溶液（17 → 100）3 mL を加えた後，氷

冷して暗所に 20 分間放置するとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 277 ～ 281 nm に吸収の極大を示さない．また，この液

10 mL に水酸化カリウムのメタノール溶液（3 → 100）10

mL を加え，15 分間放置した液は波長 277 ～ 281 nm に

吸収の極大を示す．

（４） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 3420 cm－1，1742 cm－1，1726 cm－1，

1655 cm－1，1273 cm－1 及び 974 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－37 ～ －47°（0.1 g，無水エタノール，
10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 8― iso 体，2―cis 体及び 11―deoxy―∆10 体 本品約 0.1

g を精密に量り，アセトニトリルに溶かして正確に 50 mL

とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を

正確に加え，試料溶液とする．別に 8―iso ゲメプロスト，2―

cis ゲメプロスト及び 11―deoxy―∆10 ゲメプロスト各標準品
約 5 mg ずつを精密に量り，アセトニトリルに溶かして正

確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準

溶液 5 mL を正確に加え，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 2�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する，8―

iso 体のピーク面積の比 QT1 及び QS1，2―cis 体のピーク面

積の比 QT2 及び QS2 並びに 11―deoxy―∆10 体のピーク面積
の比 QT3 及び QS3 を求め，次式によりそれぞれの量を計算

するとき，8―iso 体は 3.0 % 以下，2―cis 体は 3.0 % 以下

及び 11―deoxy―∆10 体は 1.0 % 以下である．
8―iso 体の量（mg）

＝ 8―iso ゲメプロスト標準品の量（mg）×
QT1

QS1

2―cis 体の量（mg）

＝ 2―cis ゲメプロスト標準品の量（mg）×
QT2

QS2

11―deoxy―∆10 体の量（mg）

＝ 11―deoxy―∆10 ゲメプロスト標準品の量（mg）× QT3

QS3

内標準溶液 酢酸コルチコステロンのアセトニトリル溶液

（1 → 500）

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の液体クロマトグラフ法の操作条件による．

検出感度：標準溶液 2�L から得た 2―cis ゲメプロスト

のピーク高さがフルスケールの 3 ～ 6 % になるよう

に調製する．

（２） その他の類縁物質 本品 0.010 g をアセトニトリル

2 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，アセトニトリルを加えて正確に 200 mL とし，標準

溶液とする．別に 8―iso ゲメプロスト及び 11―deoxy―∆10

ゲメプロスト各標準品 1 mg ずつをアセトニトリル 5 mL

に溶かし，対照溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液，標準溶液及び対照

溶液 10�L ずつを，薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用
いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/アセ

トン/シクロヘキサン混液（8：1：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにブルーテト

ラゾリウム・水酸化ナトリウム試液を均等に噴霧するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットで対照溶液から

得たスポットに対応する位置のスポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

水 分 0.5 % 以下（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，アセトニトリルに溶

かして正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

内標準溶液 5 mL を正確に加え，試料溶液とする．別にゲ

メプロスト標準品を乾燥（シリカゲル，減圧，15 時間）し，

その約 0.01 g を精密に量り，アセトニトリル 5 mL に溶

かし，内標準溶液 5 mL を正確に加え，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 2�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するゲメプロストのピーク面積の比 QT 及び QS を求め

る．
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ゲメプロスト（C23H38O5）の量（mg）

＝ ゲメプロスト標準品の量（mg）×
QT

QS
× 10

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.5490 mg Al2O3

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.0152 mg Mg O

内標準溶液 酢酸コルチコステロンのアセトニトリル溶液

（1 → 500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水/アセトニトリル混液（4：2：1）

流量：ゲメプロストの保持時間が約 15 分になるように調

整する．

カラムの選定：ゲメプロスト標準品 0.01 g，8―iso ゲメプ

ロスト，2―cis ゲメプロスト及び 11―deoxy―∆10 ゲメプ
ロスト各標準品 0.5 mg ずつをアセトニトリル 5 mL

に溶かし，内標準溶液 5 mL を加えた液 2�L につき，
上記の条件で操作するとき，内標準物質，8―iso 体，ゲ

メプロスト，2―cis 体，11―deoxy―∆10 体の順に溶出し，
それぞれのピークが完全に分離するものを用いる．

貯 法

保存条件 空気を窒素（日局）に置換して －10 °C 以下で

保存する．

容 器 気密容器．

107072

合成ヒドロタルサイト
Synthetic Hydrotalcite

本品は定量するとき，酸化マグネシウム（Mg O：40.30）

31.0 % 以上及び酸化アルミニウム（Al2O3：101.96）13.0 %

以上を含み，酸化マグネシウムと酸化アルミニウムのモル比

は 6.30 ～ 5.20 である．

性 状 本品は白色の粉末又は粒で，におい及び味はない．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硝酸に溶け，水酸化ナトリウム試液に

溶けない．

確認試験

（１） 本品は炭酸塩の定性反応（１）を呈する．

（２） 本品 0.5 g に希塩酸 20 mL を加え，加温して溶か

す．水 20 mL 及びメチルレッド試液 2 滴を加えた後，液

が黄色を呈するまでアンモニア試液を加えて中和するとき，

白色のゲル状沈殿を生じる．沈殿をろ取し，希塩酸に溶かし

た液はアルミニウム塩の定性反応を呈する．

（３）（２）のろ液はマグネシウム塩の定性反応（２）を呈

する．また，ろ液の一部にリン酸一水素ナトリウム試液を加

えるとき，白色の結晶性の沈殿を生じる（マグネシウム塩）．

（４） 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 25 mL を加え，

沸騰するまで加熱し，ろ過する．ろ液 5 mL に 1 mol/L

塩酸試液を加えて酸性とした液はアルミニウム塩の定性反応

を呈しない．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.50 g に希硝酸 30 mL を加え，加温

して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．

ろ液 10 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L

塩酸 0.40 mL を加える（0.284 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.50 g に希塩酸 15 mL を加え，加温

して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．

ろ液 10 mL に希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L

硫酸 0.75 mL を加える（0.720 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g に希塩酸 13 mL を加え，加温

して溶かす．冷後，必要ならばろ過し，ろ液に酢酸ナトリウ

ム試液 13 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は希塩酸 13 mL

を水浴上で蒸発乾固し，希酢酸 2 mL，鉛標準液 3.0 mL

及び水を加えて 50 mL とする（30 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.20 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，

これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う

（10 ppm 以下）．

制 酸 力 本品約 0.2 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

0.1 mol/L 塩酸 100 mL を正確に加え，密栓して 37±2 °C

で 1 時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 50 mL を正確に

量り，過量の塩酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で pH

3.5 になるまで，よくかき混ぜながら滴定する．本品 1 g

につき，0.1 mol/L 塩酸の消費量は 240 mL 以上である．

定 量 法

（１） 酸化アルミニウム 本品約 1 g を精密に量り，希塩

酸 30 mL を加え，加温して溶かし，冷後，水を加えて正確

に 250 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 25 mL を正

確に量り，0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウ

ム液 25 mL を正確に加え，pH 4.8 の酢酸・酢酸アンモニ

ウム緩衝液 30 mL を加えた後，5 分間煮沸する．冷後，エ

タノール 55 mL を加え，0.05 mol/L 酢酸亜鉛液で滴定す

る（指示薬：ジチゾン試液 2 mL）．ただし，滴定の終点は

液の淡暗緑色が淡赤色に変わるときとする．同様の方法で空

試験を行う．

（２） 酸化マグネシウム （１）の試料溶液 25 mL を正確

に量り，水 70 mL を加え，薄めたトリエタノールアミン

（1 → 2）20 mL 及び pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモ

ニウム緩衝液 10 mL を加え，0.05 mol/L エチレンジアミ

ン四酢酸二ナトリウム液で滴定する（指示薬：エリオクロム

ブラック T・塩化ナトリウム指示薬 0.04 g）．同様の方法で

空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．
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N

N NH2H3C

CH2 N

S

CH3

CH2CH2OPOP
OH

OH

O O

+

Cl
OH

遊離リン酸（H3PO4）の含量（%）

＝
A1 － A3
A2 － A3

×
1
W
× 51.56

塩酸チアミン（C12H17ClN4OS.HCl）の含量（%）

＝
A1
A
× 73

塩化チアミン一リン酸（C12H18ClN4O4PS）の含量（%）

＝
A2
A
× 82

004800

コカルボキシラーゼ
Cocarboxylase

C12H19ClN4O7P2S：460.77

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，コカルボキ

シラーゼ（C12H19ClN4O7P2S）94.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか又はわ

ずかに特異なにおいがあり，酸味がある．

本品は水に溶けやすく，アセトニトリル，無水エタノール

又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：約 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 500）1 mL に酢酸鉛試液 1 mL

及び水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）1 mL を加えて加温

するとき，液は黄色を経て褐色に変わり，放置するとき，黒

褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 300）10 mL に酢酸ナトリウム

試液を加え，pH を 4.5 ～ 5.0 に調整する．次に酵素試液

4 mL を加え，水浴中で 50 °C に保ち，1 時間加温し，試

料溶液とする．試料溶液 5 mL に水酸化ナトリウム試液

2.5 mL 及びフェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加え，

次にイソブタノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り混ぜ

た後，遠心分離する．イソブタノール層を分取し，これを紫

外線（主波長 365 nm）下で観察するとき，青紫色の蛍光を

発する．この蛍光は，酸性にするとき消え，アルカリ性に戻

すと再び現れる．

（３）（２）の試料溶液 7 mL に強アンモニア水 2 mL を

加えて振り混ぜた後，遠心分離するとき，上澄液はリン酸塩

の定性反応（３）を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 1.0 ～

1.4 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.011 % 以下）．

（３） 遊離リン酸 本品約 0.05 g を精密に量り，水を加え

て溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶

液，薄めたリン酸標準液（1 → 5）及び水 5 mL ずつを正

確に量り，それぞれ 25 mL のメスフラスコに入れ，モリブ

デン酸アンモニウム・硫酸試液 2.5 mL 及び 1―アミノ―2―

ナフトール―4―スルホン酸試液 1 mL を加えて振り混ぜ，水

を加えて 25 mL とする．それぞれの液を 20±1 °C で 10

分間放置し，30 分以内にそれぞれの液につき，水を対照と

し，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 740 nm

における吸光度 A1，A2 及び A3 を測定し，次の式によって

計算するとき，遊離リン酸の量は 1.5 % 以下である．

W：試料の採取量を乾燥物に換算した量（mg）．

（４） 重金属 本品 1.0 g を水 30 mL に溶かし，アンモ

ニア試液を加えて pH を 3.5 に調整し，更に pH 3.5 の塩

酸・酢酸アンモニウム緩衝液 5 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液

2.0 mL に pH 3.5 の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液 5 mL

及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.65 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，硝

酸マグネシウムのエタノール溶液（1 → 5）を用い，灰化後

の残留物は希塩酸 10 mL を用いて溶かす（3.1 ppm 以下）．

（６） 塩酸チアミン，塩化チアミン一リン酸及びその他の類

縁物質 本品 0.060 g を移動相 100 mL に溶かし，試料溶

液とする．試料溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．保持時間約 2 分（塩酸チア

ミン），約 3 分（塩化チアミン一リン酸），約 5 分（コカル

ボキシラーゼ）及びコカルボキシラーゼより遅く溶出する類

縁物質の各々のピーク合計面積を自動積分法により測定し，

それぞれ A1，A2，A3 及び A4 とする．次の式によってそれ

らの量を求めるとき，塩酸チアミンは 0.5 % 以下，塩化チ

アミン一リン酸は 4.0 % 以下及びその他の類縁物質は 1.5

% 以下である．

その他の類縁物質の含量（%）＝
A4
A
× 100

A：A1，A2，A3 及び A4 の総面積

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動層，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

面積測定範囲：コカルボキシラーゼの保持時間の約 5 倍

の範囲

自動積分装置の計測条件：試料溶液 1 mL を正確に量り，

移動相を加えて正確に 100 mL とし，この液 1 mL を

正確に量り，移動相を加えて正確に 20 mL とする．こ

の液 10�L を正確に注入するとき，コカルボキシラー
ゼのピーク面積をカウントするように設定する．また，

コカルボキシラーゼの前に溶出する塩酸チアミン及び塩

化チアミン一リン酸のピークについては垂直に切り，コ

カルボキシラーゼの後に溶出する他の類縁物質のピーク

についてはスキムラインに従ってピークの面積をカウン

トするように設定する．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，130 °C，4 時間）．

定 量 法 本品及びコカルボキシラーゼ標準品（あらかじめ

130 °C，4 時間で乾燥減量を測定しておく）約 0.06 g ずつ
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コカルボキシラーゼ（C12H19ClN4O7P2S）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したコカルボキシラーゼ標準品の量（mg）

×
QT

QS

HO2C O

O
O

CH3

CH3

H3C CH3

CH3

CH3 CH3HH CH3

を精密に量り，それぞれを移動相 50 mL に溶かし，次に内

標準溶液 10 mL ずつを正確に加えた後，移動相を加えて

100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するコカル

ボキシラーゼの面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 カフェイン（日局）の移動相溶液（3 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m のオクタデシルシリル化シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：20 ～ 30 °C の一定温度

移動相：リン酸一アンモニウム 2.3 g 及び液体クロマト

グラフ用テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 12

mL を量り，水を加えて 1000 mL とする．この液 900

mL にアセトニトリル 100 mL を加えて混和する．

流量：コカルボキシラーゼの保持時間が約 5 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，コカルボキシラーゼ，カフェインの順に溶

出し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

109289

コハク酸 d ―α ―トコフェロール
d ―α ―Tocopherol Succinate

C33H54O5：530.78

本品を乾燥したものは定量するとき，コハク酸 d ―α ―ト

コフェロール（C33H54O5）96.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の粉末又は細かい塊である．

本品はエタノール（99.5），ジエチルエーテル又はトルエ

ンに溶けやすく，水にほとんど溶けない．

融点：約 75 °C

確認試験

（１） 本品 0.05 g をエタノール（99.5）10 mL に溶かし，

硝酸 2 mL を加え，75 °C で 15 分間加熱するとき，液は

赤色～だいだい色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1750 cm－1，1713

cm－1，1462 cm－1，1375 cm－1，1225 cm－1 及 び 1160 cm－1

付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（284 nm）：35.0 ～ 40.0 （0.01 g，エタノー

ル（99.5），100 mL）．

旋 光 度 〔α〕20D（d ―α ―トコフェロール換算値）：＋24°以上

本品約 0.25 g をナスフラスコに精密に量り，エタノール

（99.5） 50 mL を加え，還流冷却器を付けて還流する．還

流が始まってから約 1 分後に冷却器を通して水酸化カリウ

ム 1 g を加え，更に 20 分間還流した後，冷却器を通して

塩酸 2 mL を徐々に滴加する．冷後，水 100 mL を加え，

ジエチルエーテル 50 mL ずつで 3 回抽出する．ジエチル

エーテル層を分液漏斗に合わせ，水 50 mL を加え，静かに

2 ～ 3 回倒立した後，静置し，分離した水層を除く．更に

水 50 mL ずつで，回の進むにつれて次第に強く振り，3 回

洗う．水層を除き，ヘキサシアノ鉄（�）酸カリウムを 0.2
mol/L 水酸化ナトリウム試液に溶かした液（1 → 10） 40

mL を加え，3 分間激しく振り混ぜた後，水層を除く．ジエ

チルエーテル層を水 50 mL ずつで 4 回洗った後，三角フ

ラスコに移す．分液漏斗はジエチルエーテル 10 mL ずつで

2 回洗い，三角フラスコに合わせる．ジエチルエーテル層を

無水硫酸ナトリウムで乾燥し，傾斜してジエチルエーテル抽

出液をナスフラスコに移す．残った硫酸ナトリウムはジエチ

ルエーテル 10 mL ずつで 2 回洗い，洗液をナスフラスコ

に合わせ，約 40 °C の水浴中でロータリーエバポレーター

を用いて，減圧下，液量が 7 ～ 8 mL になるまで濃縮する．

その後，熱を加えずに減圧下，溶媒を留去し，残留物に直ち

にイソオクタン 10 mL を正確に加えて溶かす．この液につ

き，旋光度測定法により試験を行い，層長 100 mm で測定

する．

〔α〕20D ＝
α

W × P
×1000×0.811

α：偏向面を回転した角度（°C）
W：試料の採取量（g）

P：試料中のコハク酸 d ―α ―トコフェロールの含量（%）

0.811：d ―α ―トコフェロール換算の係数

酸 度 本品約 1.0 g に使用直前に中和したエタノール

（99.5）/ジエチルエーテル混液（1：1）25 mL を加えて溶か

し，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フ

ェノールフタレイン試液 0.5 mL）．0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液の消費量は 18.0 ～ 19.3 mL である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） α ―トコフェロール 本品 0.10 g をとり，トルエン

に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にトコ

フェロール標準品 0.050 g をとり，トルエンに溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，トルエ

ンを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にトルエ

ン/酢酸（100）混液（19：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに塩化鉄（�）六水和
物のエタノール（99.5）溶液（1 → 500）を均等に噴霧した
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コハク酸 d ―α ―トコフェロール（C33H54O5）の量（mg）

＝ コハク酸トコフェロール標準品の量（mg）×
HT

HS
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後，更に 2，2′―ビピリジルのエタノール（99.5）溶液（1

→ 200）を均等に噴霧して 2 ～ 3 分間放置するとき，標準

溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たス

ポットは，標準溶液のスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下 （1 g，減圧，酸化リン（�），24 時
間）．

定 量 法 本品及びコハク酸トコフェロール標準品を乾燥し，

その約 0.05 g ずつを精密に量り，それぞれをエタノール

（99.5）に溶かし，正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを正確にと
り，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，試

料溶液のコハク酸 d ―α ―トコフェロール及び標準溶液のコ

ハク酸トコフェロールのピーク高さ HT 及び HS を測定す

る．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：284 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水/酢酸（100）混液（97：2：1）

流量：コハク酸トコフェロールの保持時間が約 8 分にな

るように調整する．

カラムの選定：本品及びトコフェロール 0.05 g ずつをエ

タノール（99.5） 50 mL に溶かす．この液 20�L に
つき，上記の条件で操作するとき，本品，トコフェロー

ルの順に溶出し，その分離度が 2.0 以上のものを用い

る．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 6

回繰り返すとき，コハク酸トコフェロールのピーク高さ

の相対標準偏差は 0.8 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

004803

コバマミド
Cobamamide

C72H100CoN18O17P：1579.58

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，コバマミド

（C72H100CoN18O17P）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は暗赤色の結晶又は結晶性あるいは無晶性の粉末

である．

本品は水にやや溶けやすく，エタノールに極めて溶けにく

く，アセトン，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けな

い．

本品は極めて吸湿性で光により分解する．

確認試験

（１） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

の pH 2.0 の塩酸・塩化カリウム緩衝液溶液（1 → 20000）

につき紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

る と き，波 長 262 ～ 266 nm，283 ～ 287 nm，303 ～

307 nm，376 ～ 381 nm 及び 457 ～ 462 nm に吸収の極

大を示す．

（２） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

の pH 7.0 のリン酸塩緩衝液溶液（1 → 20000）につき，

吸収スペクトルを測定するとき，波長 259 ～ 263 nm 及び

523 ～ 527 nm に吸収の極大を示す．

（３） 定量法の項で得た液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 366 ～ 370 nm

及び 578 ～ 584 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品につき，シアノコバラミン（日局）の確認試験

（２）を準用する．

純度試験

（１） ヒドロキソコバラミン 本操作は光を避け，遮光した

容器を用いて行う．本品 2.5 mg をとり，pH 2.0 の塩酸・

塩化カリウム緩衝液を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．

この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトル

を測定するとき，波長 352 nm 及び 460 nm における吸光

度 A1 及び A2 を測定するとき，A2/A1 は 0.800 以上である．
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コバマミド（C72H100CoN18O17P）の量（mg）

＝ シアノコバラミン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 1.1654

（２） 着色不純物 本品につき，次の操作法に従って試験を

行うとき，その吸光度は 0.070 以下である．

操作法：本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

本品及びシアノコバラミン標準品約 10 mg を精密に量

り，それぞれ水 0.50 mL を加えて溶かし，試料溶液及

び標準溶液とする．ろ紙クロマトグラフ用ろ紙（500

mm × 220 mm）の下部から 100 mm のところに鉛

筆で横線を引き，その線上に，試料溶液 0.25 mL を一

端 50 mm を残して帯状に約 100 mm 吸着させる．更

にそれから 20 mm 離して標準溶液約 5�L を同一線
上の残った部分にスポットする．風乾後，第二ブタノー

ル/水/氷酢酸混液（100：50：3）を展開溶媒とし，下

降法でろ紙クロマトグラフ法を行う．約 15 時間展開し

た後，乾燥し，標準溶液の展開スポットに対して約 0.8

にあらわれるコバマミド部分及び標準溶液の展開部分を

切り捨てる．残ったろ紙から着色部分を切り取り，両端

を合わせ筒状とする．この円筒ろ紙を，底部に水を用い

て潤したろ紙を敷いた直径 120 mm のペトリ皿内に立

て，着色部分が上昇して，ろ紙の上部に集まるまで放置

する．

次に着色部分を切り取り，水 7 mL ずつを用いて 3

回振とう抽出し，抽出液を合わせ，更に水を加えて 25

mL とし，ガラスろ過器（G 3）を用いてろ過する．こ

の液につき，同様に操作して得た空試験液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 525 nm

における吸光度を測定する．

乾燥減量 12 % 以下（0.1 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸化

リン，60 °C，15 時間）．

定 量 法 本品約 0.025 g を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，シア

ン化カリウム溶液（13 → 2000）を加えて，正確に 25 mL

とし，試料溶液とする．別にシアノコバラミン標準品約

0.02 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 50 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，シアン化カリウム溶

液（13 → 2000）を加えて，正確に 25 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ約 10 mL を共栓試

験管（外径約 16 mm，内径約 12 mm）に入れ，密栓した

後，試験管の側面から 200 mm の距離に置いた 100 ワッ

トのタングステンランプ 2 個でその両側面を 1 時間照射し

た後，シアン化カリウム溶液（13 → 2000）を対照とし，紫

外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 368 nm にお

ける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101523

コバルトプロトポルフィリン
Cobalt Protoporphyrin

本品はプロトポルフィリンのコバルト錯塩で，乾燥したも

のは定量するとき，コバルト（Co：58.93）6.7 ～ 8.1 % を

含む．

性 状 本品は黒紫色又は赤紫色の粉末，又はつやのある微塊

で，においはないか，又はわずかに特異なにおいがある．

本品は少量の水を含むアセトン又はピリジンに溶けやすく，

水，エタノール，エーテル又はクロロホルムに溶けにくく，

石油エーテルにほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は空気又は光によって徐々に変化する．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を薄めた塩酸（1 → 2）5 mL に懸濁し，

水浴中で 5 分間加熱し，冷後，紫外線を照射するとき，赤

色の蛍光を発する．

（２） 定量法で得た液は，だいだい色を呈する．

（３） 本品 0.25 g に水 5 mL を加えて懸濁し，水酸化ナ

トリウム試液 1 mL を加えて溶かし，水 20 mL 及び 0.1

mol/L 塩酸試液 25 mL を加えて混和した後，水を加えて

50 mL とする．この液を更に水で 100 倍に薄めた液につき，

吸収スペクトルを測定するとき，波長 530 ～ 534 nm 及び

560 ～ 564 nm に吸収の極大を示す．また，この液を水で

1000 倍に薄めた液につき，紫外可視吸光度測定法により吸

収スペクトルを測定するとき，波長 418 ～ 422 nm に吸収

の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水酸化ナトリウム試液 0.5 mL

及び水 20 mL を加えて溶かし，1 分間 4000 回転で 10 分

間遠心分離するとき，分離物を認めない．

（２） プロトポルフィリン 本品 5 mg を 0.1 mol/L 水酸

化ナトリウム液 1 mL に溶かし，薄めた塩酸（1 → 2）5

mL を加え，紫外線を照射するとき，蛍光を認めない．

（３） 類縁物質 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量

り，水 4 mL を加えて懸濁し，水酸化ナトリウム試液 1

mL を加えて溶かし，これに水 20 mL 及び 0.1 mol/L 塩

酸試液 2.5 mL を加えて混和した後，水を加えて正確に 50

mL とする．この液 1 mL を正確に量り，ピリジン溶液（1

→ 100）0.5 mL を加えてよく振り混ぜた後，水を加えて正

確に 1000 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，波長 400 nm，420 nm 及び 435 nm にお

ける吸光度を測定し，次式により f 値を求めるとき，その

値は，0.850 以上である．

f ＝ 2 －
A 400 ＋ A 435

A420

ただし，A 400，A 420 及び A 435 は，それぞれ波長 400 nm，

420 nm 及び 435 nm における吸光度である．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，水 20 mL，硝酸 20 mL

及び硫酸 5 mL を加え，初めは弱く加熱し，次に炎を強く

して白煙が発生するまで加熱する．冷後，必要ならば更に硝

酸 5 mL を追加して加熱し，この操作を液が淡紅色となる

まで繰り返す．冷後，飽和シュウ酸アンモニウム溶液 15
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コバルトプロトポルフィリン中のコバルトの量（mg）

＝
AT
AS
× 18.5

mL を加え，再び白煙が発生するまで加熱する．冷後，水を

加えて 25 mL とし，この液 5 mL をとり，これを検液と

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（10 ppm 以

下）．

乾燥減量 2.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，別に

コバルト標準液及び水 5 mL ずつを正確に量り，それぞれ

に水 4 mL 及び水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて溶か

し，更に 0.1 mol/L 塩酸試液 2.5 mL 及び水を加えて，正

確に 50 mL とし，それぞれを試料溶液，標準溶液及び対照

液とする．それぞれの液 3 mL ずつを正確に量り，それぞ

れケルダールフラスコに入れ，それぞれに硫酸 3 mL 及び

硝酸 2 mL を加えて加熱し，必要ならば，更に硝酸 1 mL

を加えて，液が淡紅色になるまで，加熱分解する．冷後，水

を加えて，正確に 100 mL とし，それぞれの液 2 mL を正

確に量り，水 8 mL，薄めた塩酸（1 → 2）0.5 mL，希硝

酸 0.5 mL，1―ニトロソ―2―ナフトール―3，6―ジスルホン酸二

ナトリウム溶液（1 → 500）1 mL 及び酢酸ナトリウム溶液

（1 → 2）4 mL を加え，水浴上で 2 分間加熱し，硝酸 2

mL を加えて 2 分間更に加熱する．冷後，水を加えて正確

に 20 mL とする．ここで得た試料溶液及び標準溶液につき，

対照液を用いて，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 530 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

毒性試験 発熱性物質を含まない溶液を用いて，純度試験

（３）と同様の方法で，本品 0.25 g を溶かして 50 mL と

した液に 10 g/dL ブトウ糖注射液を加えて 2 倍に薄め，

体重 2.5 ～ 3.2 kg の家兎 3 匹に 1 日 1 回家兎体重 1

kg につき，その 6 mL を静脈内に注射するとき，注射後

72 時間以内にいずれも死亡しない．注射後 72 時間以内に

死亡したものがあるときは，更に体重 2.7 ～ 3.0 kg の家兎

5 匹につき試験を繰り返し，72 時間以内にそのいずれもが

生存する．

抗原性試験 原料としてヒト以外の温血動物，ウシ，ウマ等の

血液から本品を製造した場合は，次の抗原性試験を行う．前

記毒性試験のために調製した本品の 0.5 % 溶液を用いて，

その 0.25 mL ずつを体重約 250 g のモルモット 5 匹に，

第 1 日目，第 3 日目及び第 5 日目にそれぞれ腹腔内注射

して感作する．3 週間飼育後，前記本品の 0.5 % 溶液 0.5

mL を感作モルモットの静脈内又は心臓内に注射して，いず

れのモルモットにも呼吸困難，虚脱又は致死等のショック症

状を認めない．別に対照として，同数のモルモットに馬血清

0.10 mL ずつを，前記と同様に，3 回腹腔内に注射して感

作し，3 週間飼育後，馬血清 0.20 mL を静脈内又は心臓内

に注射するとき，モルモットの全数が，呼吸困難又は虚脱を

示し，3 匹以上が死亡する．

貯 法

保存条件 遮光して，空気を窒素（日局）で置換して保存す

る．

容 器 密封容器．

109991

子ヒツジ胃粘膜抽出物
Lamb's Gastric Mucosa Extract

本品は子ヒツジの胃粘膜より抽出したもので，たん白消化

力及び凝乳力の作用を有する．

本品は 1 mg 中たん白消化力 6.0 ～ 11.0 単位及び凝乳

力 2.5 ～ 4.0 単位を含む．

性 状 本品は灰黄白色～淡黄褐色の粉末で，特異なにおいが

あり，味はわずかに塩味がある．

本品は水，エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品はやや吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加え，

わずかに混濁して溶かした液に薄めた硫酸銅試液（1 →

10）0.2 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 1 g に pH 8.5 のホウ酸・四ホウ酸ナトリウム

緩衝液 12 mL を加え，よくかき混ぜた後，4±1 °C で 3

時間放置する．これを 10 分間遠心分離し，上澄液 1 mL

をとり，pH 8.5 のホウ酸・四ホウ酸ナトリウム緩衝液を加

えて 10 mL とし，試料溶液とする．試料溶液及び抗ヒツジ

血清をあらかじめ 4 mm の間隔で直径 5 mm の 2 個の孔

を開けたカンテンゲルに 25�L ずつを注入し，室温で 1
日放置するとき，試料溶液の孔と抗ヒツジ血清の孔との間に

沈降線を認める．

純度試験

（１） 変敗 本品は不快な又は変敗したにおいがない．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 窒素含量 本品約 0.02 g を精密に量り，窒素定量法

により試験を行うとき，窒素（N：14.007）の量は，換算し

た乾燥物に対し，8.2 ～ 12.2 % である．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 7.0 % 以下（1 g）．

たん白消化力

（１） トリクロル酢酸溶液 トリクロル酢酸 7.20 g を水に

溶かし，100 mL とする．30±0.5 °C に加温して用いる．

（２） カゼイン溶液 あらかじめ乳製カゼインを粉末とし，

デシケーター（シリカゲル）で恒量になるまで乾燥し，その

0.60 g を量り，0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL を加え，10 ～

15 分間放置した後，沸騰水浴上でかき混ぜながら水を徐々

に加えて溶かし，40 mL とする．冷後，pH 2.0 の塩酸・酢

酸ナトリウム緩衝液 50 mL を加え，0.1 mol/L 塩酸試液で

pH 2.0 に調整した後，水を加えて 100 mL とする．30±

0.5 °C に加温して用いる．用時製する．

（３） チロジン標準液 チロジン標準品を 105 °C で 3 時

間乾燥し，その 0.100 g を正確に量り，水に溶かし，正確

に 1000 mL とする．この液 20 mL，30 mL，40 mL，50

mL 及び 60 mL を正確に量り，それぞれに水を加えて正確

に 100 mL とし，チロジン標準液とする．30±0.5 °C に加

温して用いる．用時製する．
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たん白消化力（単位/mg）

＝
1
W
×（A1 － A2）× F ×

11
20

N

N
N

N

O

O

CH3

H3C

(CH3)3N+CH2CH2OH

（４） 操作法 本品 0.3 g を精密に量り，pH 2.0 の塩酸・

酢酸ナトリウム緩衝液を加え，正確に 100 mL とし，試料

溶液とする．試料溶液 1 mL を正確に量り，30±0.5 °C で

5 分間放置した後，あらかじめ 30±0.5 °C に加温したカゼ

イン溶液 5.0 mL を加え，直ちに振り混ぜる．この液を 30

±0.5 °C で正確に 10 分間放置し，トリクロル酢酸溶液 5.0

mL を加えて振り混ぜ，再び 30±0.5 °C で 30 分間放置し

た後，ガラスろ過器（G 3）を用いて吸引せずにろ過する．

ろ液 2 mL を正確に量り，無水炭酸ナトリウム溶液（3 →

50）5.0 mL 及び薄めたフォリン試液（1 → 3）1.0 mL を

加えて振り混ぜ，30±0.5 °C で 30 分間放置する．この液

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 660

nm における吸光度 A1 を測定する．別に試料溶液 1 mL

を正確に量り，トリクロル酢酸溶液 5.0 mL を加えて振り

混ぜ，次にカゼイン溶液 5.0 mL を加え，30±0.5 °C で 30

分間放置し，以下同様に操作して吸光度 A2 を測定する．ま

た，各濃度のチロジン標準液 2 mL ずつを正確に量り，無

水炭酸ナトリウム溶液（3 → 50）5.0 mL 及び薄めたフォ

リン試液（1 → 3）1.0 mL を加え，以下試料溶液と同様に

操作して吸光度を測定して検量線を作成する．

F：チロジン検量線より求めた吸光度差が 1.000 のときのチ

ロジン量（�g）
W：試料溶液 1 mL 中の試料の量（mg）

ただし，1 たん白消化力単位は，上記反応条件下で 1 分

間に 1�g のチロジンに相当する非たん白性のフォリン試
液呈色物質を生成する酵素量とする．

凝 乳 力 本品 0.100 g に水を加えて正確に 250 mL とし，

試料溶液とする．試験管（18 mm × 180 mm）に試料溶液

1 mL を正確に量り，30±0.5 °C に保つ．これにあらかじ

め 30±0.5 °C に加温した脱脂粉乳試液 10 mL を正確に加

え，直ちによく振り混ぜ，30±0.5 °C に保ち，黒い背景で

試験管の斜め上から光を照射しながら，試験管を傾け，緩く

回転させて，管内壁に生じるフィルム中に白い凝固物を認め

るに要する時間を測定する．

凝乳力（単位/mg）＝ 25/T

T：凝固に要した時間（分）

ただし，1 凝乳力単位は，上記反応条件下で 1 分間に脱

脂粉乳試液 1 mL を凝固する酵素量とする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

120025

コリンテオフィリン
Choline Theophylline

C5H14NO・C7H7N4O2：283.33

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，テオフィリ

ン（C7H8N4O2：180.16）61.7 ～ 65.5 %及びコリン（C5H15NO2：

121.18）41.5 ～ 44.1 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかにアミ

ン臭がある．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールに溶けやすく，

氷酢酸にやや溶けやすく，アセトン，ジオキサン，エーテル，

クロロホルム又はヘキサンにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に塩酸 1 mL 及び塩素酸カリウム 0.1 g

を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物をアンモニア蒸気にさ

らすとき，紫紅色を呈し，水酸化ナトリウム試液 2 ～ 3 滴

を加えるとき，消える．

（２） 本品 0.5 g に水 2 mL を加えて溶かし，5 mol/L 水

酸化ナトリウム試液 3 mL を加えて加熱するとき，トリメ

チルアミンようのにおいを生じる．

（３） 定量法（１）テオフィリンで得た試料溶液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 269 ～ 273 nm に吸収の極大を示す．

融 点 185 ～ 189 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水を加えて溶かし 10 mL とす

るとき，液は澄明で，その色は次の比較液より濃くない．

比較液：1/60 mol/L 重クロム酸カリウム液 1.0 mL に水

を加えて 1000 mL とする．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.028 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，水 5 mL を加えて

溶かし，エタノールを加えて正確に 10 mL とし，試料溶液

とする．試料溶液につき，薄層クロマトグラフ法によって試

験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマトグラフ用アルミ
ナ（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（4：1：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫

外線（主波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポットを

認める．また，この薄層板に噴霧用ドラーゲンドルフ試液を

均等に噴霧し，10 分間放置した後，観察するとき，だいだ
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テオフィリン（C7H8N4O2）の量（mg）

＝ テオフィリン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
2

0.1 mol/L 過塩素酸ジオキサン液 1 mL

＝ 12.118 mg C5H15NO2

CH

CH2N+(CH3)3Cl

CH2

n

本品 1 g 当たりと交換する 2―ナフトエ酸ナトリウム

（C11H7NaO）の量（mg）

＝
C
W
×（1 －

AT
2 AS

）× 10

い色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） テオフィリン 本品約 0.1 g を精密に量り，水を加

えて溶かし正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確

に量り，水を加えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL

を正確に量り，pH 6.5 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液とする．別に，テオフィリン標準品

約 0.14 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 100

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，pH 6.5

のリン酸塩緩衝液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 272 nm における吸光度 AT 及

び AS を測定する．

（２） コリン 本品約 0.2 g を精密に量り，非水滴定用氷

酢酸 10 mL を加えて加温して溶かし，冷後，ジオキサン

10 mL を加えて，0.1 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液で滴

定する（指示薬：チモールブルー試液 2 滴）．ただし，滴定

の終点は液の黄色が赤色に変わるときとする．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108878

コレスチラミン
Cholestyramine

本品を乾燥したものは定量するとき，塩素（Cl：35.45）

13.0 ～ 17.0 % を含み，また，その 1 g は 700 ～ 820 mg

の 2―ナフトエ酸ナトリウム（C11H7NaO：178.16）と交換す

る．

性 状 本品は白色～微黄白色の粉末で，わずかな特異なにお

いがあり，味はない．本品は水，エタノール，クロロホルム

又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に食用赤色 3 号溶液（2 → 1000）100

mL を加え，5 分間振り混ぜた後，ろ過するとき，ろ液は無

色～微赤色である．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて

水浴上で加熱するとき，アミンようのにおいを発し，そのガ

スは潤した赤色リトマス紙を青変する．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3030 cm－1，1616 cm－1，

1489 cm－1 及び 828 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品 1 g に水 40 mL，希硝酸 10 mL を加え，振

り混ぜた後ろ過するとき，ろ液は塩化物の定性反応（２）を

呈する．

pH 本品 0.5 g に水 50 mL を加え，かき混ぜながら 5 分間

後に測定するとき，pH は 4.0 ～ 6.0 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（３） 溶出第四級アンモニウム塩 本品 2.0 g 及び水 10

mL をセルロース透析チューブに詰め，水 100 mL 中で 15

時間振り混ぜ，チューブ外液を減圧濃縮し，水を加えて正確

に 20 mL とし試料溶液とする．別に塩化ベンジルトリメチ

ルアンモニウム 5.0 mg を水に溶かし，正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液 5 mL 及び標準溶液 5 mL

にそれぞれエタノール 1 mL，水酸化ナトリウム溶液（2 →

50）1 mL，メチルオレンジ試液 5 mL 及びクロロホルム

20 mL を正確に加え，振り混ぜた後，クロロホルム層 15

mL を正確にとる．これに，薄めた塩酸（1 → 100）15 mL

を正確に加えて振り混ぜる．これらの水層につき，紫外可視

吸光度測定法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液から

得たそれぞれの液の波長 510 nm における吸光度 AT 及び

AS を測定するとき，AT は AS より大きくない．

乾燥減量 12.0 % 以下（1 g，減圧，70 °C，16 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（2 g）．

定 量 法

本品約 0.16 g を精密に量り，水 30 mL 及び硝酸ナトリ

ウム溶液（17 → 200）5 mL を加え，30 分間振り混ぜた後，

0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 3.5453 mg Cl

交換容量 本品約 0.1 g を精密に量り，水 40 mL 及び 2 ―ナ

フトエ酸ナトリウム標準液 10 mL を正確に加え，30 分間

振り混ぜた後，水を加えて正確に 100 mL とし，ろ過し，

試料溶液とする．別に 2―ナフトエ酸ナトリウム標準液 1

mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，波長 328 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

W：乾燥物に換算した試料の採取量（g）

C：2―ナフトエ酸ナトリウム溶液の濃度（mg/mL）

貯 法 容 器 気密容器．
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004805

コンドロイチン硫酸ナトリウム
Sodium Chondroitin Sulfate

本品はほ乳動物又は魚類の軟骨から抽出したもので，コン

ドロイチン硫酸のナトリウム塩である．

本品を乾燥したものは定量するとき，窒素（N：14.01）

2.5 ～ 3.8 % 及びイオウ（S：32.07）5.5 ～ 7.5 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄褐色の粉末で，においはないか，又

はわずかに特異なにおい及び味がある．

本品は水に溶けやすく，エタノール，アセトン又はエーテ

ルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.5 ～ 7.5 である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）1 mL に硫酸 6 mL を加

え，水浴中で 10 分間加熱する．冷後，カルバゾール試液

0.2 mL を加えて放置するとき，赤色～赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にアクリノール溶液

（1 → 100）1 mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に塩酸 1 mL を加

え，水浴中で 10 分間加熱する．冷後，この液は硫酸塩の定

性反応（１）を呈する．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）はナトリウム塩の定性反応

（１）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品約 0.01 g を精密に量り，水を加えて溶

かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする，別に塩化物標

準液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 25�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，塩化物の

ピーク面積 AT 及び AS を求める（0.142 % 以下）．

塩化物（Cl）の量（%）＝
AT
AS

操作条件

検出器：電気伝導度検出器

カラム：内径約 4 mm，長さ 25 cm のプラスチック管

に 10 ～ 25�m の液体クロマトグラフ用ラテックス型
陰イオン交換樹脂を充てんする．なお，必要があればガ

ードカラムを用いることができる．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：0.2 mol/L 炭酸ナトリウム試液 9 mL 及び 0.1

mol/L 炭酸水素ナトリウム試液 17 mL をとり，水を

加えて 1000 mL とする．

流量：塩化物イオンの保持時間が約 2 分となるように調

整する．

カラムの選定：塩化ナトリウムを 500 ～ 600 °C で 1 時

間乾燥し，その 1.649 g を正確に量り，硫酸ナトリウ

ムを 110 °C で 2 時間乾燥し，その 2.958 g を正確に

量り，水を加えて溶かし，正確に 1000 mL とする．こ

の液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，塩化
物，硫酸塩の順に溶出し，その分離度が 1.5 以上のも

のを用いる．

（３） 硫酸塩 塩化物の項で得た試料溶液を試料溶液とする．

別に硫酸塩標準液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 25

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行い，硫酸塩のピーク面積 AT 及び AS を求める（0.24 %

以下）．

硫酸塩（SO4）の量（%）＝
AT
AS

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相は塩化物の項の操作

条件を準用する．

流量：硫酸イオンの保持時間が約 8 分となるように調整

する．

カラムの選定：塩化ナトリウムを 500 ～ 600 °C で 1 時

間乾燥し，その 1.649 g を正確に量り，硫酸ナトリウ

ムを 110 °C で 2 時間乾燥し，その 2.958 g を正確に

量り，水を加えて溶かし，正確に 1000 mL とする．こ

の液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，塩化
物，硫酸塩の順に溶出し，その分離度が 1.5 以上のも

のを用いる．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液に鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm

以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B 用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 23.0 ～ 31.0 %（1 g，乾燥後）．

定 量 法

（１） 窒素 本品を乾燥し，その約 0.10 g を精密に量り，

窒素定量法により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 0.14007 mg N

（２） イオウ 本品を乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，

過酸化水素試液 20 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法

により試験を行う．ただし（２）燃焼法中，時々振り混ぜな

がら 30 分間放置した後，吸収液を他のフラスコに移し，メ

タノール 15 mL の代わりに水 15 mL を用い，C，B 及び

A の内壁を洗い，洗液は吸収液と合わせ，水を加えて正確

に 50 mL とし，試料溶液とする．別に試料を用いないで同

様に操作し，空試験液を調製する．試料溶液 10 mL を正確

に量り，0.01 mol/L 塩化バリウム液 5 mL を正確に加え，

水浴中で 25 分間加熱する．冷後，0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液を加えて中和し，0.01 mol/L エチレンジアミン四酢

酸二ナトリウム液で滴定し，その値を a mL とする（指示

薬：液状ユニバーサル BT 0.3 mL）．ただし，滴定の終点

は，液の赤紫色が青色に変わるときとする．別に試料溶液

10 mL を正確に量り，0.01 mol/L 塩化バリウム液の代わり

に水 5 mL を加え，同様に操作し，その値を bmL とする．

空試験液につき同様に操作し，それぞれの値を AmL 及び

BmL とする．
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イオウの量（%）

＝
〔（A － B）－（a － b）〕× 0.3206 × 5

試料の採取量（mg）
× 100

0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.32065 mg S

CH3COO

H

H3C
OCOCH3

H H

C

H

CH

5-oxoPro - His - Trp - Ser - Tyr - Gly - Leu - Arg - Pro - Gly - NH2 2CH3COOH

貯 法 容 器 気密容器．

005000

酢酸エチノジオール
Ethynodiol Diacetate

C24H32O4：384.51

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸エチノジオール

（C24H32O4）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はテトラヒドロフラン又はクロロホルムに極めて溶け

やすく，エーテルに溶けやすく，メタノール又はエタノール

にやや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg に硫酸 2 mL を加えるとき，液は赤褐色

を呈する．この液に注意して水 10 mL を加えるとき，うす

い紫色に変わり，徐々に退色する．

（２） 本品 0.04 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，酢

酸エチルのにおいを発する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 5000）50 mL に 6

mol/L 塩酸試液 5 mL を加え，水浴上で 10 分間穏やかに

煮沸した後，室温まで冷却し，メタノールを加えて 100 mL

とする．この液 10 mL をとり，メタノールを加えて 100

mL とした液につき，吸収スペクトルを測定するとき，波長

234 ～ 238 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3310 cm－1，1750

cm－1，1738 cm－1，1367 cm－1，1251 cm－1，1226 cm－1，

1026 cm－1 及び 1014 cm－1 付近に吸収を認める．もし，こ

れらの吸収に差を認めるときは，本品 0.01 g をメタノール

1 mL に溶かした後，メタノールを蒸発し，残留物につき，

同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：－70.0 ～ －76.0°（乾燥後，0.1 g，クロロ
ホルム，10 mL，100 mm）．

融 点 126 ～ 132 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.050 g をとり，メタノール

を加えて溶かし，正確に 100 mL とした液につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

236 nm における吸光度は，0.50 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，テト

ラヒドロフラン 40 mL を加えて溶かし，硝酸銀溶液（1 →

10）10 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 38.451 mg C24H32O4

貯 法 容 器 気密容器．

102584

酢酸ゴナドレリン
Gonadorelin Acetate

C55H75N17O13・2CH3COOH：1302.39

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，酢酸ゴナド

レリン（C55H75N17O13・2CH3COOH）96.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末で，においはないか，又は

わずかに酢酸臭がある．

本品は水，メタノール又は氷酢酸に溶けやすく，エタノー

ルにやや溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほとんど

溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 5 mg に水 10 mL を加えて溶かし，試料溶液

とする．試料溶液 2 mL に pH 9.0 のホウ酸・塩化カリウ

ム・水酸化ナトリウム緩衝液 2 mL を加え，5 °C で 15 分

間放置する．この液に p―ニトロベンゼンジアゾニウムフル

オルボレート溶液（1 → 2000）4 mL を加え，直ちに水酸

化ナトリウム溶液（8.6 → 1000）1 mL を加えるとき，液

は赤だいだい色を呈する．

（２）（１）の試料溶液 1 mL に酢酸ゴナドレリン用 4―ジ

メチルアミノベンズアルデヒド試液 1 mL を加えるとき，

液は紫色を呈する．

（３）（１）の試料溶液 4 mL をとり，5 °C で 15 分間放

置する．この液に水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）1 mL

及び α ―ナフトール溶液（1 → 5000）1 mL を加えてよく

振り混ぜ，4 分間放置した後，次亜臭素酸ナトリウム試液

0.2 mL を加え，直ちに強く振り混ぜ，次いで尿素溶液（2

→ 5）1 mL を加えるとき，液はだいだい色を呈する．

（４） 本品 0.02 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え

て溶かし，硫酸銅試液 1 滴を加えるとき，液は紫色を呈す

る．

（５） 本品 0.02 g に無水エタノール 0.5 mL 及び硫酸 1

mL を加えて加熱するとき，酢酸エチルのにおいを発する．

旋 光 度 〔α〕20D：－53.0 ～ －57.0°（脱水物に換算して 0.10
g，薄めた氷酢酸溶液（1 → 100），10 mL，100 mm）．
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緩衝液 pH 標準的送液時間

A

B

C

D

3.1

3.1

4.3

4.9

開始 ～ 6 分

6 ～ 19 分

19 ～ 53 分

53 ～ 101 分

緩衝液の組成

A B C D

クエン酸ナトリウム 7.74 g 7.74 g 14.71 g 26.67 g

塩化ナトリウム 7.07 g 7.07 g 2.92 g 54.35 g

クエン酸 21.00 g 21.00 g 10.50 g 6.10 g

無水エタノール 130 mL 20 mL

ベンジルアルコール 3 mL 10 mL

チオジグリコール 5 mL 5 mL 5 mL

ポリオキシエチレン
ラウリルアルコール
のエーテル溶液（1
→ 4） 4 mL 4 mL 4 mL 4 mL

カプリル酸 0.1 mL 0.1 mL 0.1 mL 0.1 mL

精製水 適 量 適 量 適 量 適 量

全 量 1000 mL 1000 mL 1000 mL 1000 mL

酢酸ゴナドレリン（C55H75N17O13・2CH3COOH）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した酢酸ゴナドレリン標準品の量（mg）

×
QT

QS

pH 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

4.8 ～ 5.8 である．

構成アミノ酸 本品 0.010 g を加水分解用硬質試験管にとり，

塩酸 0.5 mL 及びチオグリコール酸溶液（2 → 25）0.5 mL

を加えて溶かし，試験管の上部を融封し，110 °C で 5 時間

加熱する。冷後，開封し，加水分解液をビーカーに移し，水

浴上で蒸発乾固する．残留物を 0.02 mol/L 塩酸試液 100

mL に溶かし，試料溶液とする．試料溶液及びアミノ酸分析

用標準溶液 50�L ずつを正確にとり，次の条件でアミノ酸
クロマトグラフ法により試験を行うとき，試料溶液から得た

クロマトグラムは標準溶液に対応するピークを示す．また，

試料溶液のアミノ酸のモル比は，L―アルギニンを 1.0 とす

るとき，L―セリン及び L―トリプトファンは 0.7 ～ 1.0，L―

プロリンは 0.8 ～ 1.2，L―グルタミン酸，L―ロイシン，L―チ

ロジン及び L―ヒスチジンは 0.9 ～ 1.1，アミノ酢酸は 1.8

～ 2.2 である．

操作条件

検出器：可視吸光光度計〔測定波長：440 nm（L―プロリ

ン）及び 570 nm（L―プロリン以外のアミノ酸）〕

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m のポリスチレンにスルホン酸基を結合した液
体クロマトグラフ用ナトリウム型強酸性陽イオン交換樹

脂を充てんする．

カラム温度：53 °C 付近の一定温度

移動相及び標準的送液時間：次の各 pH のクエン酸塩緩

衝液

移動相流量：毎時約 13.5 mL の一定量

反応試薬：無水酢酸ナトリウム 82 g を水 150 mL に溶

かし，氷酢酸 25 mL 及び水を加えて 250 mL とする．

これにメチルセロソルブ 750 mL を加え，かき混ぜな

がら窒素を 20 分間通す．次にニンヒドリン 20 g を

加え，同様に操作する．更に塩化第一スズ 0.38 g を加

え，同様に操作する．

反応試薬流量：毎時約 18 mL の一定量

化学反応槽の温度：98 °C 付近の一定温度

カラムの選定：各アミノ酸のピークが分離するカラムを用

いる．

純度試験

（１）溶状 本品 0.10 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

澄明である．また，この液につき，紫外可視吸光度測定法に

より試験を行うとき，波長 350 nm における吸光度は，

0.10 以下である．

（２）類縁物質 本品 0.050 g を水 100 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正

確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法に

より測定するとき，試料溶液のゴナドレリン以外のピークの

合計面積は，標準溶液のゴナドレリンのピーク面積の 3/5

より大きくない．

操作条件 検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及び

カラムの選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 10�L から得たゴナドレリンのピー
ク高さが 10 ～ 20 mm になるように調整する．

面積測定範囲：水及び酢酸に起因するピークの後からゴナ

ドレリンの保持時間の約 2.5 倍の範囲

水 分 8.0 % 以下（0.15 g）．

強熱残分 0.20 % 以下（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品及び酢酸ゴナドレリン標準品（別途水分を測定

しておく）約 0.04 g ずつを精密に量り，それぞれを薄めた

氷酢酸（1 → 1000）に溶かし，正確に 50 mL とする．こ

の液 5 mL ずつを正確に量り，内標準溶液 5 mL ずつを正

確に加えた後，水を加えて 25 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するゴナドレリンのピーク面積の比 QT 及

び QS を求める．

内標準溶液 フェナセチンの水/アセトニトリル混液（3：

2）溶液（1 → 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.0 の 0.05 mol/L リン酸二水素カリウム液/

アセトニトリル混液（90：17）

流量：ゴナドレリンの保持時間が約 13 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，ゴナドレリン，内標準物質の順に溶出し，
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酢酸シプロテロン（C24H29ClO4）の量（mg）

＝ 酢酸シプロテロン標準品の量（mg）×
AT
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その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108153

酢酸シプロテロン
Cyproterone Acetate

C24H29ClO4：416.94

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸シプロテロン

（C24H29ClO4）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，アセトンに溶け

やすく，メタノールにやや溶けやすく，エタノールにやや溶

けにくく，エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.5 mg を硫酸 1 mL に溶かし，水浴上で 2

分間加熱するとき，液は濃赤色を呈する．冷後，この液に注

意して水 3 mL を加えるとき，液は暗青色を呈する．この

液に紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，だいだい色

の蛍光を発する．

（２） 本品 0.05 g を水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL に溶かし，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫

酸（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，

酢酸エチルのにおいを発する．

（３） 本品及び酢酸シプロテロン標準品を乾燥し，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，両者

のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強

度の吸収を認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋147 ～ ＋153°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

融 点 208 ～ 212 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.40 g をアセトン 30 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL

を加える（0.026 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をクロロホルム 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL とする．この液 1

mL 及び 2 mL をそれぞれ正確に量り，それぞれにクロロ

ホルムを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液（１）及び標

準溶液（２）とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液，標準溶液（１）及び標準

溶液（２）10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にクロロホルム/アセトン混液（10：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液（２）から得たスポットより

濃くなく，総量は 1 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及び酢酸シプロテロン標準品を乾燥し，その約

0.01 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，

正確に 100 mL とする．これらの液 5 mL ずつを正確に量

り， それぞれにメタノールを加えて正確に 50 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 282 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

107232

酢酸テオフィリンナトリウム
Theophylline Sodium Acetate

テオフィロール

本品はテオフィリンナトリウム及び酢酸ナトリウムのほぼ

等モルからなる含水混合物である．

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，テオフィリ

ン（C7H8N4O2：180.16）として 60.0 ～ 70.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはないか，又はわずかに

酢酸臭がある．

本品は水にやや溶けやすく，エタノールに極めて溶けにく

く，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）はアルカリ性である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 1 g に水 30 mL を加えて溶かし，希硫酸 2

mL を加えるとき，徐々に沈殿を生じる．沈殿をろ取し〔ろ

液は（３）に用いる〕，水から再結晶し，105 °C で 1 時間

乾燥するとき，その融点は 269 ～ 274 °C である．

（２）（１）の結晶 0.01 g に過酸化水素試液 10 滴及び塩

酸 1 滴を加えて水浴上で蒸発乾固するとき，残留物は黄赤

色を呈する．また，これをアンモニア試液 2 ～ 3 滴を入れ

た容器の上にかざすとき，赤紫色に変わり，その色は水酸化

ナトリウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき消える．

（３）（１）のろ液は酢酸塩の定性反応（１）及び（２）を

呈する．

（４） 本品を加熱するとき，白煙を発する．更に強熱し，こ

の残留物に塩酸を加えるとき，泡だち，また，この液はナト
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リウム塩の定性反応（１）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g に水 30 mL を加えて溶かし，

希硝酸 7 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.35 mL

を加える（0.025 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（15

ppm 以下）．

水 分 16.0 % 以下（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.3 g を精密に量り，水 50 mL 及びアン

モニア試液 4 mL を加えて，水浴上で穏やかに加温して溶

かす．次に 0.1 mol/L 硝酸銀液 20 mL を正確に加え，水

浴上で 15 分間加温した後，5 ～ 10 °C で 20 分間放置し，

沈殿を吸引ろ過し，水 10 mL ずつで 3 回洗う．洗液はろ

液に合わせ，希硝酸を加えて中性とし，更に希硝酸 3 mL

を加え，過量の硝酸銀を 0.1 mol/L チオシアン酸アンモニ

ウム液で滴定する（指示薬：硫酸第二鉄アンモニウム試液 2

mL）．同様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 18.016 mg C7H8N4O2

貯 法 容 器 気密容器．

101740

酢酸デキサメタゾン
Dexamethasone Acetate

C24H31FO6：434.50（無水物）

C24H31FO6・H2O：452.51（一水和物）

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸デキサメタゾン

（C24H31FO6）96.0 ～ 104.0 % を含み，また，フッ素（F：

19.00）4.0 ～ 4.8 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール又はジオキサンにやや溶けやすく，エタ

ノール，アセトン又はクロロホルムにやや溶けにくく，水又

はエーテルにほとんど溶けない．

融点：約 230 °C（分解．乾燥後）．

確認試験

（１） 本品 4 mg にエタノール 20 mL を加えて溶かし，2，

6―ジ―第三ブチル― p―クレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナト

リウム試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20

分間加熱するとき，液は緑色を呈する．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL を加え，加温して

溶かし，フェーリング試液 1 mL を加えて加熱するとき，

赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，酢

酸エチルのにおいを発する．

（４） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（５） 本品 1.0 mg にエタノール 10.0 mL を加えて溶かし，

この液 2.0 mL に塩酸フェニルヒドラジン試液 10.0 mL を

加え，振り混ぜた後，60 °C の水浴中で 20 分間加熱する．

冷後，この液につき，エタノール 2.0 mL を同様に操作し

て得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 420 ～ 426 nm に吸収の極大

を示し，その吸光度は 0.38 以上である．

（６） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 237 ～ 241 nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋83 ～ ＋89°（乾燥後，0.1 g，ジオキサン，
10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） フッ化物 本品 0.10 g をとり，薄めた 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム試液（1 → 20）10.0 mL を加え，10 分

間振り混ぜた後，孔径 0.4�m のメンブランフィルターで
ろ過する．ろ液 5.0 mL をとり，20 mL のメスフラスコに

入れ，アリザリンコンプレキソン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸

カリウム緩衝液/硝酸第一セリウム試液の混液（1：1：1）10

mL を加え，水を加えて 20 mL とした後，1 時間放置し，

試料溶液とする．別にフッ素標準液 1.0 mL を 20 mL の

メスフラスコにとり，薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液（1 → 20）5.0 mL を加え，アリザリンコンプレキソ

ン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸第一セリ

ウム試液の混液（1：1：1）10 mL を加え，以下試料溶液と

同様に操作し，標準溶液とする．薄めた 0.01 mol/L 水酸化

ナトリウム試液（1 → 20）5.0 mL を 20 mL のメスフラ

スコにとり，以下標準溶液と同様に操作し，空試験溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液につき，空試験溶液を対照として

波長 600 nm における吸光度 AT 及び AS を測定するとき，

AT は AS より大きくない（0.012 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，アセトンを加

えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 20 mL とし，

この液 2 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用
いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/ア

セトン混液（3：2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これにアルカリ性ブルーテトラゾリウム

試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（無水物）又は 3.5 ～ 4.5 %（一水和
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物）（1 g，減圧，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） 酢酸デキサメタゾン 本品を乾燥し，その約 0.01 g

を精密に量り，メタノールを加えて溶かし，正確に 100 mL

とする．この液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて

正確に 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 239 nm 付近における吸収の極

大波長で吸光度 A を測定する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 8 mg を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操

作法により試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107208

酢酸テトラコサクチド
Tetracosactide Acetate

C136H210N40O31S・6CH3COOH：3293.75

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，酢酸テトラ

コサクチド（C136H210N40O31S・6CH3COOH）80.0 ～ 103.0 %

〔テトラコサクチド（C136H210N40O31S：2933.44）として 71.2

～ 91.8 %〕を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末又は薄片で，においはない

か，又は，わずかに酢酸臭がある．

本品は水又は酢酸に溶けやすい．

確認試験

（１） 本品 1 mg 及び酢酸テトラコサクチド標準品 1 mg

をとり，それぞれに薄めた氷酢酸（1 → 1.25）0.2 mL ずつ

を加えて溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．この液につ

き薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 2�L ずつを，薄層クロマトグラフ用セルロースを
用いて調製した薄層板にスポットする．次に水/ピリジン/

n―ブタノール/n―アミルアルコール/メチルエチルケトン/氷

酢酸/ギ酸混液（25：25：20：15：10：3：3）を展開溶媒と

して約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これを 120

°C で 15 分間加熱し，冷後，カドミウム・ニンヒドリン試

液を噴霧し，更に 120 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶

液から得たスポットは単一で，標準溶液から得たスポットの

Rf 値と等しい．

（２） 吸光度の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 274 ～ 279 nm に

吸収の極大を示し，波長 247 ～ 251 nm に吸収の極小を示

す．また吸収の極大波長及び極小波長における吸光度を A1

及び A2 とするとき A1/A2 は 2.4 ～ 2.9 である．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（276 nm）：25.5 ～ 29.0〔テトラコサクチド

（C136H210N40O31S）と し て〕（0.025 g，0.1 mol/L 塩 酸 試 液

100 mL）．

旋 光 度 〔α〕20D：－99 ～ －109°〔テトラコサクチド
（C136H210N40O31S）として〕（0.05 g，薄めた氷酢酸（1 → 100），

5 mL，100 mm）．

構成アミノ酸 本品の換算した脱水物約 0.01 g を精密に量り，

硬質試験管に入れ，アミノ酸分析用塩酸 1 mL を加えて溶

かし，ドライアイスアセトン浴で凍結し，減圧下（0.13

kPa）で融封した後，110±2 °C で 24 時間加熱する．冷後

開封し，減圧下で蒸発乾固する．残留物に pH 2.2 のクエン

酸緩衝液 3 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．

試料溶液及び酢酸テトラコサクチド用混合アミノ酸標準液そ

れぞれ 0.5 mL ずつを正確に量り，アミノ酸自動分析計を

用いて試験を行い比較するとき，試料溶液から得たクロマト

グラムには 11 種のアミノ酸のピークを認める．また，バリ

ンの値を 3.0 としてモル比を求めるとき，グルタミン酸，

ヒスチジン，フェニルアラニン及びメチオニンは約 1，グリ

シン，セリン及びチロジンは約 2，アルギニン及びプロリン

は約 3，リジンは約 4 である．

酢酸 8 ～ 13 % 本品約 0.01 g を精密に量り，ジオキ

サン溶液（1 → 1000）1 mL を正確に加えて溶かし，試料

溶液とする．別に，氷酢酸約 1 g を精密に量り，ジオキサ

ン溶液（1 → 1000）を加えて溶かし，正確に 1000 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 1�L ずつを
ガスクロマトグラフ用マイクロシリンジを用いて量り，次の

条件でガスクロマトグラフ法により試験を行い，試料溶液及

び標準溶液から得られたそれぞれのジオキサンのピーク面積

に対する酢酸のピーク面積の比 QT 及び QS を求めるとき，

QT/QS × 10 は 8 ～ 13 である．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 3 ～ 4 mm，長さ 2 m のカラムに 80 ～

100 又は 100 ～ 120 メッシュの多孔ポリマービーズを

充てんする．

カラム温度：190 °C 付近の一定温度

注入部温度：200 °C 付近の一定温度

検出器温度：200 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分約 60 mL になるように調整する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.015 g に水 1 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 他のペプチド 本品の換算した脱水物 8 mg に水 1

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．別に酢酸テトラコサ

クチド標準品の換算した脱水物 0.01 g に水 1 mL を加え

て溶かし，比較溶液とする．セルロースアセテート膜を長さ

11.5 cm，幅 5 cm に切り，陽極側のホルムアミド・ピリジ

ン緩衝液が浸る位置から中央側に 1 cm の所に線を引き原

線とする．これをホルムアミド・ピリジン緩衝液に浸し，ろ

紙の間にはさんで軽く押えた後，セルロースアセテート膜電

気泳動装置の支持台の上に固定する．試料溶液及び比較溶液

のそれぞれ 1�L ずつを適当な間隔で原線にスポットし，
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各種濃度の標準溶液又は試料溶液によって生成したコル

チコステロンの量（mg）

＝ コルチコステロンの量（mg）×
F － FO
FC － FO

× 25

泳動槽を 5 °C に保持しながら 1 cm あたり 17 ボルトで

1 時間泳動した後，セルロースアセテート膜を風乾する．こ

れを電気泳動用染色液に 5 分間浸し，リン酸溶液（3 →

50）中でできるだけ色が薄くなるまで洗い，更に水で洗う．

試料溶液から得た主なスポット以外のスポットは，比較溶液

から得た主なスポット以外の対応するスポットより濃くない．

（３） スルホキシド 共栓三角フラスコにヨウ化カリウム溶

液（1 → 20）0.5 mL を入れ，窒素ガスで置換する．塩酸

3 mL を加えて混和し，窒素ガスで置換して時々振り混ぜな

がら 15 分間放置する．四塩化炭素 5 mL を加えて激しく

振り混ぜ，水 30 mL を加えて再び激しく振り混ぜ，更に栓

及び器壁を水 20 mL で洗い，0 °C に冷却する．2 mol/L

水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え，炭酸水素ナトリウム

溶液（2 → 25）を用いて pH 7 ～ 8 に調整した後，直ち

に 0.002 mol/L 亜ヒ酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：

デンプン試液 1 mL）．この空試験を 6 回以上繰り返し，平

均値と最高値との差が 0.2 mL 以下であることを確認する．

次に本品 0.05 g を精密に量り，共栓三角フラスコに入れ，

ヨウ化カリウム溶液（1 → 20）0.5 mL を加え，窒素ガス

で置換する．以下空試験と同様に操作し，空試験値の最高値

より 0.7 mL 多い量の 0.002 mol/L 亜ヒ酸ナトリウム液を

加えるとき，液の色は消失する．

水 分 5 ～ 16 %（0.05 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 2.0 % 以下（0.1 g）．

生物活性試験

（１） 試験動物 体重 200 ～ 300 g の健康なウイスター

系雄ラットを用いる．

（２） 希釈液 ウシ血清アルブミン 0.50 g に塩化ナトリウ

ム溶液（9 → 1000）を加えて溶かし，100 mL とした後，1

mol/L 塩酸試液で pH を 2.9 に調整する．

（３） KRBG 緩衝液 塩化ナトリウム溶液（9 → 100）40

mL に塩化カリウム溶液（0.23 → 4）3.2 mL，塩化カルシ

ウム溶液（2.3 → 50）2.4 mL，リン酸二水素ナトリウム溶

液（3.9 → 25）0.8 mL，塩化マグネシウム溶液（16.7 →

50）0.8 mL 及び水 388 mL を加えてよく混和する．この

液 84 mL をとり，水 16 mL，ブドウ糖 0.2 g 及び炭酸水

素ナトリウム 0.21 g を加えて溶かし，水酸化ナトリウム試

液で pH を 7.4 に調整する．

（４） トリプシン溶液 トリプシン 0.25 g 及びウシ血清ア

ルブミン 0.30 g に KRBG 緩衝液を加えて溶かし，100

mL とする．用時製する．

（５） 洗浄液 ウシ血清アルブミン 0.30 g に KRBG 緩衝

液を加えて溶かし，100 mL とする．用時製する．

（６） トリプシンインヒビター溶液 トリプシンインヒビタ

ー 0.10 g 及びウシ血清アルブミン 0.50 g に KRBG 緩衝

液を加えて溶かし，100 mL とする．用時製する．

（７） 標準溶液 酢酸テトラコサクチド標準品のテトラコサ

クチド（C136H210N40O31S）約 0.25 mg に対応する量を精密に

量り，希釈液を加えて溶かし，その 1 mL 中に正確に

5.000 ng，2.500 ng，1.250 ng 及び 0.625 ng を含むように

調製し，それぞれ標準溶液 S1，S2，S3 及び S4 とする．

（８） 試料溶液 本品のテトラコサクチド（C136H210N40O31

S）約 1 mg に対応する量を精密に量り，希釈液を加えて溶

かし，その 1 mL 中に正確に 5.000 ng，2.500 ng，1.250

ng 及び 0.625 ng を含むように調製し，それぞれ試料溶液

T1，T2，T3 及び T4 とする．

（９） コルチコステロン標準溶液 コルチコステロン約

0.01 g を精密に量り，エタノールを加えて正確に 1000 mL

とする．この液 25 mL を正確に量り，水を加えて正確に

1000 mL とし，コルチコステロン標準溶液とする．

（１０） 副腎細胞液 使用するガラス器具類はすべてシリコン

処理し，使用前に水でじゅうぶんに洗浄したものを用いる．

適当数の試験動物を，刺激を与えないようにして手早く断頭

し，直ちに左右の副腎を摘出し，付着している脂肪組織を取

除く．副腎は質量を量った後，それぞれ四つ切りとし，50

mL のフラスコに入れ，トリプシン溶液を副腎 0.020 ～

0.025 g につき 1 mL の割合で加え，プラスチック被覆さ

れた回転子を入れ，酸素/二酸化炭素混合ガス（19：1）気流

中 35 °C で 10 分間穏やかにかき混ぜる．上澄液を捨て，

新たに前記と同容量のトリプシン溶液を加えて 15 分間同様

に操作した後，上澄液を 80 メッシュのふるいを用いてろ過

し，フラスコには同量の洗浄液を加えて振り混ぜた後，同様

に操作する．この操作を副腎切片が白色になるまで繰り返し，

ろ液はそのつど遠心分離し，上澄液を捨て，沈殿した副腎細

胞をトリプシンインヒビター溶液中に懸濁して保存する．用

時，この液の適量をとり，トリプシンインヒビター溶液を加

えて 1 mL あたり約 4 × 105 個の細胞を含むように調製

し，副腎細胞液とする．

（１１） 操作法 標準溶液 S1，S2，S3，S4 及び試料溶液 T1，

T2，T3，T4 それぞれ 0.1 mL ずつをシリコン処理した遠心

沈殿管に正確に量り，それぞれに副腎細胞液 0.90 mL を加

えて混和し，酸素/二酸化炭素混合ガス（19：1）で置換し，

シリコン栓で密封し，37 °C で 2 時間振り混ぜる．以後の

操作はすべて 4 °C で行う．この液に n―ヘキサン 3 mL

を加えて 10 秒間振り混ぜた後，遠心分離し，上層を捨てる．

次にジクロルメタン 3.50 mL を加えて 20 秒間振り混ぜた

後，遠心分離し，上層を捨てる．更に希水酸化ナトリウム試

液 1 mL を加えて 5 秒間振り混ぜた後，遠心分離し，上層

を捨てる．ジクロルメタン層 2 mL を別の遠心沈殿管に正

確に量り，硫酸/エタノール混液（7：3）2.50 mL を加えて

10 秒間振り混ぜた後遠心分離し，下層をとり，室温で約 30

分間放置し，各種濃度の標準溶液及び試料溶液から得た各種

濃度の測定用標準溶液及び測定用試料溶液とする．別にコル

チコステロン標準溶液及び水それぞれ 1 mL ずつをシリコ

ン処理した遠心沈殿管に正確に量り，n―ヘキサン 3 mL を

加え，以下同様に操作して得た液をそれぞれ測定用コルチコ

ステロン標準溶液及び空試験液とする．各種濃度の測定用標

準溶液，各種濃度の測定用試料溶液，測定用コルチコステロ

ン標準溶液及び空試験液につき，蛍光光度法により試験を行

い，励起波長 436 nm 又は 470 nm，蛍光波長 535 nm に

おける相対蛍光の強さ FS，FT，FC 及び FO を測定する．

F：FS 又は FT

（１２） 計算法 各種濃度の標準溶液及び試料溶液につき，そ

れぞれ 3 回のコルチコステロンの量の平均値を yS1，yS2，yS3，
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M ＝ x‾S － x‾T －
y‾S － y‾T

b

酢酸テトラコサクチド

（C136H210N40O31S・6CH3COOH）の量（mg）

＝ テトラコサクチドに換算した

酢酸テトラコサクチド標準品の量（mg）

×
HT

HS
× 1.123

H3C O

O
O

CH3

CH3

H3C CH3

CH3

CH3 CH3HH CH3

yS4 及び yT1，yT2，yT3，yT4 とし，各種濃度の標準溶液及び試

料溶液の濃度の常用対数値を xS1，xS2，xS3，xS4 及び xT1，xT2，

xT3，xT4 とするとき，次式によって計算された相対力価

（%）は 80 % 以上である．

本品の相対力価（%）＝ antilog M × 100

ただし，次式により F 及び λ を計算するとき，F が

7.71 を，また，λ が 0.15 を超えてはならない．

F ＝
SDP
S 2 ，λ ＝ S

b

b ＝
SxyS ＋ SxyT
SxxS ＋ SxxT

S 2 ＝〔SyyS －
（SxyS）2

SxxS
＋ SyyT －

（SxyT）2

SxxT
〕×

1
4

SDP ＝
（SxyS）2

SxxS
＋
（SxyT）2

SxxT
－
（SxyS ＋ SxyT）2

SxxS ＋ SxxT

また，x‾S，x‾T，y‾S，y‾T，SxyS，SxyT，SxxS，SxxT，SyyS 及び SyyT

はそれぞれ以下の式に従って計算する．

x̄ ＝
X
4
＝

x1 ＋ x2 ＋ x3 ＋ x4
4

ȳ ＝
Y
4
＝

y1 ＋ y2 ＋ y3 ＋ y4
4

Sxy ＝ x1y1 ＋ x2y2 ＋ x3y3 ＋ x4y4 －
XY
4

Sxx ＝ x12 ＋ x22 ＋ x32 ＋ x42 －
X 2

4

Syy ＝ y12 ＋ y22 ＋ y32 ＋ y42 －
Y 2

4

定 量 法 本品及び酢酸テトラコサクチド標準品（あらかじめ

本品と同様の方法で水分及び酢酸含量を測定しておく）約

0.05 g ずつを精密に量り，それぞれ水を加えて溶かし，正

確に 10 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液それぞれ 10�L をとり，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，それぞれのピーク高さ HT

及び HS を求める．

操作条件

検出器：紫外部吸収検出器（280 nm）

カラム：内径約 2.1 mm，長さ 0.5 ～ 1 m のステンレス

カラムに陰イオン交換固定相を付着した表面多孔性ガラ

スビーズを充てんする．

カラム温度：室温

移動相及び流量：リン酸二水素カリウム 2.72 g 及び無水

硫酸ナトリウム 102.07 g に水を加えて溶かし，1000

mL とする．毎分 0.45 ～ 0.55 mL の間の一定量．

前処理操作：本品 0.02 g に水を加えて溶かし 5 mL と

する．この液に移動相溶液を加えて 200 mL とした後，

分離管を通す．次いで薄めた氷酢酸（1 → 10）300 mL

を同様に分離管を通し洗浄する．

貯 法

保存条件 冷所に保存する．

容 器 気密容器．

110650

酢酸 d ―α ―トコフェロール
d ―α ―Tocopherol Acetate

C31H52O3：472.74

本品は定量するとき，酢酸 d ―α ―トコフェロール

（C31H52O3）96.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は無色～黄色澄明の粘性の液で，冷却するとき固

化することがあり，においはないか，又はわずかに特異なに

おいがある．

本品はエタノール（99.5）又はヘキサンと混和する．

本品は水にほとんど溶けない．

本品は空気及び光によって変化する．

確認試験

（１） 本品 0.05 g をエタノール（99.5）10 mL に溶かし，

硝酸 2 mL を加え，75 °C で 15 分間加熱するとき，液は

赤色～だいだい色を呈する．

（２） 本品及び酢酸トコフェロール標準品につき，赤外吸収

スペクトル測定法の液膜法により測定し，両者のスペクトル

を比較するとき，同一波数のところに同様の強度の吸収を認

める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（284 nm）：41.0 ～ 45.0（0.01 g，エタノール

（99.5），100 mL）．

屈 折 率 n20D：1.494 ～ 1.499

旋 光 度 〔α〕20D（d ―α ―トコフェロール換算値）：＋24°以上

本品約 0.22 g をナスフラスコに精密に量り，硫酸のエタ

ノール（99.5）溶液（3 → 50） 50 mL を加えて溶かし，

還流冷却器を付けて 3 時間還流する．冷後，水 100 mL を

加え，ジエチルエーテル 50 mL ずつで 3 回抽出する．ジ

エチルエーテル層を分液漏斗に合わせ，水 50 mL を加え，

静かに 2 ～ 3 回倒立した後，静置し，分離した水層を除く．

更に水 50 mL ずつで，回の進むにつれて次第に強く振り，

3 回洗う．水層を除き，ヘキサシアノ鉄（�）酸カリウムを
0.2 mol/L 水酸化ナトリウム試液に溶かした液 （1 → 10）

40 mL を加え，3 分間激しく振り混ぜた後，水層を除く．

ジエチルエーテル層を水 50 mL ずつで 4 回洗った後，三

角フラスコに移す．分液漏斗はジエチルエーテル 10 mL ず

つで 2 回洗い，三角フラスコに合わせる．ジエチルエーテ

ル層を無水硫酸ナトリウムで乾燥し，傾斜してジエチルエー

テル抽出液をナスフラスコに移す．残った硫酸ナトリウムは

ジエチルエーテル 10 mL ずつで 2 回洗い，洗液をナスフ

ラスコに合わせ，約 40 °C の水浴中でロータリーエバポレ

酢酸 d ―α ―トコフェロール 303



酢酸 d ―α ―トコフェロール（C31H52O3）の量（mg）

＝ 酢酸トコフェロール標準品の量（mg）×
HT

HS

O

H

H3C
CO

F H

OH

H3C

HO
OCOCH3

CH2OCOCH3

ーターを用いて，減圧下，液量が 7 ～ 8 mL になるまで濃

縮する．その後，熱を加えずに減圧下，溶媒を留去し，残留

物に直ちにイソオクタン 10 mL を正確に加えて溶かす．こ

の液につき，旋光度測定法により試験を行い，層長 100

mm で測定する．

〔α〕20D ＝
1000 × α

W × P × 0.911

α：偏向面を回転した角度（°）

W：試料の採取量（g）

P：試料中の酢酸 d ―α ―トコフェロールの含量（%）

0.911：d ―α ―トコフェロール換算の係数

比 重 d2020：0.952 ～ 0.966

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） α ―トコフェロール 本品 0.10 g をとり，ヘキサン

に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にトコ

フェロール標準品 0.050 g をとり，ヘキサンに溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，ヘキサ

ンを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にトルエ

ン/酢酸（100）混液（19：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに塩化鉄（�）六水和
物のエタノール（99.5）溶液（1 → 500）を均等に噴霧した

後，更に 2，2′―ビピリジルのエタノール（99.5）溶液（1 →

200）を均等に噴霧して 2 ～ 3 分間放置するとき，標準溶

液から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たスポ

ットは，標準溶液のスポットより大きくなく，かつ濃くない．

定 量 法 本品及び酢酸トコフェロール標準品約 0.05 g ずつ

を精密に量り，それぞれをエタノール（99.5）に溶かし，正

確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 20�L ずつを正確にとり，次の条件で液体ク
ロマトグラフ法により試験を行い，試料溶液の酢酸 d ―α ―

トコフェロール及び標準溶液の酢酸トコフェロールのピーク

高さ HT 及び HS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：284 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：薄めたメタノール（49 → 50）

流量：酢酸トコフェロールの保持時間が約 12 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：本品及びトコフェロール 0.05 g ずつをエ

タノール（99.5）50 mL に溶かす．この液 20�L につ

き，上記の条件で操作するとき，トコフェロール，本品

の順に溶出し，その分離度が 2.6 以上のものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 6

回繰り返すとき，酢酸トコフェロールのピーク高さの相

対標準偏差は 0.8 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107422

酢酸トリアムシノロン
Triamcinolone Diacetate

C25H31FO8：478.51

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，酢酸トリア

ムシノロン（C25H31FO8）96.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール又はジオキサンにやや溶けやすく，クロ

ロホルムにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1.5 mg にエタノール 40 mL を加えて溶かし，

2，6 ―ジ―第三ブチル―p―クレゾールのエタノール溶液（1 →

100）5 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（1 → 20）5 mL を

加え，還流冷却器を付けて水浴上で 50 分間加熱するとき，

淡赤褐色～淡赤紫色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 10000）2 mL を共栓試

験管にとり，塩酸フェニルヒドラジン試液 10 mL を加え，

60 °C の水浴中で 20 分間加熱するとき，液は黄色を呈する．

（３） 無水クロム酸の飽和硫酸溶液 0.5 mL を直径約 6

mm，長さ約 50 mm の試験管に入れ，水浴上で 5 分間加

熱するとき，溶液は直ちに管壁をぬらし，油脂状ではない．

これに本品 2 ～ 3 mg を加え，再び水浴上で 5 分間加熱

するとき，液は管壁をぬらさない．また，容易に管から流出

しない．

（４） 本品の無水エタノール溶液（1 → 50000）につき，吸

収スペクトルを測定するとき，波長 238 nm 付近に吸収の

極大を示す．

（５） 本品及び酢酸トリアムシノロン標準品を乾燥し，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行

い，本品のスペクトルと酢酸トリアムシノロン標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める．もしこれらのスペクトルに

差を認めるときは，本品及び酢酸トリアムシノロン標準品を

メタノールに溶かした後，メタノールを蒸発し，残留物につ

き，同様の試験を行う．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（238 nm）：308 ～ 332（乾燥後，3 mg，無水

エタノール，100 mL）．
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酢酸トリアムシノロン（C25H31FO8）の量（mg）

＝ 酢酸トリアムシノロン標準品の量（mg）×
AT － AB
AS － AB

CH3COO 2 Pb2+ 3H2O

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 18.967 mg C4H6O4Pb・3H2O

O

H

H3C
OCOCH3

H H

C

H

CH

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.5 mL を加える（25

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本品 0.025 g をとり，アセトンを

加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この

液 2 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次にジクロメタン/メタノール混液（9：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これにアルカリ性ブルーテトラゾリウム試液を均等に

噴霧するとき，赤紫色の単一スポットを認めるか，異種スポ

ットを認めても標準溶液のスポットより濃くない．

乾燥減量 6.0 % 以下（0.5 g，60 °C，減圧，3 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及び酢酸トリアムシノロン標準品それぞれ

0.025 g を精密に量り，クロロホルム 150 mL を加えて溶

かし，更にクロロホルムを加えて正確に 250 mL とする．

それぞれの液 10 mL ずつを正確に量り，クロロホルムを加

えて正確に 200 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液，標準溶液及びクロロホルム 15 mL ずつを正確に

量り，それぞれ 25 mL の褐色メスフラスコに入れ，それぞ

れに正確にブルーテトラゾリウム試液 1 mL ずつを加えて

混和し，2 分間間隔で正確にテトラメチルアンモニウムヒド

ロキシドエタノール試液 1 mL ずつを加え，直ちにエタノ

ールを加えて正確に 25 mL とする．テトラメチルアンモニ

ウムヒドロキシドエタノール試液を加えてから 15 分間後に，

それぞれの液につき，クロロホルム/エタノール混液（3：

2）を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 520 nm

における吸光度 AT，AS 及び AB を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

001264

酢酸鉛
Lead Acetate

C4H6O4Pb・3H2O：379.33

本品は定量するとき，酢酸鉛（C4H6O4Pb・3H2O）99.5 ～

102.5 % を含む．

性 状

本品は光沢のある無色の結晶又は白色の結晶性の塊で，わ

ずかに酢酸のにおいがある．

本品は水又はグリセリンに溶けやすく，エタノールにやや

溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 5）の pH は 5.0 ～ 6.0 である．

本品は空気中で風解しやすく，二酸化炭素を吸収して，水

に澄明に溶けなくなる．

確認試験

本品の水溶液（1 → 10）は鉛塩及び酢酸塩の定性反応を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に新たに煮沸し，冷却した水 10

mL 及び酢酸 0.1 mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明

である．

（２） 銅又は鉄 本品 0.5 g を水 5 mL に溶かし，フェロ

シアン化カリウム試液 3 mL を加えるとき，生じた沈殿は

赤褐色又は青緑色を呈しない．

（３） アルカリ土類金属又はアルカリ金属 本品 2.0 g を

水 100 mL 及び氷酢酸 1 mL に溶かし，硫化水素を通じて

沈殿を完結させ，ろ過する．初めのろ液 25 mL を除き，次

のろ液 50 mL を正確に量り，硫酸 5 滴を加えて蒸発乾固

し，更に強熱するとき，残分は 5.0 mg 以下である．

定 量 法

本品約 0.8 g を精密に量り，水 100 mL 及び氷酢酸 2

mL に溶かし，ヘキサミン 5 g を加え，0.05 mol/L エチレ

ンジアミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する（指示薬：キシ

レノールオレンジ試液 3 滴），ただし，滴定の終点は液の赤

紫色が黄色に変わるときとする．

貯 法 容 器 気密容器．

104649

酢酸ノルエチステロン
Norethisterone Acetate

C22H28O3：340.46

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ノルエチステロ

ン（C22H28O3）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品はメタノール，アセトン，クロロホルム，ジオキサン

又はテトラヒドロフランに溶けやすく，エタノール又はエー

テルにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg にエタノール/硫酸混液（1：1）2 mL を

加えて溶かすとき，液は赤紫色を呈し，赤色の蛍光を発する．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム/エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，酢

酸エチルのにおいを発する．

（３） 本品 0.03 g に水酸化カリウムのエタノール溶液（1
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CH3
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CH3

CH2OCOCH3

HO

O

OCOCH3

Br

F

F

H

→ 100）6 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸する．冷後，

0.05 mol/L 硫酸 30 mL を加え，生じた沈殿をガラスろ過

器（G 4）で吸引ろ過し，洗液が中性になるまで水で洗い，

エタノールから再結晶し，105 °C で 3 時間乾燥するとき，

その融点は 199 ～ 206 °C である．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3242 cm－1，2110

cm－1，1751 cm－1，1666 cm－1，1226 cm－1 及び 903 cm－1

付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（239 nm）：490 ～ 520（乾燥後，1 mg，エタ

ノール，100 mL）．

旋 光 度 〔α 〕20D：－32 ～ －38°（乾燥後，0.2 g，ジオキサ

ン，10 mL，100 mm）．

融 点 158 ～ 164 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.50 g にジオキサン 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 他のステロイド 本品 0.020 g にメタノールを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液に

つき，薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液

10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホル

ム/アセトン混液（9：2）を展開溶媒として約 15 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，テト

ラヒドロフラン 40 mL を加えて溶かし，硝酸銀溶液（1 →

10）10 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 34.046 mg C22H28O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109419

酢酸ハロプレドン
Halopredone Acetate

C25H29BrF2O7：559.39

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ハロプレドン

（C25H29BrF2O7）96.0 ～ 104.0 % を含み，また，フッ素（F：

19.00）6.1 ～ 7.5 % 及び臭素（Br：79.90）12.8 ～ 15.7 %

を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末でにおいはない．

本品はジオキサン又はアセトンにやや溶けにくく，メタノ

ール又はエタノールに極めて溶けにくく，水にほとんど溶け

ない．

融点：約 290 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させて得た検液及び洗液を合わせ，水を加えて正確に

100 mL とした液は，フッ化物（２）の定性反応を呈する．

（２） 本品 0.01 g をとり，過酸化ナトリウム溶液（1 →

10）0.5 mL 及び水 10 mL の混液を吸収液とし，酸素フラ

スコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを吸

収させる．この液 5 mL をとり，希硝酸 2 mL 及び過マン

ガン酸カリウム約 0.1 g を加えて加熱する．発生するガス

に，フルオレセインナトリウム溶液（1 → 2000）で潤した

ろ紙片を接触させ，更に，このろ紙片をアンモニアガスにさ

らすとき，淡赤色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（3 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 243 ～ 247 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3510 cm－1，1755

cm－1，1730 cm－1，1702 cm－1，1676 cm－1，1649 cm－1 及び

1236 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－42 ～ －48°（乾燥後，0.05 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.7 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（28

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本品 0.050 g をアセトン 3 mL に

溶かし，メタノールを加えて 10 mL とし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 200

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセトン混液

（7：2）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これにアルカリ性ブルーテトラゾリウム試液を均

等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） 酢酸ハロプレドン 本品を乾燥し，その約 0.025 g

を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 100 mL とす

る．この液 3 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 50 mL とする．この液につき紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，波長 245 nm 付近の吸収極大波長における

吸光度 A を測定する．
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酢酸ハロプレドン（C25H29BrF2O7）の量（mg）

＝
A
222

×
50000
3

検液中のフッ素（F）の量（mg）

＝ 標準液 5 mL 中のフッ素の量（mg）

×
AT － AC

AS
× 25

N CH3

NHCH2(CH2)8CH2NH

NH3C
+

(CH2)10

+
2CH3COO

N
H

O

O OCOCH3

OCOCH3

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により操作し，検

液を調製する．別に試料を用いないで同様に操作し，空試験

液を調製する．検液及び空試験液をそれぞれ 100 mL のメ

スフラスコに移し，燃焼フラスコを水で洗い，洗液及び水を

加えて正確 100 mL とし，試験液及び補正液とする．試験

液 4 mL，補正液 4 mL 及びフッ素標準液 5 mL を正確に

量り，それぞれ別の 50 mL のメスフラスコに入れ，よく振

り混ぜながら，アセトン 20 mL 及びアルフッソン溶液（1

→ 20）8 mL を正確に加え，水を加えて正確に 50 mL と

し，1 時間放置する．これらの液につき，水 5 mL を用い

て同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

により試験を行う．試験液，補正液及び標準液から得たそれ

ぞれの液の波長 620 nm における吸光度 AT，AC 及び AS

を測定する．

（３） 臭素 本品を乾燥し，その約 0.015 g を精密に量り，

過酸化ナトリウム溶液（1 → 10）0.5 mL 及び水 10 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により操作を行い，

検液及び空試験液について酸素フラスコ燃焼法の定量操作法，

臭素に準じて試験を行う．

0.005 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 0.39952 mg Br

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104377

酢酸ビスデクァリニウム
Bisdequalium Diacetate

N 1，N 1′―デカメチレン―N 4，N 4′―デカメチレン―

ビス―4―アミノキナルジニウム ジアセテート

C44H64N4O4：713.00

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ビスデクァリニ

ウム（C44H64N4O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄褐色の粉末で，においはないか，又はわず

かに酢酸臭がある．

本品は氷酢酸又はエタノールに溶けやすく，メタノール又

は n―ブタノールにやや溶けやすく，水，クロロホルム又は

プロピレングリコールに溶けにくく，エーテルに極めて溶け

にくい．

本品は吸湿性である．

融点：95 ～ 100 °C

確認試験

（１） 本品 0.05 g に希酢酸 5 mL を加えて溶かし，ライ

ネッケ塩試液 1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.05 g にエタノール 1 mL 及び硫酸 2 mL を

加えて加熱するとき，酢酸エチルのにおいを発する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

216 ～ 221 nm，231 ～ 234 nm，243 ～ 246 nm 及び

331 ～ 334 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は淡黄褐色澄明である．

（２） 類縁物質 本品 0.030 g にメタノールを加えて溶か

し，正確に 50 mL とし，試料溶液とする．この液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液 5�L
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（3：

1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．これをヨウ素蒸気を満たした槽中に約 10 分間放置

するとき，褐色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 10.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．た

だし，滴定の終点は液の青色が青緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.650 mg C44H64N4O4

貯 法 容 器 気密容器．

100941

酢酸ビソキサチン
Bisoxatin Acetate

C24H19NO6：417.41

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ビソキサチン

（C24H19NO6）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，アセトンにやや溶けや

すく，メタノールにやや溶けにくく，氷酢酸，エタノール又

は無水エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点：約 194 °C

確認試験

（１） 本品 0.03 g に硫酸 1 滴を加えるとき，直ちに紫色
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を呈する．

（２） 本品の水酸化カリウム・メタノール試液溶液（1 →

100000）につき吸収スペクトルを測定するとき，波長 249

～ 251 nm 及び 286 ～ 288 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1765 cm－1 及び

1196 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 酸又はアルカリ 本品 1.5 g に，新たに煮沸し冷却

した水 50 mL を加えて振り混ぜ，ろ過し，試料溶液とする．

試料溶液 20 mL に 0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.10

mL 及びブロムチモールブルー試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，

液の色は青色である．また，試料溶液 20 mL に 0.02 mol/L

塩酸 0.10 mL 及びブロムチモールブルー試液 2 ～ 3 滴を

加えるとき，液の色は黄色である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，5 分間振

り混ぜてろ過し，ろ液 5 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.20 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，アセトンを加えて溶

かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，アセトンを加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にメチルエチルケト

ン/キシレン混液（1：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.15 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，0.5

mol/L 水酸化カリウム・エタノール試液 20 mL に溶かし，

これに還流冷却器を付け，1 時間加熱する．冷後，エタノー

ル 30 mL 及び 1 mol/L 塩酸・エタノール試液 6 mL を

加え，0.2 mol/L 塩酸・エタノール液で滴定する（電位差滴

定法）．ただし，第 1 変曲点と第 2 変曲点の間の 0.2 mol/L

塩酸・エタノール液の消費量より求める．

0.2 mol/L 塩酸・エタノール液 1 mL ＝ 41.74 mg C24H19NO6

貯 法 容 器 気密容器．

102807

酢酸ヘキセステロール
Hexoestrol Diacetate

C22H26O4：354.44

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ヘキセステロー

ル（C22H26O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はエーテルにやや溶けやすく，エタノールに溶けにく

く，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 2 mL 及び炭酸ナトリウム試液 1

mL を加え，水浴上で時々振り混ぜながら 5 分間加熱し，

冷後，薄めたフォリン試液（1 → 5）1 mL を加えるとき，

液は黄緑色から徐々に青色に変わる．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱して溶かし，冷後，薄め

た硫酸（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸すると

き，酢酸エチルのにおいを発する．

融 点 137 ～ 139 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加え，加

温して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g にエーテルを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 20�L を薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にアセトン/ヘキサン混液

（1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，80 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，正確

に 0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 10 mL を加

え，還流冷却器を付けて水浴上で 30 分間加熱する．冷後，

正確に 0.5 mol/L 塩酸 10 mL を加え，更に薄めたエタノ

ール（3 → 5）を加えて正確に 50 mL とし，この液 5 mL

を正確に量り，薄めたエタノール（3 → 5）を加えて正確に

200 mL とし，試料溶液とする．別にヘキセステロール標準

品約 0.1 g を精密に量り，薄めたエタノール（3 → 5）を

加えて溶かし，正確に 50 mL とし，この液 5 mL を正確

に量り，薄めたエタノール（3 → 5）を加えて正確に 200

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄めたエタノール（3 → 5）を対照とし，紫外可視吸光度測

定法により試験を行い，278 nm 付近における吸収の極大波

長で吸光度 AT 及び AS を測定する．
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酢酸ヘキセステロール（C22H26O4）の量（mg）

＝ ヘキセステロール標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 1.3110

O

H

H3C
CO

F H

OH

H3C

HO
CH3

CH2OCOCH3

酢酸ベタメタゾン（C24H31FO6）の量（mg）

＝ 酢酸ベタメタゾン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 50

貯 法 容 器 気密容器．

100859

酢酸ベタメタゾン
Betamethasone Acetate

C24H31FO6：434.50

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ベタメタゾン

（C24H31FO6）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末で，においはない．

本品はメタノール，エタノール，アセトン又はジオキサン

に溶けやすく，クロロホルムにやや溶けやすく，水にほとん

ど溶けない．

融点：200 ～ 220 °C（分解，乾燥後）．

確認試験

（１） 本品 7 mg をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム液

0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フラスコ

燃焼法により試験を行う．燃焼ガスをよく振り混ぜて吸収さ

せた後，その 2 mL をとり，アリザリンコプレキソン試液

0.5 mL，pH 4.5 の酢酸塩緩衝液 0.2 mL 及び水 1 mL を

加えて混和し，硝酸第一セリウム試液 0.5 mL を加えると

き，液は青紫色を呈する．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間煮沸し，冷後，薄めた硫酸（2

→ 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，酢酸エ

チルのにおいを発する．

（３） 本品及び酢酸ベタメタゾン標準品を乾燥し，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，本品

のスペクトルと酢酸ベタメタゾン標準品のスペクトルを比較

するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強

度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認める

ときは，本品及び標準品をエタノールに溶かした後，エタノ

ールを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（240 nm）：346 ～ 364（乾燥後，1 mg，メタ

ノール，100 mL）．

旋 光 度 〔α〕20D：＋120 ～ ＋125°（乾燥後，0.20 g，ジオキ
サン，20 mL，100 mm）．

純度試験 他のステロイド 本品及び酢酸ベタメタゾン標準品

5 mg を正確に量り，エタノール/クロロホルム混液（1：

1）を加えて溶かし，正確に 1 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にクロロホルム/メタノール/水混液（180：150：1）

を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに希硫酸を均等に噴霧し，105 °C で 10 分間加熱する

とき，本品及び標準品のスポットは青黒色を呈し，それらの

Rf 値は等しい．また，本品はこれと異なる位置にスポット

を認めない．

乾燥減量 4.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.3 % 以下（0.1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及び酢酸ベタメタゾン標準品を 105 °C で 3

時間乾燥し，その約 0.020 g ずつを精密に量り，メタノー

ルを加えて溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．また，内標準溶液として p―ニトロ臭化ベンジ

ル 0.030 g にメタノールを加えて溶かし，正確に 100 mL

として内標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2 mL を

正確に量り，それぞれに内標準溶液 5 mL ずつを正確に加

え，更にメタノールを加えて正確に 20 mL とする．この液

5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験
を行う．それぞれの液の酢酸ベタメタゾン及び内標準物質の

ピーク面積を測定し，内標準物質の面積に対する酢酸ベタメ

タゾンの面積の比 QT 及び QS を求める．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm 付近の一定

波長）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相 メタノール：臭化テトラ―n―ブチルアンモニウ

ム/リン酸塩緩衝液混液（3：2）

流量：酢酸ベタメタゾンの保持時間が約 10 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液につき，上記の条件で操作し，酢

酸ベタメタゾン標準品と内標準物質の分離度を測定する

とき，5.0 以上であり，それぞれのピークのテーリング

係数を求めるとき，2.0 以下のカラムを用いる．

検出感度：標準溶液 5�L から得られた酢酸ベタメタゾ
ンのピーク高さが，フルスケールの約 80 % になるよ

うに調整する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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酢酸メチルプレドニゾロン（C24H32O6）の量（mg）

＝ 酢酸メチルプレドニゾロン標準品の量（mg）×
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100202

酢酸メチルプレドニゾロン
Methylprednisolone Acetate

C24H32O6：416.51

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸メチルプレドニ

ゾロン（C24H32O6）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はジオキサンにやや溶けやすく，メタノール，エタノ

ール，無水エタノール又はクロロホルムにやや溶けにくく，

水にほとんど溶けない．

融点：約 215 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

濃赤色を呈し，蛍光を発しない．この液に注意して水 10

mL を加えるとき，液は退色し，灰色の綿状の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL を加えて溶かし，

フェーリング試液 1 mL を加えて加熱するとき，だいだい

色～赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，酢

酸エチルのにおいを発する．

（４） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 242 ～ 245 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品及び酢酸メチルプレドニゾロン標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験

を行い，本品のスペクトルと酢酸メチルプレドニゾロン標準

品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波

数のところに同様の強度の吸収を認める．もし，これらのス

ペクトルに差を認めるときは，本品及び酢酸メチルプレドニ

ゾロン標準品をエタノールに溶かした後，エタノールを蒸発

し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋97 ～ ＋105°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

純度試験 他のステロイド 本品 0.15 g をとり，クロロホル

ム/メタノール混液（9：1）を加えて溶かし，正確に 25 mL

とし，試料溶液とする．この液 3 mL を正確に量り，クロ

ロホルム/メタノール混液（9：1）を加えて正確に 10 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホルム/メタノ

ール混液（9：1）を加えて正確に 10 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にス

ポットする．次に 1，2 ―ジクロルエタン/メタノール/水混

液（470：30：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これにアルカリ性ブルーテトラゾリウム

試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及び酢酸メチルプレドニゾロン標準品を乾燥し，

それぞれ約 0.01 g を精密に量り，無水エタノールを加えて

溶かし，正確に 100 mL とする．この液のそれぞれ 5 mL

を正確に量り，無水エタノールを加えて正確に 50 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 243 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

100205

酢酸メドロキシプロゲステロン
Medroxyprogesterone Acetate

C24H34O4：386.52

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸メドロキシプロ

ゲステロン（C24H34O4）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，アセトン又はジオキサ

ンにやや溶けやすく，アセトニトリル又は n―塩化ブチルに

やや溶けにくく，メタノール，無水エタノール又はエーテル

に溶けにくく，水又はヘキサンにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硫酸 2 mL を加えて溶かし，10 分間

放置するとき，液は黄色を呈する．これに水 3 mL を注意

して加え，振り混ぜるとき，液は青紫色に変わる．

（２） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 239 ～ 243 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及び酢酸メドロキシプロゲステロン標準品を乾燥

し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により

試験を行い，本品のスペクトルと酢酸メドロキシプロゲステ

ロン標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める．もし，こ

れらのスペクトルに差を認めるときは，本品及び酢酸メドロ
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酢酸メドロキシプロゲステロン（C24H34O4）の量（mg）

＝ 酢酸メドロキシプロゲステロン標準品の量（mg）

×
QT

QS

H2N(CH2)3CH2 C COOH

H

NH2

CH3COOH

キシプロゲステロン標準品を無水エタノールに溶かした後，

無水エタノールを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

融 点 204 ～ 209 °C

旋 光 度 〔α〕20D：＋45 ～ ＋51°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.75 g に水 50 mL を加え，時々振り

混ぜながら 1 時間放置した後，ろ過する．初めのろ液 10

mL を除き，次のろ液 25 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.028 %

以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.8 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2.5 ppm 以

下）．

（４） 他のステロイド 本品 0.020 g をとり，クロロホル

ムを加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．

別に酢酸メドロキシプロゲステロン標準品 0.010 g をとり，

クロロホルムを加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この

液 2 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 25�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍
光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にク

ロロホルム/アセトン混液（9：1）を展開溶媒として約 12

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及び酢酸メドロキシプロゲステロン標準品を乾

燥し，その約 0.04 g ずつを精密に量り，それぞれに内標準

溶液としてプロゲステロンの移動相溶液（1 → 4000）を加

えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の酢

酸メドロキシプロゲステロン及び内標準物質のピーク面積を

自動積分法により測定し，内標準物質のピーク面積に対する

酢酸メドロキシプロゲステロンのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：塩化 n―ブチル/ヘキサン/アセトニトリル混液

（70：30：7）

流量：酢酸メドロキシプロゲステロンの保持時間が約 10

分になるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作し，分離度を求め，3 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

110012

酢酸 L‐リジン
L―Lysine Acetate

C6H14N2O2・C2H4O2：206.24

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸 L―リジン

（C6H14N2O2・C2H4O2）98.5 % 以上を含む．

性 状

本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，特異なにおいがあ

り，わずかに酸味がある．

本品は水又はギ酸に極めて溶けやすく，エタノールに極め

て溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は潮解性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 2000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，水浴中で 3 分間加熱するとき，液は赤紫

色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1578 cm－1，1474 cm－1，

1400 cm－1 及び 1290 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）2 mL は酢酸塩の定性反応

（２）を呈する．

旋 光 度 〔α 〕20D：＋8.5 ～ ＋10.0°（乾燥後，2.5 g，水，25mL，
100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 6.5 ～

7.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g を水 30 mL に溶かし，希塩酸

1.9 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に

希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以

下）．
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Cys-Ser-Asn-Leu-Ser-Thr-Cys-Val-Leu-Gly-Lys-Leu-Ser-Gln-Glu-Leu-His-

Lys-Leu-Gln-Thr-Tyr-Pro-Arg-Thr-Asn-Thr-Gly-Ser-Gly-Thr-Pro-NH2

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g を水 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に n―プロパノール/

強アンモニア水混液（67：33）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を 100 °C で 30 分間乾燥する．これに

ニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した

後，80 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，80 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，ギ酸

3 mL に溶かし，氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素

酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 10.312 mg C6H14N2O2・C2H4O2

貯 法 容 器 気密容器．

110577

サケカルシトニン（合成）
Calcitonin Salmon（Synthesis）

C145H240N44O48S2：3431.85

本品は定量するとき，ペプチド 1 mg 当たりサケカルシ

トニン（合成）（C145H240N44O48S2）4000 国際単位以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末である．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール（95）にほとん

ど溶けない．

本品は吸湿性である．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.0 ～ 7.0 である．

確認試験 本品 1 mg を希酢酸 1 mL に溶かした液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 236 ～ 239 nm 及び波長 273 ～ 276 nm に吸収の極

大を示し，波長 280 nm 付近に吸収の肩を示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（275nm）：3.3 ～ 4.0（1 mg，希酢酸，1 mL）．

旋 光 度 〔α 〕20D：－24 ～ －32°（0.025 g，薄めた酢酸（100）
（1 → 2），10 mL，100 mm）．

構成アミノ酸 本品約 1 mg を精密に量り，硬質試験管に入

れ，薄めた塩酸（1 → 2）0.5 mL を加えて溶かし，ドライ

アイス・アセトン浴で凍結し，減圧下で融封した後，110±2

°C で 24 時間加熱する．冷後，開封し，減圧下で蒸発乾固

する．残留物に pH 2.2 のクエン酸緩衝液適量を加えて溶か

し，試料溶液とする．この液につき，アミノ酸自動分析計を

用いて試験を行うとき，得られるクロマトグラムには 13 種

のアミノ酸のピークを認める．また，得られたアミノ酸分析

値（�mol/mL）からロイシンの値を 5 としてモル比を求め
るとき，リジンは 1.9 ～ 2.3，ヒスチジンは 0.8 ～ 1.1，ア

ルギニンは 0.9 ～ 1.1，アスパラギン酸は 1.9 ～ 2.1，トレ

オニンは 4.5 ～ 4.9，セリンは 3.2 ～ 3.8，グルタミン酸は

2.8 ～ 3.1，プロリンは 1.9 ～ 2.4，グリシンは 2.7 ～ 3.3，

1/2 シスチンは 1.5 ～ 2.5，バリンは 0.9 ～ 1.0 及びチロ

ジンは 0.8 ～ 1.0 である．

ペプチド含量 本品は構成アミノ酸の項で得られたアミノ酸分

析値（�mol/mL）から次の式によりペプチド含量を求める
とき，80.0 % 以上である．

ペプチド含量（%）＝ 3431.85 ×
V
W
×

A
11
× 100

A：バリン，ロイシン，グリシン及びプロリンのアミノ酸分

析値の合計（�mol/mL）
V：試料溶液の採取量（mL）

W：試料の採取量（�g）
11：サケカルシトニン（合成）1 分子当たりのバリン，ロイ

シン，グリシン及びプロリンの理論残基数の合計

純度試験

（１） 酢酸 本品約 2 mg を精密に量り，内標準溶液 1

mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．別に酢酸

（100）約 0.05 g を精密に量り，内標準溶液に溶かし，正確

に 1000 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

2�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験
を行い，内標準物質のピーク面積に対する酢酸のピーク面積

の比 QT 及び QS を測定し，次の式により酢酸の量を求め

るとき，7.0 % 以下である．

酢酸の量（%）＝
WS

WT
×

QT

QS
×
1
10

WT：試料の採取量（mg）

WS：酢酸（100）の量（mg）

内標準溶液 酪酸の 1 mol/L 塩酸試液溶液（1 →

20000）

操作条件

検出器：水素炎イオン検出器

カラム：内径 3 mm，長さ 1 m のガラス管にガスクロ

マトグラフ用ケイソウ土にガスクロマトグラフ用コハク

酸ジエチレングリコールポリエステルを 10 % の割合

で被覆したものを充てんする．

カラム温度：80 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：酢酸の保持時間が 4 ～ 6 分になるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，酢酸，内標準物質の順に流出し，その分離

度が 3 以上のものを用いる．

（２） 他のペプチド 本品 1 mg を希酢酸 1 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 20�L につき，次の条件で液体ク
ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれら

の量を求めるとき，主ピーク以外のピークの合計面積は 3

% 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径 3 ～ 5 mm，長さ 20 ～ 40 cm のステン
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レス管に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.0 の 1 % トリエチルアミンリン酸緩衝液/

アセトニトリル混液（27：13）

流量：サケカルシトニン（合成）の保持時間が 8 ～ 10

分になるように調整する．

カラムの選定：パラオキシ安息香酸メチル 5 mg 及びパ

ラオキシ安息香酸エチル 7 mg をアセトニトリル 100

mL に溶かす．この液 20�L につき上記の条件で操作
するとき，パラオキシ安息香酸メチル，パラオキシ安息

香酸エチルの順に溶出し，その分離度が 5 以上のもの

を用いる．

面積測定範囲：サケカルシトニン（合成）の保持時間の約

2 倍の範囲

水 分 10.0 % 以下（0.02 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（�） 試験動物 体重 55 ～ 180 g の栄養状態の良い健康

なラットを 1 群 8 匹以上とし，各群同数とする．ただし，

試験前 24 時間絶食し，水を自由摂取させる．

（�） 標準溶液 サケカルシトニン（合成）標準品 1 アン

プルに 0.1 % ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液を加えて

溶かし，その液 1 mL 中に 0.050 及び 0.025 国際単位を含

むように正確に薄め，高用量標準溶液 SH 及び低用量標準溶

液 SL とする．

（	） 試料溶液 本品の表示単位に従いその適量を精密に量

り，0.1 % ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液を加えて溶か

し，1 mL 中に 0.050 及び 0.025 国際単位を含むように正

確に薄め，高用量試料溶液 TH 及び低用量試料溶液 TL とす

る．

（
） 注射量 試験動物 1 匹当たり 0.3 mL を注射する．

（�） 操作法 標準溶液及び試料溶液を各試験動物の尾静脈

又はエーテル麻酔下で頸背部皮下に投与する．投与 1 時間

後，エーテル麻酔下で腹部大動脈から採血し，その血液を常

温で約 30 分間放置した後，毎分 3000 回転で 10 分間遠心

分離して血清を得る．

（�） 血清カルシウムの測定 血清 0.1 mL を正確に量り，

ストロンチウム試液 6.9 mL を正確に加え，よく振り混ぜ，

試料溶液とする．別に原子吸光光度用塩化カルシウム標準液

適量を正確に量り，ストロンチウム試液を加えて正確に

1000 mL とし，1 mL 中にカルシウム（Ca：40.08）0.5 ～

2�g を含むように薄め，標準溶液とする．試料溶液及び標
準溶液につき，次の条件で原子吸光光度法により試験を行い，

標準溶液の吸光度から得た検量線を用いて試料溶液のカルシ

ウム含量を求める．

血清カルシウム値（mg/100 mL）

＝ 試料溶液のカルシウム含量（ppm）× 7

使用ガス：

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

ランプ：カルシウム中空陰極ランプ

波長：422.7 nm

（） 計算式 SH，SL，TH 及び TL 投与群の各血清カルシ

ウム値をそれぞれ y 1，y 2，y 3 及び y 4 とする．更に各群の

y 1，y 2，y 3 及び y 4 を投与群ごとにそれぞれ合計して Y1，Y2，

Y3 及び Y4 とする．

本品のペプチド換算 1 mg 中の単位数

（国際単位/mg ペプチド）

＝ antilog M ×
b
a
×
1
c
× 5

M ＝ 0.3010 ×
Ya
Yb

Ya ＝ － Y1 － Y2 ＋ Y3 ＋ Y4

Yb ＝ Y1 － Y2 ＋ Y3 － Y4

a：試料の採取量（mg）

b：試料に 0.1 % ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液を加

えて溶かし，高用量試料溶液を製したときの全容量（mL）

c：ペプチド含量（%）

ただし，次の式によって計算される F′は F より小さい．

また，次の式によって L（P ＝ 0.95）を計算するとき，L

は 0.20 以下である．もし，F′が F を，また L が 0.20

を超えるときは，この値以下になるまで試験動物の数を増加

し，又は実験条件を整備して試験を繰り返す．

F′＝
（－ Y1 ＋ Y2 ＋ Y3 － Y4）2

4 f s2

f：各群の試験動物数

s2 ＝
Σy2 － Y

f
n

Σy2：各群の y 1，y 2，y 3 及び y 4 をそれぞれ 2 乗し，合計し

た値

Y ＝ Y 2
1 ＋ Y 2

2 ＋ Y 2
3 ＋ Y 2

4

n ＝ 4（ f － 1）

L ＝ 2 （C － 1）（CM 2 ＋ 0.09062）

C ＝
Yb2

Y 2
b － 4 fs2t 2

t 2 ＝ F：確率 ＝ 0.05，自由度 1 ＝ 1，自由度 2 ＝ n に

対する F 分布の値

貯 法

保存条件 遮光して，10 °C 以下で保存する．

容 器 密封容器．

106229

サザピリン
Sasapyrine

サリチロサリチル酸

C14H10O5：258.23

本品を乾燥したものは定量するとき，サザピリン

（C14H10O5）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品はメタノール，エタノール，アセトン又はエーテルに
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溶けやすく，クロロホルムにやや溶けやすく，水にほとんど

溶けない．

融点：133 ～ 144 °C

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 500）1 mL に塩酸ヒド

ロキシルアミン・エタノール飽和溶液 1 mL 及び水酸化カ

リウム・エタノール試液 0.2 mL を加え，水浴上で沸騰す

るまで穏やかに加熱する．冷後，1 mol/L 塩酸試液 1 mL

及び塩化第二鉄試液 2 滴を加えるとき，液は赤紫色を呈す

る．

（２） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え

て溶かし，2 ～ 3 分間煮沸する．冷後，希硫酸を加えて酸

性にするとき，白色の沈殿を生じる．この沈殿をろ取し，水

5 mL で洗った後，100 °C で 1 時間乾燥するとき，その融

点は 158 ～ 161 °C である．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 233 ～ 237 nm 及び 306 ～ 309 nm に吸収の極大を示

す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.45

mL にアセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.016 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.8 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.50

mL にアセトン 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.030 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） サリチル酸 本品 2.5 g をとり，水 25 mL を加え，

1 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1.0 mL を，新たに

製した希硫酸第二鉄アンモニウム試液 1 mL に水を加えて

ネスラー管中で 50 mL とした液に加え，30 秒間放置する

とき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：サリチル酸 0.100 g に水を加えて溶かし，氷酢

酸 1 mL 及び水を加えて 1000 mL とする．この液 1.0

mL をとり，新たに製した希硫酸第二鉄アンモニウム試液 1

mL に水を加えてネスラー管中で 50 mL とした液に加え，

30 秒間放置する．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，シリカゲ

ル，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 2 g を精密に量り，エタノ

ール 50 mL を加えて溶かし，正確に 0.5 mol/L 水酸化ナ

トリウム液 50 mL を加え，二酸化炭素吸収管（ソーダ石

灰）を付けた還流冷却器を用いて 1 時間穏やかに煮沸する．

冷後，直ちに過量の水酸化ナトリウムを 0.25 mol/L 硫酸で

滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．同様

の方法で空試験を行う．

0.5 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 64.56 mg C14H10O5

貯 法 容 器 密閉容器．

106225

サトトネリコ樹皮エキス
Japanese Ash Bark Extract

�皮エキス

製 法 サトトネリコ Fraxinus japonica Blume（Oleaceae）

の樹皮を乾燥したものの細切 1 kg にメタノール 4 L を加

え，3 日間冷浸し，布ごしした後，更にメタノール 4 L を

加えて 7 日間冷浸し，布ごしする．ろ液を合わせ，60 °C

以下の減圧で濃縮し，乾燥し，砕いて乾燥エキスとする．

本品 1.0 g はサトトネリコの乾燥樹皮約 13 g に相当す

る．

性 状 本品は黄褐色～赤褐色の粉末又は塊で，特異なにおい

があり，味は苦く，渋い．

本品はメタノールにやや溶けやすく，エタノールに極めて

溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験 本品 0.1 g にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

試料溶液とする．試料溶液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にク

ロロホルム/メタノール/氷酢酸混液（20：6：3）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫

外線（主波長 365 nm）を照射するとき，Rf 値 0.33 付近に

淡青色の蛍光スポット，Rf 値 0.40 付近に淡青緑色の蛍光ス

ポット，Rf 値 0.23 付近に淡青色の蛍光スポット，Rf 値

0.15 付近に淡青色の蛍光スポット及び Rf 値 0.08 付近に淡

青色の蛍光スポットを認め，かつ，蛍光の強さは Rf 値 0.33

付近のスポット，Rf 値 0.40 付近のスポット，Rf 値 0.23 付

近のスポット，Rf 値 0.15 付近のスポット及び Rf 値 0.08

付近のスポットの順に弱くなる．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） メタノール 本品を粉末とし，その 10.0 g をとり，

蒸留フラスコに入れ，エーテル 10 mL を加えて密栓し，氷

水中で振り混ぜ，30 分間放置した後，沸騰石を入れ，氷水

を循環させた冷却器に接続する．受器には氷水中で冷却した

10 mL のメスフラスコを用い，80 °C の水浴中で留液が出

なくなるまで蒸留する．留液は室温に戻した後，エーテルを

加えて正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にメタノー

ル 0.20 g をとり，エーテルを加えて正確に 500 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ 10�L に
つき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行うと

き，試料溶液のメタノールのピーク高さは，標準溶液のメタ

ノールのピーク高さより低い．
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操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管に充て

ん剤としてポリエチレングリコールモノパラオクチルフ

ェニルエーテルを 150 ～ 180�m のガスクロマトグラ
フ用ケイソウ土に 20 % の割合で被覆したものを充て

んする．

カラム温度：70 °C 付近の一定温度

試料気化室温度：100 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：メタノールの保持時間が約 5 分になるように調整

する．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，6 時間）．

灰 分 1.0 % 以下．

貯 法 容 器 気密容器．

106226

サトトネリコ樹皮末
Powdered Japanese Ash Bark

�皮末

本品はサトトネリコ Fraxinus japonica Blume（Oleaceae）

の樹皮を乾燥し，細末又は微末としたものである．

性 状 本品は淡黄褐色～淡褐色の粉末で，わずかに特異なに

おいがあり，味はわずかに苦く，渋い．

本品を鏡検するとき，主として柔細胞の破片，繊維の破片

及び微細なシュウ酸カルシウムの結晶を認め，更に石細胞，

コルク細胞の破片及び径 3 ～ 10�m のでんぷん粒を認め
る．

確認試験 本品 1.0 g にメタノール 10 mL を加えて振り混

ぜ，24 時間放置した後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．

試料溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液 5�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタ

ノール/氷酢酸混液（20：6：3）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 365

nm）を照射するとき，Rf 値 0.33 付近に淡青色の蛍光スポ

ット，Rf 値 0.40 付近に淡青緑色の蛍光スポット，Rf 値

0.23 付近に淡青色の蛍光スポット，Rf 値 0.15 付近に淡青

色の蛍光スポット及び Rf 値 0.08 付近に淡青色の蛍光スポ

ットを認め，かつ蛍光の強さは Rf 値 0.33 付近のスポット，

Rf 値 0.40 付近のスポット，Rf 値 0.23 付近のスポット，Rf

値 0.15 付近のスポット及び Rf 値 0.08 付近のスポットの

順に弱くなる．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 15.0 % 以下（5 g，105 °C，5 時間）．

灰 分 5.0 % 以下．

酸不溶性灰分 1.0 % 以下．

エキス含量 本品約 2 g を精密に量り，メタノール 70 mL

を加え，時々振り混ぜて 5 時間浸出し，更に 16 ～ 20 時

間放置した後，ろ過する．残留物は，ろ液が 100 mL にな

るまでメタノールで洗う．ろ液 50 mL を水浴上で蒸発乾固

し，105 °C で 6 時間乾燥し，デシケーター（シリカゲル）

で放冷後，その質量を精密に量り，2 を乗じてエキスの量と

する．乾燥減量によって得た数値より乾燥物に換算した本品

の量に対し，エキス含量（%）を算出するとき，8.0 % 以上

である．

貯 法 容 器 気密容器．

109073

サナクターゼ L
Sanactase L

本品はアスペルギルス・ニガー（Aspergillus niger），アス

ペルギルス・アワモリ（Aspergillus awamori），アスペルギ

ルス・ウサミイ（Aspergillus usamii）などの黒�菌が産生す
る耐酸性 α ―アミラーゼを主とする酵素で，でんぷん消化力

を有する．

本品は 1 g 中でんぷん糊精化力 3000 ～ 4000 単位を含

む．通例，適当な賦形剤で薄めてある．

性 状

本品は黄白色～淡褐色の粉末で，わずかに特異なにおいが

あり，味はない．

確認試験

本品の水溶液（1 → 250）1 mL をサナクターゼ M，L

用バレイショデンプン試液 10 mL に加えて振り混ぜ，37

°C で 10 分間放置する．この液 1 mL をとり，0.1 mol/L

塩酸試液 10 mL 中に加えてよく振り混ぜる．この液 0.5

mL をとり，0.0002 mol/L ヨウ素試液 10 mL を加える．

別に空試験として，試料の水溶液の代わりに水 1 mL を

加え，同様に操作を行う．試料溶液は青色を呈しないか，呈

しても空試験の呈する青色より濃くない．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 5.5 ～

7.5 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 15.0 % 以下（1 g）．

でんぷん糊精化力 本品約 0.1 g を精密に量り，pH 4.5 の

0.0002 mol/L 酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，pH

4.5 の 0.0002 mol/L 酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて

正確に 50 mL とし，試料溶液とする．サナクターゼ M，L

用バレイショデンプン試液 10.0 mL を量り，37±0.5 °C で

10 分間放置した後，試料溶液 1 mL を正確に加え，直ちに

振り混ぜる．この液を 37±0.5 °C で正確に 10 分間放置し

た後，この液 1 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

10.0 mL 中に注入し，直ちに振り混ぜる．この液 0.5 mL

を正確に量り，0.0002 mol/L ヨウ素試液 10.0 mL を加え

サナクターゼ L 315



OH

CONH2

て振り混ぜた後，この液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，波長 660 nm における吸光度 AT を測定す

る．別に試料溶液の代わりに水を加え，以下同様に操作して

吸光度 AB を測定する．

でんぷん糊精化力（単位/g）＝
1
W
×

AB － AT
AB

W：試料溶液 1 mL 中の試料の量（g）

でんぷん糊精化力単位：アミラーゼがバレイショデンプン

100 mg に 37 °C で作用するとき，反応初期の 1 分間に

バレイショデンプンのヨウ素による青色を 10 % 減少さ

せる酵素量を，1 でんぷん糊精化力単位とする．

貯 法

保存条件 30 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

109074

サナクターゼ M
Sanactase M

本品はアスペルギルス・ニガー（Aspergillus niger），アス

ペルギルス・アワモリ（Aspergillus awamori），アスペルギ

ルス・ウサミイ（Aspergillus usamii）などの黒�菌が産生す
る耐酸性 α ―アミラーゼを主とする酵素で，でんぷん消化力

を有する．

本品は 1 g 中でんぷん糊精化力 5500 ～ 7500 単位を含

む．通例，適当な賦形剤で薄めてある．

性 状

本品は黄白色～淡褐色の粉末で，わずかに特異なにおいが

あり，味はない．

確認試験

本品の水溶液（1 → 500）1 mL をサナクターゼ M，L

用バレイショデンプン試液 10 mL に加えて振り混ぜ，37

°C で 10 分間放置する．この液 1 mL をとり，0.1 mol/L

塩酸試液 10 mL 中に加えてよく振り混ぜる．この液 0.5

mL をとり，0.0002 mol/L ヨウ素試液 10 mL を加える．

別に空試験として，試料の水溶液の代わりに水 1 mL を

加え，同様に操作を行う．試料溶液は青色を呈しないか，呈

しても空試験の呈する青色より濃くない．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 5.5 ～

7.5 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 15.0 % 以下（1 g）．

でんぷん糊精化力 本品約 0.1 g を精密に量り，pH 4.5 の

0.0002 mol/L 酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，pH

4.5 の 0.0002 mol/L 酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．サナクターゼ M，

L 用バレイショデンプン試液 10.0 mL を量り，37±0.5 °C

で 10 分間放置した後，試料溶液 1 mL を正確に加え，直

ちに振り混ぜる．この液を 37±0.5 °C で正確に 10 分間放

置した後，この液 1 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試

液 10.0 mL 中に注入し，直ちに振り混ぜる．この液 0.5

mL を正確に量り，0.0002 mol/L ヨウ素試液 10.0 mL を

加えて振り混ぜた後，この液につき，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，波長 660 nm における吸光度 AT を測

定する．別に試料溶液の代わりに水を加え，以下同様に操作

して吸光度 AB を測定する．

でんぷん糊精化力（単位/g）＝
1
W
×

AB － AT
AB

W：試料溶液 1 mL 中の試料の量（g）

でんぷん糊精化力単位：アミラーゼがバレイショデンプン

100 mg に 37 °C で作用するとき，反応初期の 1 分間にバ

レイショデンプンのヨウ素による青色を 10 % 減少させる

酵素量を，1 でんぷん糊精化力単位とする．

貯 法

保存条件 30 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

001273

サリチルアミド
Salicylamide

C7H7NO2：137.14

本品を乾燥したものは定量するとき，サリチルアミド

（C7H7NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，エタノ

ールに溶けやすく，プロピレングリコールにやや溶けやすく，

エーテルにやや溶けにくく，水又はクロロホルムに溶けにく

い．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にエタノール 1 mL 及び水 2 mL を加

えて溶かし，希塩酸 1 滴及び希塩化第二鉄試液 1 滴を加え

るとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて

煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変

する．

（３） 本品の水溶液（1 → 80000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 234 ～

238 nm 及び 297 ～ 301 nm に吸収の極大を，波長 259

～ 263 nm に吸収の極小を示す．

融 点 139 ～ 143 °C

純度試験

（１） アンモニウム 本品 1.0 g に水 40 mL を加えて振

り混ぜた後，あらかじめ水でよく洗ったろ紙を用いてろ過す

る．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 20 mL をネスラ

サナクターゼ M316



0.1 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 13.714 mg C7H7NO2

COOCH2CH2OH

OH

0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 91.09 mg C9H10O4

(CH3)3N+CH2CH2OH

OH

COO

ー管にとり，水を加えて 30 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液はアンモニウム標準液 2.5 mL をネス

ラー管にとり，水を加えて 30 mL とする．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 70 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L テト

ラメチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定する（電位差滴

定法）．別にジメチルホルムアミド 70 mL に水 15 mL を

加えた液につき，同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

005005

サリチル酸グリコール
Glycol Salicylate

C9H10O4：182.17

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，サリチル酸

グリコール（C9H10O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色澄明の粘性の液で，においはない．

本品はメタノール，エタノール，エーテル又はクロロホル

ムと混和する．

本品は水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 滴に水 5 mL を加え，1 分間よく振り混ぜた

後，塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品 3 滴をメタノール 5 mL に溶かし，ヒドロキシ

ルアミン試液 0.5 mL 及び水酸化カリウム・エタノール試

液 0.4 mL を加え，沸騰するまで水浴上で加熱する．冷後，

2 mol/L 塩酸試液 0.7 mL を加えて酸性とし，塩化第二鉄

試液 1 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品 3 滴にメタノール 5 mL 及び水酸化カリウム・

エタノール試液 0.4 mL を加え，沸騰するまで水浴上で加

熱する．冷後，希硫酸 0.7 mL で中和する．これに過ヨウ

素酸カリウム試液 10 mL 及び硝酸 1 滴を加え，よく振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液に硝酸銀試液 1 ～ 2 滴を加える

とき，直ちに白色の沈殿を生じる．

（４） 本品のメタノール溶液（3 → 250000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 235 ～ 239 nm 及び 304 ～ 308 nm に吸収の極大を示

し，258 ～ 264 nm に吸収の極小を示す．

屈 折 率 n25D：1.540 ～ 1.550

比 重 d304 ：1.240 ～ 1.255

純度試験

（１） 酸 本品 5.0 mL に新たに煮沸し冷却した水 25 mL

及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1.0 mL を加え，1 分

間よく振り混ぜる．これにフェノールレッド試液 2 滴を加

え，液の赤色が黄色になるまで 0.1 mol/L 塩酸で滴定する

とき，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液の消費量は 0.45 mL

以下である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 1.0 g をクロロホルム 100 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢

酸エチル/クロロホルム/氷酢酸混液（100：100：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

をヨウ素蒸気を満たした槽中に 2 時間放置するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

たスポットより濃くない．

水 分 0.20 % 以下（5 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 2 g を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化カリ

ウム・エタノール液 50 mL を正確に加え，還流冷却器を付

け，水浴上で 90 分間加熱し，冷後，0.5 mol/L 塩酸で滴定

する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．同様の方

法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

101432

サリチル酸コリン
Choline Salicylate

C5H14NO・C7H5O3：241.28

本品を乾燥したものは定量するとき，サリチル酸コリン

（C5H14NO・C7H5O3）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶で，においはないか，又はわずかに

アミン臭がある．

本品は水又はエタノールに極めて溶けやすく，エーテルに

ほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）は，ほとんど中性である．

本品は極めて吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に塩化第二鉄試液 1

～ 2 滴を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL にライネッケ塩試液

2 mL を加えるとき，赤紫色リン片状の沈殿を生じる．

融 点 49.0 ～ 52.0 °C
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 24.128 mg C5H14NO・C7H5O3

OH

COOH

CHOCH2CH2N
CH3

CH3

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g を量り水 100 mL を加えて溶か

す．この液 5 mL をとり，これに希硝酸 6 mL 及びエタノ

ール 30 mL を加えた後，水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は，0.01 mol/L 塩酸 0.7

mL に希硝酸 6 mL 及びエタノール 30 mL を加えた後，

水を加えて 50 mL とする（0.497 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 鉄 本品 1.0 g に水 20 mL 及び希塩酸 2.5 mL を

加えて 10 分間放置した後，ガラスろ過器（G 4）を用いて

吸引ろ過し，残留物を水 10 mL で洗う．ろ液及び洗液を合

わせ，これにフェノールフタレイン試液 1 滴を加え，アン

モニア試液を液が微赤色となるまで滴加し，更に希塩酸 1

mL 及び水を加えて 45 mL とする．この液に過硫酸アンモ

ニウム 0.04 g 及びチオシアン酸アンモニウム試液 2 mL

を加えるとき液の色は比較液より濃くない．比較液は，鉄標

準液 1.0 mL に水 30 mL 及びフェノールフタレイン試液

1 滴を加えて以下試料と同様に操作する（10 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g を磁製るつぼに入れ，硫酸少量を

加えて試料を潤し，徐々に加熱してなるべく低温でほとんど

灰化した後，更に硫酸で潤して，強熱（450 ～ 550 °C）し，

残留物が完全に灰化したとき，るつぼをデシケーター（シリ

カゲル）で放冷した後，塩酸 2 mL を加え水浴上で加熱し

て蒸発乾固し，残留物を塩酸 1 滴で潤し，熱湯 5 mL を加

えて 2 分間加温し，これを検液とし，装置 B を用いる方

法により，試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 遊離サリチル酸 本品 1.0 g にエーテル 50 mL を

加え，ときどき振り混ぜながら 30 分間放置し，ろ過する．

残留物をエーテル 10 mL で洗い，先のろ液に合わせる．水

浴上でエーテルを留去し，残留物にエタノール 10 mL を加

えて溶かす．これに硝酸第二鉄試液 5 mL 及び水を加えて

50 mL とするとき，液の色は，次の比較液より濃くない

（0.2 % 以下）．

比較液：サリチル酸 0.10 g にエタノール 200 mL を加

えて溶かす．この 4 mL をとり，エタノール 6 mL，硫酸

第二鉄液 5 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.45 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

101924

サリチル酸ジフェンヒドラミン
Diphenhydramine Salicylate

C17H21NO・C7H6O3：393.48

本品を乾燥したものは定量するとき，サリチル酸ジフェン

ヒドラミン（C17H21NO・C7H6O3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は初めはないが，後にわずかに苦く舌を麻ひする．

本品はメタノール，氷酢酸又はアセトンに溶けやすく，エ

タノールにやや溶けやすく，水に溶けにくい．

本品は光によって徐々に変化する．

確認試験

（１） 本品の飽和水溶液 5 mL にライネッケ塩試液 5 滴を

加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 50）5 mL にピクリン

酸試液 10 mL を滴加し，2 時間放置するとき，沈殿を生じ

る．沈殿をろ取し，希エタノールから再結晶し，105 °C で

30 分間乾燥するとき，その融点は 128 ～ 133 °C である．

（３） 本品の飽和水溶液 10 mL に塩化第二鉄試液 3 ～ 5

滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

融 点 107 ～ 109 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に薄めたメタノール（1 → 2）10

mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g にアセトン 25 mL を加えて溶

かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL にア

セトン 25 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る（10 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に 1，2―ジクロルエタ

ン/ジオキサン/強アンモニア水混液（12：7：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに薄

めた硫酸（1 → 2）を均等に噴霧し，105 °C で 10 分間加

熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは

標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．
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N+H2N

CH3

(CH2)10 N+ NH2

H3C

OH

COO

2

4―アミノキナルジンの量（%）

＝（0.396 A1 － 0.315 A2）× 1.25

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 ～ 3

滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 39.348 mg C17H21NO・C7H6O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101724

サリチル酸デカリニウム
Dequalinium Salicylate

C30H40N4・2C7H5O3：730.90

本品を乾燥したものは定量するとき，サリチル酸デカリニ

ウム（C30H40N4・2C7H5O3）96.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はエタノールに溶けにく

く，エーテルにほとんど溶けない．

本品 1.5 g に新たに煮沸し冷却した水 30 mL を加え，

振り混ぜた後，ろ過した液の pH は 5.7 ～ 6.7 である．

融点：約 255 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の薄めたエタノール（4 → 5）溶液（1 → 400）

2 mL に水 3 mL，ナフトキノンスルホン酸カリウム試液 5

滴及び水酸化ナトリウム試液 5 滴を加えるとき，液は紫色

を呈し，放置するとき，暗紫色の沈殿を生じる．

（２） 本品の飽和水溶液 5 mL に希塩化第二鉄試液 1 ～ 2

滴を加えるとき，液は紫色を呈し，希塩酸を滴加するとき，

液の色は消える．

（３） 本品の薄めたエタノール（4 → 5）溶 液（1 →

100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 240 ～ 243 nm 及び 328 ～ 330

nm に吸収の極大を，波長 268 ～ 272 nm に吸収の極小を

示す．また，それぞれの吸収極大の波長における吸光度 A1

及び A2 を測定するとき，A2/A1 は 0.53 ～ 0.61 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に薄めたエタノール（4 → 5）40

mL を加えて溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.10 g をとり，薄めたエタノール（4

→ 5）40 mL を加えて溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.01 mol/L 塩酸 0.70 mL に薄めたエタノール（4 → 5）

40 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（0.248 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 4―アミノキナルジン 本品 1.0 g をとり，水 45 mL

を正確に加えて 5 分間振り混ぜた後，希硝酸 5 mL を正確

に加え，10 分間振り混ぜ，ろ過する．ろ液 20 mL を正確

に量り，1 mol/L 水酸化ナトリウム試液 20 mL を加え，

エーテル 50 mL ずつで 2 回抽出する．全エーテル抽出液

を合わせ，水 10 mL で洗った後，1 mol/L 塩酸試液 20

mL ずつで 2 回，5 mL で 1 回抽出する．塩酸抽出液を合

わせ，1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50 mL とする．

この液につき，1 mol/L 塩酸試液を対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 318 nm 及び 326 nm

における吸光度 A1 及び A2 を測定し，4―アミノキナルジン

の量を次の式により求めるとき，その量は 1.0 % 以下であ

る．ただし，A1/A2 は 1 以上である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.272 mg C30H40N4・2C7H5O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

001278

サリチル酸ナトリウム・テオブロミン
Sodium Salicylate and Theobromine

ジウレチン

本品はテオブロミンナトリウム及びサリチル酸ナトリウム

のほぼ等モルからなる混合物で，乾燥したものは定量すると

き，テオブロミン（C7H8N4O2：180.16）46.0 % 以上，サリ

チル酸ナトリウム（C7H5NaO3：160.10）41.0 % 以上及びサ

リチル酸ナトリウム以外のナトリウム（Na：22.99）6.9 %

以下を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールに溶けにくく，

メタノールに極めて溶けにくく，アセトン，エーテル又はク

ロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）はアルカリ性である．

本品は徐々に二酸化炭素を吸収し，テオブロミンを遊離し

て水に溶けにくくなる．

本品は光及び空気中の二酸化炭素により変化する．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）2 mL に希塩酸 0.2 mL を

加えるとき，白色の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，少量の水

で洗い，105 °C で 1 時間乾燥する．この乾燥物 0.01 g に

過酸化水素試液 10 滴及び塩酸 1 滴を加えて水浴上で蒸発
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 18.016 mg C7H8N4O2

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 16.010 mg C7H5NaO3

乾固するとき，残留物は黄赤色を呈する．また，これをアン

モニア試液 2 ～ 3 滴を入れた容器の上にかざすとき，赤紫

色に変わり，その色は 8 mol/L 水酸化ナトリウム試液 2

～ 3 滴を加えるとき，消える．

（２）（１）で得た乾燥物 0.01 g を希酢酸 15 mL に溶か

し，水を加えて 50 mL とし，その 5 mL をとり，ビリジ

ン溶液（1 → 10）5 mL を加えて混和した後，薄めた次亜

塩素酸ナトリウム試液（1 → 5）2 mL を加え，1 分間放置

する．これにチオ硫酸ナトリウム試液 2 mL 及び水酸化ナ

トリウム試液 5 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（３）（１）で得たろ液をアンモニア試液で中和した液はサ

リチル酸塩の定性反応（３）を呈する．

（４）（１）で得たろ液はナトリウム塩の定性反応（１）を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.2 g を水 30 mL に溶かし，フェノ

ールフタレイン試液 2 滴を加え，液の赤色が消えるまで希

塩酸を加えた後，水を加えて 50 mL とし，ろ過する．初め

のろ液 10 mL を除き，次のろ液 25 mL をとり，希硝酸 6

mL，エタノール 15 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.25 mL に，希硝酸 6 mL，エタノール 15 mL，フェノー

ルフタレイン試液 1 滴及び水を加えて 50 mL とする

（0.015 % 以下）．

（３） 炭酸塩 本品 0.10 g を硫酸 1 mL に溶かすとき，

泡だたない．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） カフェイン 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かし，水

酸化ナトリウム試液 5 ～ 6 滴及びクロロホルム 10 mL を

加えて振り混ぜ，クロロホルム層をとり，水浴上でほとんど

蒸発させた後，80 °C で 4 時間乾燥するとき，その残留物

は 5.0 mg 以下である．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 C より濃くない．

乾燥減量 5.0 % 以下（3 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法

（１） サリチル酸ナトリウム以外のナトリウム 本品を乾燥

し，その約 0.5 g を精密に量り，水 75 mL に溶かし，0.05

mol/L 硫酸 25 mL を正確に加え，穏やかに 5 分間煮沸す

る．冷後，過量の硫酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

滴定する（指示薬：フェノールレッド試液 2 ～ 3 滴）．同

様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 2.2990 mg Na

（２） テオブロミン

（１）の滴定後の液に 0.1 mol/L 硝酸銀液 20 mL を正確に

加え，振り混ぜた後，遊離した硝酸を 0.1 mol/L 水酸化ナ

トリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液

2 ～ 3 滴）．同様の方法で（１）の空試験の滴定後の液につ

いて空試験を行い，補正する．

（３） サリチル酸ナトリウム 本品を乾燥し，その約 0.5 g

を精密に量り，水 10 mL に溶かし，フェノールレッド試液

1 滴を加え，希塩酸を加えて酸性とし，次にアンモニア試液

を加えてアルカリ性とし，時々振り混ぜながら 10 ～ 20 °C

で 3 時間放置した後，ろ過する．沈殿を水 5 mL ずつで 4

回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，希塩酸 5 mL を加えた後，

遊離したサリチル酸をクロロホルム/エーテル混液（3：2）

20 mL ずつで 4 回抽出する．全抽出液を合わせ，水 10

mL で洗い，洗液をクロロホルム/エーテル混液（3：2）5

mL ずつで 2 回抽出し，先の抽出液に合わせ，エーテル及

びクロロホルムを留去し，残留物を 0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液でフェノールレッド試液に対し中性としたエタノー

ル 10 mL に溶かし，水 20 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノールレッド試液 2

～ 3 滴）．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105639

酸化プロピレン
Propylene Oxide

本品は定量するとき，酸化プロピレン（C3H6O：58.08）

14.26 ～ 17.61 vol %（18.0 ～ 22.0 %）を含む．

本品は酸化プロピレンを二酸化炭素（CO2：44.01）で希釈

したものである．

性 状 本品は無色のガスで，エーテル臭がある．

本品 1 mL は水に極めて溶けやすい．

本品 1000 mL は温度 0 °C，気圧 101.3 kPa で，約 2.065

g である．

本品の水溶液は，わずかに酸性である．

確認試験

（１） 本品 10 mL を酸化プロピレン検知管に通じるとき，

検知剤のだいだい色は緑色に変わる．

（２） 本品 1000 mL を 10 mL の水に吸収させ，炭酸ナト

リウム溶液（1 → 50）1 mL ガンマー（パラニトロベンジ

ル）ピリジンのアセトン水溶液（1 → 50）1 mL を加え，5

分間放置するとき青色を呈する．

（３） 本品 10 mL を二酸化炭素検知管に通じるとき，検知

剤の青紫色は薄桃色に変わる．

（４） 本品は二酸化炭素（日局）の確認試験（２）を呈する．

純度試験 本品の採取量はその容器を試験前 6 時間，18 ～

22 °C に保った後，20 °C で気圧 101.3 kPa の容量に換算

したものとする．

（１） アルデヒド あらかじめ水浴中で 0 ～ 10 °C に冷却

した水 150 mL を共栓吸収瓶中にとり，これに本品 75.000

mL を 300 mL/min で通じアルデヒドを吸収させる．この

液を 500 mL の共栓三角フラスコにうつし，正確に 25 mL

の亜硫酸水素ナトリウム溶液（1 → 500）を加え，栓をして
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アルデヒド含有量（%）

＝
0.005 mol/L ヨウ素液の滴定量（mL）× 0.00029

試 料 の 重 さ （g）
× 100

H

G

F

E

K 流量計�

J

A

CO2
B

C

I

L

D

�

水（H2O）%

＝

水分測定用
試液の量（mL）×

水分測定用
試液の力価

試料の採取量（mg）
× 100

酸化プロピレン（vol %）

＝
混合ガス中の酸化プロピレンチャートの面積

標準酸化プロピレンチャート面積
× 100

N

N
N

N

O

O

H3C

CH3

CH2CHCH2N

OOC

CH2CH

CH2CH
CH3

CH3

CH3

CH3

混和し，氷水浴中に 15 分間放置する．次にあらかじめ 0

～ 10 °C に冷却した水 150 mL 及びデンプン試液約 2 mL

を加え，0.05 mol/L ヨウ素液でわずかに黄色を呈するまで

滴定し，更に 0.05 mol/L ヨウ素液で青色が 1 分以内で消

えてなくなるまで滴定する．ついで炭酸ナトリウム約 1 g

を加え混和した後，0.005 mol/L ヨウ素液で液の淡青色が 1

分以内に消えなくなるまで滴定する（0.01 % 以下）．

（２） 酸素及び窒素

（�） 装置 図に示すものを用いる．A は試料ガス（サイ

ホン管付耐圧金属製密封容器），B は流量調整用ニードル弁，

C 及び F はヒーター，D はコイル状気化器（内径 3 mm，

長さ 3 m），E は恒温槽，G はヒーター調整用抵抗器，H

は試料ガス放出弁，I はガスサンプラー入口弁，J はガスサ

ンプラー，K は流量計，L はガスクロマトグラフ．

（�） 操作法 G の抵抗器で C と F のヒーターを加熱し

て（C は 25 ～ 30 °C，F は 65 ～ 75 °C の間の一定温度

に調整），コイル状気化器弁またガスクロマトグラフ装置を

加熱し，ガスサンプラー，流量計を 45 ～ 55 °C にする．

温度が一定となった後，弁 B，H，I を徐々に開き，コイル

状気化器，配管内の空気を試料ガスで追い出し，次に弁 H

を閉じて流量計 K の流量を弁 B の操作で 10 ～ 20 mL

の一定値に調整し，ガスサンプラー J によって 1 回 1 ～

5 mL の間の一定量をガスクロマトグラフに試料ガスを導入

し，次の条件で試験を行う．空気のピーク面積 X を半値幅

法によって求める．

別に混合ガス調整器に窒素 0.05 mL を採取し，更にキャ

リヤーガスを加えて全量を正確に 100 mL とし，よく混和

した後，試料と同様に操作し，窒素のピーク面積 XS を半値

幅法によって求めるとき，X は XS より小さい．また，そ

のほかにピークを認めない．

検出器：熱伝導型検出器（感度 1 mV）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 3 m のカラムに 177 ～

250�m のガスクロマトグラフ用フルシン T（デメチ
ルスルホラン 20 %）を充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：毎分 20 ～ 50 mL 間の一定量，試料ガスサンプル

管 1 ～ 5 mL の間の一定量．

水 分 本品の水分測定には水分測定法を用いる．気体用吸収

フラスコに水分測定用水分吸収剤 50 mL をとり，これをあ

らかじめ水分測定用試液で終点まで滴定してフラスコ内を無

水の状態にしておく．次に本品 300 mL/min の流量で約

50,000 mL 吸収フラスコへ通じ，水分を吸収させ，水分測

定用試液で滴定する．（0.01 % 以下）

定 量 法 酸化プロピレンの純度試験（２）の酸素及び窒素の

試験法を準用する．

別に標準酸化プロピレン（100 %）を同様の方法で試験を

行う．

貯 法

保存条件 室温で保存する．

容 器 耐圧金属製密封容器．

109075

ジイソブチルアミノベンゾイル
オキシプロピルテオフィリン
7―（3―Diisobutylamino―2―benzoyloxypropyl）theophylline

C25H35N5O4：469.58

本品を乾燥したものは定量するとき，ジイソブチルアミノ

ベンゾイルオキシプロピルテオフィリン（C25H35N5O4）98.0

% 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸，酢酸エチル，アセトン又はクロロホルムに

溶けやすく，メタノール又はエタノールにやや溶けやすく，

水又はヘキサンにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 5 mL 及び希塩酸 5 滴を加え，振

り混ぜて溶かした液に，ヨウ素試液 3 滴を加えるとき，黄

褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.01 g に過酸化水素試液 10 滴及び塩酸 1 滴

を加えて水浴上で蒸発乾固するとき，残留物は黄赤色を呈す

る．また，これをアンモニア試液 2 ～ 3 滴を入れた容器の

上にかざすとき，赤紫色に変わり，その色は水酸化ナトリウ

ム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，消える．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 60000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

228 ～ 230 nm 及び 272 ～ 276 nm に吸収の極大を示す．

融 点 102 ～ 106 °C
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COOCH2CH(CH2)3CH3

CH2

CHSO3Na

COOCH2CH(CH2)3CH3

C2H5

C2H5 0.005 mol/L ヨウ化テトラ n―ブチルアンモニウム液 1 mL

＝ 2.2228 mg C20H37NaO7S

純度試験

（１） 溶状 本品 0.50 g に希塩酸 20 mL を加えて溶かす

とき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.60 g に水 20 mL 及び希硝酸 6 mL

を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を

加える（0.015 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.50 g に水 20 mL 及び希塩酸 1 mL

を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL

を加える（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液

0.1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にヘキサン/酢酸エチ

ル混液（3：2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等

に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.20 g について，試験を行うとき，

液の色は色の比較液 A より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.05 mol/L 過塩素

酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.479 mg C25H35N5O4

貯 法 容 器 密閉容器．

120006

ジオクチルソジウムスルホサクシネート
Dioctyl Sodium Sulfosuccinate

C20H37NaO7S：444.56

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ジオクチル

ソジウムスルホサクシネート（C20H37NaO7S）98.0 % 以上を

含む．

性 状 本品は白色のろう状又は樹脂状物質で，オクチルアル

コールようの特異なにおいがある．

本品はエーテルに極めて溶けやすく，エタノール又はクロ

ロホルムに溶けやすく，水又はメタノールにやや溶けにくい．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品を赤外吸収スペクトル測定用の塩化ナトリウム窓

板にとり，アセトン 1 滴を加えた後，速やかに他の 1 枚を

かぶせる．2 枚の塩化ナトリウム窓板をよくこすり合わせた

後，2 枚を離し，アセトンを蒸発させる．この試料につき，

赤外吸収スペクトル測定法の薄膜法により測定するとき，波

数 2940 cm－1，2860 cm－1，1729 cm－1，1218 cm－1 及び 1044

cm－1 付近に吸収を認める．

（２） 本品 1 g を強熱して灰化し，冷後，残留物に水 10

mL を加えて振り混ぜ，ろ過する．ろ液はナトリウム塩の定

性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 12.5 g をエタノール 50 mL に溶かし，

密栓して放置するとき，液は 24 時間以内には濁らない．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をクロロホルム 10 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にク

ロロホルム/メタノール混液（2：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに硫酸のメタノー

ル溶液（1 → 2）を均等に噴霧し，130 ～ 140 °C で 15 分

間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

水 分 2.0 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 14.5 ～ 17.5 %（脱水物に換算して 1 g）．

定 量 法 本品約 0.05 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

クロロホルム 50 mL に溶かす．これにソルト試液 50 mL

及びブロムフェノールブルー試液 0.5 mL を加え，よく振

り混ぜた後，0.005 mol/L ヨウ化テトラ n―ブチルアンモニ

ウム液で滴定し，終点より約 1 mL 前で密栓して約 2 分間

激しく振り混ぜる．滴定は 2 滴ずつ滴加し，その度に密栓

して約 10 秒間激しく振り混ぜた後，約 10 秒間放置する．

ただし，滴定の終点はクロロホルム層が青色を呈するときと

する．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．
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N O

OH

CH3

H2NCH2CH2OH

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 26.835 mg C12H17NO2・C2H7NO

C

CH3COO

CH3COO

101468

シクロピロクスオラミン
Ciclopirox Olamine

C12H17NO2・C2H7NO：268.35

本品を乾燥したものは定量するとき，シクロピロクスオラ

ミン（C12H17NO2・C2H7NO）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦く，舌を麻ひする．

本品はメタノール又はエタノールに溶けやすく，ジメチル

ホルムアミドにやや溶けにくく，水に溶けにくく，エーテル

に極めて溶けにくい．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にメタノール 5 mL を加えて溶かし，

希酢酸 1 mL を加えて振り混ぜ，硫酸第一鉄試液 5 滴を加

えるとき，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品 0.5 g に希水酸化ナトリウム試液 15 mL を加

えて溶かし，希塩酸 30 mL を加えた後，エーテル 50 mL

ずつで 2 回抽出する．抽出液を合わせ，水 30 mL で洗い，

無水硫酸ナトリウム 2 g を加え，よく振り混ぜながら 10

分間放置した後，ろ過し，水浴上でエーテルを留去する．残

留物を n―ヘキサンから再結晶し，80 °C で 4 時間乾燥す

るとき，その融点は 141 ～ 144 °C である．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

227 ～ 231 nm 及び 301 ～ 305 nm に吸収の極大を示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（303 nm）：260 ～ 280（乾燥後，0.01 g，メ

タノール，1000 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 200 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用ポリアミド（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノー

ル/0.2 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム・水酸

化ナトリウム試液/ジオキサン/メチルエチルケトン/アンモ

ニア試液混液（8：8：2：1：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.15 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L ナト

リウムメトキシド液で滴定する（指示薬：チモールブルー・

ジメチルホルムアミド試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液

の黄色が黄緑色を経て青色に変わるときとする．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

101625

シクロフェニル
Cyclofenil

C23H24O4：364.43

本品を乾燥したものは定量するとき，シクロフェニル

（C23H24O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルム又はジメチルホルムアミドに溶けやす

く，氷酢酸にやや溶けやすく，エーテルにやや溶けにくく，

メタノール又はエタノールに溶けにくく，水にほとんど溶け

ない．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 1000）1 mL に塩酸ヒ

ドロキシルアミンのエタノール飽和溶液及び水酸化ナトリウ

ムのエタノール飽和溶液 0.5 mL ずつを加え，水浴上で 1

分間加温して溶かし，冷後 1 mol/L 塩酸試液 1 mL を加

えて酸性とし，塩化第二鉄溶液（1 → 100）0.1 mL を加え

るとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の氷酢酸溶液（1 → 500）5 mL に過マンガン酸

カリウム試液 1 滴を加えるとき試液の赤色は直ちに消える．

（３） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 243 ～ 247 nm に

吸収の極大を示す．

融 点 37 ～ 141 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にクロロホルム 5 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加えて溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホルムアミド

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に希硝酸 6 mL 及びジ
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シクロヘキシルプロピオン酸ナンドロロン

（C27H40O3）の量（mg）＝
A
422

× 10000

メチルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.018 % 以

下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加えて溶かし，希塩酸 1 mL 及びジメチルホルムアミド

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL に希塩酸 1 mL 及びジ

メチルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.019 % 以

下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える．（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g にクロロホルムを加えて溶か

し，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にこの液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ 10

�L を正確に量り，薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に四塩

化炭素/酢酸エチル混液（6：1）を展開溶媒として約 12 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（10 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，メタ

ノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，

試料溶液とする．この液につき紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 245 nm 付近における吸収の極大波長で

吸光度 A を測定する．

シクロフェニル（C23H24O4）の量（mg）＝
A
467

× 10000

貯 法 容 器 気密容器．

104426

シクロヘキシルプロピオン酸
ナンドロロン
Nandrolone Cyclohexanepropionate

C27H40O3：412.60

本品を乾燥したものは定量するとき，シクロヘキシルプロ

ピオン酸ナンドロロン（C27H40O3）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，酢酸エチル又は

エーテルに溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，ヘキ

サンにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.03 g にエタノール/硫酸混液（1：1）15 mL

を加えて溶かし，この液に紫外線を照射するとき，黄緑色の

蛍光を発する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）の吸収スペク

トルを測定するとき，波長 237 ～ 241 nm に吸収の極大を

示す．

旋 光 度 〔α 〕20D：＋39 ～ ＋43°（乾燥後，0.2 g，エタノー

ル，10 mL，100 mm）．

融 点 78 ～ 81 °C

純度試験

（１） 酸 本品 0.5 g にブロムチモールブルー試液に対し

て中性としたエタノール 10 mL を加えて溶かし，ブロムチ

モールブルー試液 2 滴を加え，直ちに 0.01 mol/L 水酸化

ナトリウム液 0.50 mL を加えるとき，液の色は淡青色であ

る．

（２） 重金属 本品 2.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（8

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルム 10

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10 mL とし，この

液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍
光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢

酸エチル/ヘキサン混液（1：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.05 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，エタ

ノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とす

る．この液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 239 nm 付近における吸収の極大波長で吸光度 A を

測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．
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101627

シクロペンチアジド
Cyclopenthiazide

C13H18ClN3O4S2：379.88

本品を乾燥したものは定量するとき，シクロペンチアジド

（C13H18ClN3O4S2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はメタノール，エタノール又はアセトンに溶けやすく，

ジオキサン又はジメチルスルホキシドにやや溶けやすく，ク

ロロホルムに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 237 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のアセトン溶液（1 → 5000）1 mL に希塩酸 3

mL を加え，水浴上で 10 分間加熱し，冷後，水 3 mL を

加えた液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品の 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液溶液（1 →

100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 269 ～ 273 nm に吸収の極大を示

す．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（271 nm）：550 ～ 610（乾燥後，1 mg，エ

タノール，100 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 100 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 芳香族第一アミン 本品 0.10 g をとり，ジオキサン

を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，その 10 mL を正

確に量り，ジオキサンを加えて正確に 100 mL とする．こ

の液 20 mL を正確に量り，50 mL のメスフラスコに入れ，

氷冷しながら 2 mol/L 塩酸試液 20 mL を加える．更に亜

硝酸ナトリウム試液 3 滴を加えて振り混ぜた後，氷冷しな

がら 3 分間放置する．この液にスルファミン酸アンモニウ

ム試液 2.0 mL を加えて振り混ぜ，2 分間放置した後，シ

ュウ酸 N ―（1―ナフチル）―N′―ジエチルエチレンジアミン試

液 1.0 mL を加えて振り混ぜ，水を加えて 50 mL とし，5

分間放置した液につき，ジオキサン 20 mL に 2 mol/L 塩

酸試液 20 mL を加えて同様に操作して得た液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 525 nm に

おける吸光度を測定するとき，0.085 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ジメ

チルスルホキシド 80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L テト

ラメチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定する（電位差滴

定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

005207

ジクロルイソシアヌール酸カリウム
Potassium Dichloroisocyanurate

C3Cl2KN3O3：236.05

本品を定量するとき，有効塩素（Cl：35.45）58.5 % 以上

を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末又は粉末で，強い塩素よう

のにおいがある．

本品は水に溶けやすく，アセトンに溶けにくい．

本品は吸湿すると徐々に分解する．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にヨウ化カリウム試液 20 mL を加えて

溶かすとき，液は黄色～黄褐色を呈する．

（２） 本品 0.05 g をとり，水 5 mL を加えて溶かし，n―

ブチルアミン 1 mL 及び硫酸銅試液 3 滴を加えるとき，赤

紫色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 1000）はカリウム塩の定性反応

（３）及び（４）を呈する．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 5.8 ～ 6.2 である．

定 量 法 本品約 1.0 g を精密に量り，水 100 mL を加えて

溶かす．これにヨウ化カリウム試液 50 mL 及び希塩酸 10

mL を加え，遊離したヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリ

ウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 3 mL）．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL ＝ 3.5453 mg Cl

貯 法

保存条件 なるべく乾燥した冷所に保存する．

容 器 密閉容器．
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ジクロロ酢酸ジイソプロピルアミン
Diisopropylamine Dichloroacetate

ジイソプロピルアミン ジクロロ酢酸塩

C6H15N・C2H2Cl2O2：230.13

本品を乾燥したものは定量するとき，ジクロロ酢酸ジイソ

プロピルアミン（C6H15N・C2H2Cl2O2）98.0 % 以上を含む．

性 状

本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦い．

本品は水，メタノール又は氷酢酸に極めて溶けやすく，エ

タノールに溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすく，エーテ

ルにやや溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.2 g にアセトアルデヒド溶液（1 → 20）5 滴，

ニトロプルシドナトリウム試液 1 滴及び炭酸ナトリウム試

液 3 ～ 5 滴を加えるとき，液は青紫色を呈する．

（２） 本品 0.05 g を水 10 mL に溶かし，抱水ヒドラジン

溶液（1 → 10）1 mL を加え，沸騰水浴中で 15 分間加熱

する．冷後，レゾルシン硫酸試液 2 mL を加えて 5 分間煮

沸し，冷後，水 5 mL 及び酢酸エチル 10 mL を加えて 5

分間振り混ぜ，遠心分離する．酢酸エチル層をとり，これに

炭酸ナトリウム試液 2 mL を加え，5 分間振り混ぜて放置

した後，紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，水層は

黄緑色の蛍光を発する．

（３） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 2 ～ 3 mL を

加え，水浴上で 20 分間加熱し，冷後，水 5 mL 及び硝酸

を加えて酸性とした液は塩化物の定性反応を呈する．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 5.5 ～

7.0 である．

融 点 120 ～ 124 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL を加える（0.018 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.30 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタ

ノール/酢酸エチル/氷酢酸混液（2：2：1）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒ

ドリン試液を均等に噴霧した後，105 °C で 20 分間加熱す

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.3 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混液

（7：3）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.013 mg C6H15N・C2H2Cl2O2

貯 法 容 器 気密容器．

005210

シコチアミン
Cycothiamine

C13H16N4O3S：308.36

本品を乾燥したものは定量するとき，シコチアミン

（C13H16N4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，

においはないか又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール，アセトン又はク

ロロホルムにやや溶けにくく，水又はエタノールに溶けにく

い．

本品の飽和水溶液の pH は 6.0 ～ 8.0 である．

融点：約 180 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 10 mL 及び希塩酸 0.5 mL を加え

て溶かし，ピクリン酸試液 20 mL を加え，時々振り混ぜな

がら 20 分間放置する．生じた沈殿をろ取し少量の水で洗っ

た後，105 °C で 30 分間乾燥するとき，その融点は約 209

°C（分解）である．

（２） 本品 5 mg に酢酸鉛試液 1 mL 及び水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 10）1 mL の混液を加えて加温するとき，液

は褐色を呈し，放置するとき黒褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品 5 mg に新たに煮沸し冷却した水 5 mL 及び水

酸化ナトリウム試液 1 ～ 2 滴を加えて溶かし，水酸化バリ

ウム試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じ，更に

希塩酸を加えるとき，沈殿は溶ける．

（４） 本品 5 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，

500 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 241 ～ 243 nm に

吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に希塩酸 5 mL 及び水を加えて

50 mL とするとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g に炭酸ナトリウム試液 5 滴を

加えて潤し，水浴上で蒸発乾固した後，徐々に加熱して炭化

し，更に強熱して灰化し，冷後，希硝酸 6 mL を加えて溶

かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を
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シコニン系色素〔シコニン（C16H16O5）として〕の量（mg）

＝ シコニン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 5

行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に炭酸ナトリウ

ム試液 5 滴を加え，水浴上で蒸発乾固した後，更に強熱し，

冷後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.053

% 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 遊離チアミン 本品 0.10 g をとり，0.1 mol/L 塩酸

試液を加えて溶かし，5 mL とし，試料溶液とする．別に塩

酸チアミン標準品 5 mg をとり，0.1 mol/L 塩酸試液を加

えて溶かし，50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にメ

タノール/酢酸エチル/塩酸混液（200：200：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにド

ラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得

たスポットは，標準溶液から得たスポットと同じ位置に認め

ないか，又は認めてもそのだいだい色より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザリニン試液 2 滴）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 30.836 mg C13H16N4O3S

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

103874

シコンエキス
Lithospermum Root Extract

本品は定量するとき，シコニン系色素〔シコニン

（C16H16O5：288.30）として〕30.0 ～ 65.0 % を含む．

製 法

本品はムラサキ〔Lithospermum erythrohizon Siebold et

Zuccarini（Boraginaceae）〕の乾燥根シコンを粗切し，エー

テルで抽出して得たエキスである．

性 状 本品は濃赤色～黒色の液状又はペースト状で，特異な

においがあり，味は苦い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，エーテルにやや溶けや

すく，エタノールにやや溶けにくく，水又はヘキサンにほと

んど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をエタノール 5 mL に溶かすとき，液

は赤色～暗赤色を呈する．この液に水酸化カリウム試液 5

mL を加えて振り混ぜるとき，液は青色～濃青紫色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 15

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し

た薄層板にスポットする．次にヘキサン/アセトン/ギ酸混液

（850：150：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．試料溶液及び標準溶液から得たさえた赤紫

色のスポットの Rf 値は等しい．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，弱く加熱して炭化する．

冷後，硝酸マグネシウムのエタノール溶液（1 → 10）10

mL を加え，エタノールに点火して燃焼させる．冷後，硫酸

1 mL を加え，以下第 4 法により操作し，試験を行う．比

較液には鉛標準液 5.0 mL を加える（50 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をるつぼにとり，硝酸マグネシウ

ムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノール

に点化して燃焼させた後，徐々に加熱して灰化する．なお炭

化物が残るときは，少量の硝酸で潤し，再び強熱して灰化す

る．冷後，残留物に希塩酸 10 mL を加え，水浴上で加温し

て溶かし，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試

験を行う（2 ppm 以下）．

（３） テラクリルシコニン 本品 0.15 g をとり，クロロホ

ルム 10 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．別に

テラクリルシコニン標準品 1.0 mg をとり，クロロホルム

に溶かし，正確に 20 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキサ

ン/アセトン/ギ酸混液（850：150：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．標準溶液から得た

スポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標

準溶液のさえた赤紫色のスポットより濃くない．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

灰 分 1.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，クロロホルムに溶か

し，正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，

水酸化カリウム試液 20 mL ずつで 3 回抽出し，抽出液を

合わせ，水酸化カリウム試液を加えて正確に 100 mL とす

る．この液 10 mL を正確に量り，1 mol/L 塩酸試液 10

mL を加えて振り混ぜた後，ヘキサン 5 mL ずつで 3 回抽

出し，抽出液を合わせ，ヘキサンを加えて正確に 25 mL と

し，試料溶液とする．別にシコニン標準品を 105 °C で 3

時間乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，ヘキサンに溶か

し，正確に 500 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，ヘキサンを対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 517 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

002184

次サリチル酸ビスマス
Bismuth Subsalicylate

本品を乾燥したものは定量するとき，ビスマス（Bi：

208.98）55.6 ～ 59.2 % を含む．
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0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 4.180 mg Bi

HOOC C CH2SSCH2

NH2

H

C

H

NH2

COOH

性 状 本品は白色～微帯黄白色の粉末で，におい及び味はな

い．

本品は酢酸に溶けにくく，水，エタノール又はエーテルに

ほとんど溶けない．

本品は希塩酸，希硝酸又は希硫酸に温時溶ける．

本品は光によって着色する．

確認試験

（１） 本品 0.5 g を強熱するとき，炭化して最後に黄色の

物質を残す．この残留物はビスマス塩の定性反応を呈する．

（２） 本品はサリチル酸塩の定性反応（１）を呈する．また，

本品 0.1 g に希塩化第二鉄試液 10 mL を加え，よく振り

混ぜるとき，液は紫色を呈する．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 5.0 g をるつぼにとり，強熱して得た

残留物を注意しながら硝酸 5 mL に加温して溶かした後，

蒸発乾固する．冷後，残留物に塩酸 5 mL を加えて溶かし，

水 50 mL を加えた後，アンモニア試液で中和する．生じた

沈殿をろ過し，水で洗い，ろ液及び洗液を合わせて 100 mL

とする．この液 40 mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする．これを検液として，試験を行う．比較

液は硝酸 2 mL を蒸発乾固し，冷後，塩酸 2 mL 及び水

20 mL を加え，アンモニア試液で中和した後，0.005 mol/L

硫酸 1.0 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る（0.024 % 以下）．

（２） 硝酸塩 本品 0.05 g にサリチル酸ナトリウム 0.10 g

及び水 5 mL を加え，よく振り混ぜ，これを硫酸 5 mL 上

に注意して層積するとき，接界面は赤褐色を呈しない．

（３） 銅 本品 0.5 g をるつぼにとり，強熱して得た残留

物を水浴上で加温しながら硝酸 5 mL を加えて溶かした後，

水を加えて 25 mL とする．この液にアンモニア試液 25

mL を加えてアルカリ性とし，生じた沈殿をろ過するとき，

ろ液は青色を呈しない．

（４） 鉛 本品 1.0 g をるつぼにとり，強熱して得た残留

物になるべく少量の硝酸を滴加して溶かし，小火炎を用いて

蒸発乾固する．冷後，残留物に水酸化カリウム溶液（1 →

6）5 mL を加え，注意しながら 2 分間煮沸し，冷後，遠心

分離する．上澄液を試験管にとり，クロム酸カリウム試液

10 滴を加え，氷酢酸 0.6 mL を加えて酸性にするとき，液

は混濁又は黄色の沈殿を生じない．

（５） 銀 本品 1.0 g をるつぼにとり，硫酸少量を加えて

潤して徐々に加熱し，白煙が生じなくなった後，強熱して得

た残留物を水浴上で加温しながら硝酸 5 mL を加えて溶か

し，水を加えて 20 mL とする．この液に希塩酸 2 ～ 3 滴

を加えるとき，液は混濁しない．

（６） アルカリ土類金属又はアルカリ金属 本品 2.0 g に

酢酸 40 mL を加え，2 分間煮沸し，冷後，水を加えて 40

mL とし，ろ過する．ろ液 20 mL に希塩酸 2 mL を加え

て煮沸し，直ちに硫化水素をじゅうぶんに通じた後，生じた

沈殿をろ過し，残留物を水で洗う．ろ液及び洗液を合わせ，

硫酸 5 滴を加えて蒸発乾固し，強熱残分試験法を準用して

強熱するとき，残分は 5.0 mg 以下である．

（７） ヒ素 本品 0.40 g を水酸化カルシウム 0.20 g とよ

く混ぜ，強熱して得た残留物に希塩酸 5 mL を加えて溶か

し，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行

う（5 ppm 以下）．

（８） サリチル酸 本品 1.0 g にクロロホルム 20 mL を

加えて 5 分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を常温で蒸発し，

デシケーター（シリカゲル）で 2 時間乾燥するとき，残留

物は 5.0 mg 以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，希硝

酸 10 mL を加え，15 分間振り混ぜ，エタノール 5 mL を

加えて遊離したサリチル酸を溶かした後，水 50 mL を加え，

0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液で滴定

する（指示薬：キシレノールオレンジ試液 5 滴）．ただし，

滴定の終点は液の赤紫色が黄色に変わるときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

103758

L―シスチン
L― Cystine

C6H12N2O4S2：240.30

本品を乾燥したものは定量するとき，L―シスチン

（C6H12N2O4S2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品は水，エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の飽和水溶液 5 mL にニンヒドリン試液 1 mL

を加え，80 °C で 2 分間加熱するとき，液は紫色～赤紫色

を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1622 cm－1，1585 cm－1，

1487 cm－1 及び 1408 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－215 ～ －230°（乾 燥 後，1 g，1 mol/L
塩酸試液，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を 1 mol/L 塩酸試液 20 mL に溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.6 g を希塩酸 5 mL に溶かし，水を

加えて 45 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸 5 mL 及び水を

加えて 45 mL とする．ただし，検液及び比較液には塩化バ

リウム試液 5 mL ずつを加える（0.028 % 以下）．

（３） アンモニウム 本品 0.25 g を減圧蒸留用フラスコ

A にとり，水 140 mL 及び酸化マグネシウム 2 g を加え，

減圧蒸留装置を連結する．受器 B には吸収液としてホウ酸

溶液（1 → 200）20 mL を入れ，減圧蒸留用フラスコの枝
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アスピレーター�

アンモニア減圧蒸留装置�

単位 mm

A：減圧蒸留用フラスコ 200 mL
B：受器フラスコ 200 mL
C：水
D：温度計
E：漏斗

F：冷却水
G：ガスバーナー
H：ガラスコーク
J ：スクリューコーク付きゴム管
K：突沸防止用ガラス管

Cl

NH3Cl

NH3

Pt2+

の先端を吸収液に浸し，60 °C の水浴中で，留液 60 mL を

得るまで蒸留する．枝の先端を液面から離し，少量の水でそ

の部分を洗い込み，水を加えて 100 mL とし，検液とする．

比較液はアンモニウム標準液 5.0 mL を量り，減圧蒸留用

フラスコ A にとり，以下検液の調製法と同様に操作する．

検液及び比較液につき，試験を行う（0.02 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 他のアミノ酸 本品 0.20 g をとり，0.5 mol/L 塩酸

試液 50 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，0.5 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 200 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

5�L ずつを薄層クロマトグラフ用セルロースを用いて調製
した薄層板にスポットする．次に n―プロパノール/強アン

モニア水混液（67：33）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を 100 °C で 30 分間乾燥する．これにニンヒ

ドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80

°C で 5 分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.03 g を精密に量り，窒素

定量法により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 1.2015 mg C6H12N2O4S 2

貯 法 容 器 気密容器．

108582

シスプラチン
Cisplatin

H6Cl2N2Pt：300.05

本品を乾燥したものは定量するとき，シスプラチン

（H6Cl2N2Pt）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色の結晶性の粉末である．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けにくく，水又は生

理食塩液に溶けにくく，エタノール又はエーテルにほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 2000）5 mL に塩化第一スズ溶

液（1 → 100）2 ～ 3 滴を加えるとき，褐色の沈殿を生じ

る．

（２） 本品の塩化ナトリウムの 0.01 mol/L 塩酸試液溶液

（9 → 1000）溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 299 ～

303 nm に吸収の極大を示し，244 ～ 250 nm に吸収の極

小を示し，265 ～ 280 nm に吸収の肩を示す．

（３） 本品及びシスプラチン標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品の

スペクトルとシスプラチン標準品のスペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸

収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 2000）は塩化物の定性反応

（１）を呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（309 nm）：5.5 ～ 5.8（乾燥後，0.01 g，ジメ

チルホルムアミド，10 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g をジメチルホルムアミド 10 mL

に溶かすとき，液は黄色澄明である．

（２） アンミントリクロロ白金酸アンモニウム 本操作は光

を避け，遮光した容器を用いて行う．定量法の項で得た試料

溶液を用いる．別にアンミントリクロロ白金酸アンモニウム

標準品を 80 °C で 3 時間乾燥し，その 0.010 g を正確に

量り，塩化ナトリウムの 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（9 →

1000）に溶かし，正確に 200 mL とする．この液 2 mL を

正確に量り，塩化ナトリウムの 0.01 mol/L 塩酸試液溶液

（9 → 1000）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 50�L ずつを正確に量り，以下定量
法に記載の方法により試験を行う．それぞれの液のアンミン

トリクロロ白金酸アンモニウムのピーク面積 AT 及び AS を

比較するとき，AT は AS を超えない．

乾燥減量 0.1 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品及びシスプラチン標準品を乾燥し，その約

0.025 g ずつを精密に量り，それぞれを塩化ナトリウムの

0.01 mol/L 塩酸試液溶液（9 → 1000）に溶かし，正確に

50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び
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シスプラチン（H6Cl2N2Pt）の量（mg）
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標準溶液 25�L ずつを正確に量り，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液のシスプラチン

のピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 8 mm，長さ約 50 cm のステンレス管

に約 20�m の液体クロマトグラフ用ポリヒドロキシメ
タクリレート系樹脂を充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：生理食塩液

流量：シスプラチンの保持時間が約 25 分になるように調

整する．

カラムの選定：シスプラチン標準品及びアンミントリクロ

ロ白金酸アンモニウム標準品 5 mg ずつを塩化ナトリ

ウムの 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（9 → 1000）20 mL

に溶かす．この液 25�L につき，上記の条件で操作す
るとき，アンミントリクロロ白金酸アンモニウム，シス

プラチンの順に溶出し，その分離度が 2.5 以上のもの

を用いる．

試験の再現性：標準溶液 25�L につき，上記の条件で試
験を 6 回繰り返すとき，シスプラチンのピーク面積の

相対標準偏差は 0.6 % 以下である．

貯 法 容 器 気密容器．

108940

シゾフィラン
Sizofiran

（C24H40O20）n

本品は Schizophyllum commune Fries により生産された

抗腫瘍性多糖類の糖鎖を短縮したもので，β1 → 3 結合を

主鎖とし，β1 → 6 結合の側鎖を有する高分子グルカンで，

平均分子量は約 450000 である．

本品を乾燥したものは定量するとき，シゾフィラン

（（C24H40O20）n）95 ～ 105 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の繊維状，薄板状又は平板状の塊

片で，におい及び味はない．

本品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，水にやや溶け

やすく，メタノール，エタノール，アセトン又はエーテルに

ほとんど溶けない．

本品を新たに煮沸し冷却した水に溶かした液（1 → 100）

の pH は 4.5 ～ 7.0 である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１）本品の水溶液（1 → 1000）1 mL にアントロン試液 2

mL を加えるとき，液は青緑色を呈し，徐々に暗緑色に変わ

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 400）2 mL にホウ酸ナトリウム

（1 → 20）2 mL 及び塩化セチルピリジニウム（1 →

1000）10 mL を加えて振り混ぜるとき，白色の沈殿を生じ

る．

（３） 本品 0.07 g にコンゴーレッド溶液（1 → 2500）1

mL を加え，更に 0.14 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加え

て溶かし，全量を 25 mL とする．この液につき吸収スペク

トル測定法により試験を行うとき，波長 506 ～ 516 nm に

吸収の極大を示す．

（４） 本品をデシケーター（減圧，五酸化リン）で，16 時

間乾燥し，その 3 mg をとり，赤外吸収スペクトル測定法

の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数 3400

cm－1，2940 cm－1，1250 cm－1，1050 cm－1 及び 890 cm－1

付近に吸収を認める．

（５） 本品 0.01 g に pH 4.0 の McIlvaine 緩 衝液 1 mL

を加えて溶かし，これに exo ―β―1.3―グルカナーゼを 1 単

位加え，40 °C の恒温槽中で 1 時間振り混ぜた後，水浴中

で 1 分間加熱し，試料溶液とする．別に，ブドウ糖 0.050

g 及びゲンチオビオース 0.050 g を正確に量り，pH 4.0 の

McIlvaine 緩衝液に溶かして 10 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液のブドウ糖及

びゲンチオビオースのピーク面積を自動積分法により測定し，

次の式に従い R を求めるとき 0.9 ～ 1.2 である．

R ＝
AS － Glc
AS － Gen

×
AT － Gen
AT － Glc

AS － Glc：標準溶液のブドウ糖のピーク面積

AS － Gen：標準溶液のゲンチオビオースのピーク面積

AT － Glc：試料溶液のブドウ糖のピーク面積

AT － Gen：試料溶液のゲンチオビオースのピーク面積

操作条件

検出器：示差屈折計

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用プロピルアミノ化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水混液（13：7）

流量：ブドウ糖の保持時間が約 4 分になるように調整す

る．

カラムの選定：ブドウ糖及びゲンチオビオース 0.050 g

ずつを量り，pH 4.0 の McIlvaine 緩衝液を加えて溶か

し，10 mL とする．この液 10�L につき，上記の条
件で操作するとき，ブドウ糖，ゲンチオビオースの順に

溶出し，その分離度を求め 1.5 以上のものを用いる．

旋 光 度 〔α〕20D：＋18.0 ～ ＋24.0°（乾 燥 後，1 g，水，100
mL，100 mm）．
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［η］＝
1 － 1 － 0.32 ln

試料溶液の流下時間（秒）
水の流下時間（秒）

0.16 × 試料溶液の濃度（g/100 mL）

�

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色透明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う，比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.009 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う，比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.45 mL を加える（0.036 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g に硫酸マグネシウム水溶液（1

→ 4）4 mL を加えて混和し，水浴上で蒸発乾固した後，

徐々に加熱して炭化する．冷後，硫酸 1 mL を加え，注意

して加熱した後，強熱し，灰化する．もしこの方法で，なお

炭化物が残るときは，少量の硫酸で潤し，再び強熱して灰化

する．冷後，残留物に塩酸 2 mL を加えて溶かし，水浴上

で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤し，熱湯 10 mL を

加え，加温して溶かす．次にフェノールフタレイン試液を 1

滴加えた後，アンモニア試液を液が微赤色となるまで滴加し，

希酢酸 2 mL を加え，必要ならばろ過し，水 10 mL で洗

い，ろ液及び洗液をネスラー管に入れ，水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は硫酸マグネシウム水溶液（1 → 4）4 mL に硫酸

1 mL 及び 2 mL を加え，注意して加熱した後，強熱する．

冷後，残留物を塩酸 3 滴で潤し，以下検液の調製法と同様

に操作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る（10 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 2.0 g に硝酸マグネシウムのエタノール

溶液（1 → 10）20 mL を加え，エタノールに点火して燃焼

させた後，徐々に加熱して灰化する．もしこの方法で，なお

炭化物が残るときは，少量の硝酸で潤し，再び強熱して灰化

する．冷後，残留物に塩酸 3 mL を加え，水浴上で加温し

て溶かし，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試

験を行う（1 ppm 以下）．

（６） 窒素 本品を乾燥し，その約 2.0 g を精密に量り，

窒素定量法により試験を行うとき，窒素（N：14.007）の量

は 0.020 % 以下である．ただし，分解に用いる硫酸の量は

10 mL とし，加える水酸化ナトリウム溶液（2 → 5）の量

は 45 mL とする．

（７） 還元性物質 本品を乾燥し，その 0.30 g を正確に量

り，水を加えて溶かし，正確に 50 mL とし，試料溶液とす

る．別にブドウ糖を 105 °C で 6 時間乾燥し，その 0.30 g

を正確に量り，水を加えて溶かし，正確に 500 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，水を加えて 50 mL とし，比

較液とする．試料溶液及び比較液それぞれ 5 mL ずつを正

確に量り，アルカリ銅試液＊5 mL を正確に加え，水浴中で

15 分間加熱する．冷後，ヨウ化カリウム溶液（1 → 40）1

mL 及び希硫酸 1.5 mL を加え，0.005 mol/L チオ硫酸ナ

トリウム液で滴定する．（指示薬：デンプン試液 2 mL）．

試料溶液に対する滴定量は比較液に対する滴定量以上であ

る．

（８） ブドウ糖 本品 0.20 g をとり，水を加えて溶かし，

正確に 20 mL とし，試料溶液とする．別にブドウ糖 0.02

g をとり，水を加えて溶かし，正確に 200 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ず
つを，薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄

層板にスポットし，風乾する．次に，イソプロパノール/水/

n―ブタノール混液（12：4：3）を展開溶媒として約 15 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これにフェノール溶液（1

→ 20）を均等に噴霧した後，薄めた硫酸（1 → 2）を均等

に噴霧し，110 °C で 30 分間加熱するとき，試料溶液及び

標準溶液から得たスポットは褐色を呈し，試料溶液から得た

原点のスポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

（９） アセトン アルコール数測定法の第 1 法の装置を準

用し，本品 1.0 g を正確に量り，蒸留フラスコに入れ，水

30 mL を加え，沸騰石を入れた後，注意して蒸留する．留

液はあらかじめ氷水で冷却した共栓メスシリンダーに約 8

mL をとり，更に水を加えて，正確に 10 mL とし，試料溶

液とする．別にアセトン 0.50 g を正確に量り，水を加えて

正確に 100 mL とする．この液 4 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 1000 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液それぞれ 10�L ずつをとり，次の条件でガスク
ロマトグラフ法により試験を行うとき，試料溶液のアセトン

のピーク高さは標準溶液のそれより小さい．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス製カラム

にポリオキシエチレン（10）オクチルフェニルエーテル

を 150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土
に 20 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：70 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：アセトンの保持時間が約 2 分になるように調整す

る．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，16 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

粘 度

（１） シゾフィラン 本品を乾燥し，その 5 mg ～ 0.15 g

の間の適当な量を精密に量り，水を加えて溶かして正確に

20 mL とし，試料溶液とする．ただし，試料溶液濃度（g/

100 mL）は，相対粘度ηrel が 1.1 ～ 1.8 の範囲にあるよう

に調製する．試料溶液及び水につき，25 °C で粘度測定法第

1 法により試験を行い，試料溶液及び水の流下時間（秒）を

測定する．ただし，粘度計は，その概略の定数 K ＝ 0.005

（mm2/s2）の粘度計を用いる．

次の式を用いて本品の水溶液中における極限粘度［η］を

計算するとき，［η］は 3.0 ～ 6.0 の範囲にある．

（２） 高分子分画 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量

り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とした後，25±1

°C でかき混ぜながら，これに 5 ～ 15 % の沈殿を得るの

に必要な量のアセトン（通例，25 ～ 35 mL を徐々に加え

る．次に温度を 50 °C まで上げて沈殿を溶かした後，徐々

に温度を下げ，25±1 °C で 15 時間以上放置して再び生成

させた後，遠心分離して上澄液を除く，得られた沈殿を水に

溶かして凍結乾燥し，更にデシケーター（減圧，五酸化リ
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抑制率（%）＝（1 －
試験群の平均腫瘍質量（g）
対照群の平均腫瘍質量（g）

）× 100

シゾフィラン（（C24H40O20）n）の量（mg）

＝ シゾフィラン標準品の量（mg）×
AB － AT
AB － AS

ン）で，16 時間乾燥し，乾燥物につき，（１）を準用して極

限粘度を測定するとき，9.0 以下である．

（３） 低分子分画 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量

り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とした後，25±1

°C でかき混ぜながら，これに 85 ～ 95 % の沈殿を得るの

に必要なアセトン（通例，40 ～ 55 mL）を徐々に加える．

次に温度を 50 °C まで上げて沈殿のほとんどを溶かした後，

徐々に温度を下げ，25±1 °C で 15 時間以上放置して再び

沈殿を生成させた後，遠心分離して沈殿を除き，上澄液を減

圧で留去する．得られた残量物を水に溶かして凍結乾燥し，

更にデシケーター（減圧，五酸化リン）で，16 時間乾燥し，

乾燥物につき，（１）を準用して極限粘度を測定するとき，

0.5 以上である．

抗原性試験 本品 1.0 g をとり，生理食塩液に溶かし 100 mL

とし，試料溶液とする．

体重 250 ～ 300 g の栄養状態のよい健康なモルモット

4 匹を用い，第 1 日目及び第 3 日目，第 5 日目に試料溶

液 1.0 mL を腹腔内に注射する．別に対照として，同数の

モルモットに馬血清 0.10 mL を腹腔内に注射する．第 15

日目に 2 匹，第 22 日目に残りの 2 匹に，試料溶液を注射

したモルモットには試料溶液 0.20 mL を静脈内に注射し，

同様に馬血清を注射したモルモットに対しては馬血清 0.20

mL を静脈内に注射する．注射後 30 分間及び 24 時間の呼

吸困難，虚脱又は致死を観察するとき，本品によって感作し

たモルモットは前記の症状を示さない．

ただし，馬血清によって感作されたモルモットの 4 匹の

全部が呼吸困難または虚脱を示し，3 匹以上が死亡する．

毒性試験 本品 1.0 g をとり，生理食塩液を加えて溶かし，

100 mL とし，試料溶液とする．

体重約 20 g の栄養状態のよい健康なマウス 5 匹を使用

し，それぞれに試料溶液 0.4 mL を静脈内に注射するとき，

注射後 72 時間以内にいずれも死亡しない．注射後 72 時間

以内に死亡したものがあるときは，更に体重 19.5 ～ 20.5 g

のマウス 10 匹につき，試験を繰り返し，72 時間以内にそ

のいずれもが生存する．

発熱性物質試験 本品 1.0 g をとり，生理食塩液を加えて溶

かし 100 mL とする．この液につき試験するとき，発熱性

物質陰性である．ただし，試験用量はウサギ体重 1 kg に

つき 1 mL とする．

抗腫瘍試験 体重 20 ～ 25 g の栄養状態のよい健康な Jcl：

ICR マウスを試験群，対照群それぞれ 10 匹以上ずつ同数

用いる．Jcl：ICR マウスで継代した Sarcoma―180 の細胞

（1 週間後の腹水）約 2 × 106 個をリン酸塩等張緩衝液で

希釈し，0.1 mL とした液を試験群及び対照群のマウスの鼠

径部皮下に移植する．試験群は腫瘍移植後 24 時間に，マウ

スの体重 1 kg につき本品 10 mg になる量をとり，生理

食塩液を加えて溶かし 0.05 mL とした液を，大腿部に筋肉

注射する．対照群は腫瘍移植後 24 時間に，生理食塩液

0.05 mL を大腿部に筋肉注射する．腫瘍移植後 31 日に腫

瘍を摘出して質量を計り，各群の平均質量を求め，次の式に

よって計算するとき，抑制率は 80 % 以上である．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，水

25 mL を加えて時々振り混ぜながら溶かし，16 時間放置し

た後，更に水を加えて全量を正確に 50 mL とし，A 液と

する．A 液及び水それぞれ 5 mL ずつを正確に共栓付遠沈

管にとり，ホウ酸ナトリウム溶液（1 → 20）5 mL ずつを

正確に加えてよく振り混ぜ，更に塩化セチルピリジニウム溶

液（1 → 1000）10 mL 及び 0.01 mol/L 硫酸ナトリウム溶

液 10 mL ずつを正確に加えて激しく振り混ぜた後，30 分

間放置（30±1 °C）する．それぞれの液を遠心分離（12000

min－1，30 分間，25±3 °C）し，上澄液 1 mL ずつを正確

に量り，水を加えて全量を正確に 5 mL とし，それぞれ試

料溶液（T）及び空試験液（B）とする．別に，シゾフィラ

ン標準品を乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，以下，本

品と同様に操作して得られた液を標準溶液（S）とする．試

料溶液，空試験液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 259 nm におけ

る吸光度 AT，AB 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

100940

次炭酸ビスマス
Bismuth Subcarbonate

本品を乾燥したものは定量するとき，ビスマス（Bi：

208.98）80.0 ～ 82.5 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の粉末で，におい及び味はない．

本品は水，酢酸，エタノール又はエーテルにほとんど溶け

ない．

本品は塩酸又は硝酸に泡だって溶ける．

本品は光によって着色する．

確認試験

（１） 本品はビスマス塩の定性反応を呈する．

（２） 本品は炭酸塩の定性反応（１）を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水 2 mL 及び硝酸 2 mL を

加えて溶かし，これに希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は硝酸 2 mL

を水浴上で蒸発乾固し，0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL，希硝酸

6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.036 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 5.0 g に塩酸 8 mL を加えて溶かし，

水 50 mL を加えた後，アンモニア試液で中和する．生じた

沈殿をろ過し，水で洗い，ろ液及び洗液を合わせて 100 mL

とする．この液 40 mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液

は塩酸 3.2 mL に水 20 mL を加え，アンモニア試液で中

和した後，0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL，希塩酸 1 mL 及び

水を加えて 50 mL とする（0.024 % 以下）．

（３） 硝酸塩 本品 0.10 g に薄めた硫酸第一鉄試液（1 →

2）5 mL を加えて振り混ぜ，これを硫酸 5 mL 上に注意し

て層積するとき，接界面は赤褐色を呈しない．

（４） 銅 本品 0.5 g に希塩酸 25 mL を加えて溶かす．

この液にアンモニア試液 25 mL を加えてアルカリ性とし，
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0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 4.180 mg Bi
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5′―シチジル酸（C9H14N3O8P）の量（%）

＝
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WT
×

AT
AS
×
100 － LS
100 － LT

× 50 × 0.6618

生じた沈殿をろ過するとき，ろ液は青色を呈しない．

（５） 鉛 本品 1.0 g をとり，水酸化カリウム溶液（1 →

6）5 mL を加え，注意しながら 2 分間煮沸し，冷後，遠心

分離する．上澄液を試験管にとり，クロム酸カリウム試液

10 滴を加え，氷酢酸 0.6 mL を加えて酸性にするとき，液

は混濁又は黄色の沈殿を生じない．

（６） 銀 本品 1.0 g に硝酸 5 mL を加えて溶かし，水を

加えて 20 mL とする．この液に希塩酸 2 ～ 3 滴を加える

とき，液は混濁しない．

（７） アルカリ土類金属又はアルカリ金属 本品 2.0 g に

酢酸 40 mL を加え，2 分間煮沸し，冷後，水を加えて 40

mL とし，ろ過する．ろ液 20 mL に希塩酸 2 mL を加え

て煮沸し，直ちに硫化水素をじゅうぶんに通じた後，生じた

沈殿をろ過し，残留物を水で洗う．ろ液及び洗液を合わせ，

硫酸 5 滴を加えて蒸発乾固し，強熱残分試験法を準用して

強熱するとき，残分は 5.0 mg 以下である．

（８） ヒ素 本品 0.40 g に塩酸 2 mL 及び水 3 mL を加

えて溶かし，これを検液とし，装置 B を用いる方法により

試験を行う（5 ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，薄め

た硝酸（2 → 5）5 mL を加え，加温して溶かし，水を加え

て正確に 100 mL とする．この液 25 mL を正確に量り，

水 200 mL を加え，0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二

ナトリウム液で滴定する（指示薬：キシレノールオレンジ試

液 2 ～ 3 滴）．ただし，滴定の終点は，液の赤紫色が黄色

に変わるときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

005212

シチコリン
Citicoline

C14H26N4O11P2：488.32

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，シチコリン

（C14H26N4O11P2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール，アセトン又は

クロロホルムにほとんど溶けない．

本品は極めて吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 1 mg に希塩酸 3 mL 及び臭素試液 1 mL を

加え，水浴中で 30 分間加熱し，空気を吹き込んで臭素を除

いた後，オルシンのエタノール溶液（1 → 10）0.2 mL を

加え，次いで硫酸第二鉄アンモニウムの塩酸溶液（1 →

1000）3 mL を加え，水浴中で 20 分間加熱するとき，液は

緑色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，水浴中

で 60 分間加熱した後，水冷し，ライネッケ塩試液 1 mL

を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.2 g をるつぼにとり，水酸化ナトリウム試液

4 滴を加えて潤し，注意しながら弱く加熱して炭化する．次

に希硝酸 10 mL を加え，水浴上で 30 分間加熱した後，水

10 mL を加え，ろ過する．ろ液に水酸化ナトリウム試液を

加えて中和した液は，リン酸塩の定性反応を呈する．

（４） 本品 3 mg に 0.01 mol/L 塩酸試液 200 mL を加え

て溶かした液の吸収スペクトルを測定するとき，波長 276

～ 282 nm に吸収の極大を示す．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 2.5 ～ 3.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 8 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） アンモニウム 本品 0.20 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 10.0 mL を用いる（0.05 %

以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 遊離リン酸 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶か

し，これにモリブデン酸アンモニウムの 0.5 mol/L 硫酸溶

液（1 → 40）1 mL 及び 1―アミノ―2―ナフトール―4―スルホ

ン酸試液 0.5 mL を加え，5 分間放置するとき，液の色は

次の比較液の色より濃くない．

比較液：リン酸標準液 4.0 mL に水を加えて 10 mL と

し，以下同様に操作する．

（６） 5′―シチジル酸 定量法の試料溶液調製後のイオン交

換樹脂カラムにつき，100 mL のメスフラスコを受器として

0.01 mol/L 塩酸で溶離する．通過液を合わせ正確に 100

mL とした後，試料と同様に操作して調製した空試験液を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 280

nm における吸光度 AT を測定する．AT，定量法で採取し

た試料量（WTmg）及び標準品の量（WSmg），定量法で求め

た標準品についての吸光度（AS）並びに標準品の乾燥減量

（LS %）及び試料の乾燥減量（LT %）から，次の式によって

計算するとき，5′―シチジル酸の量は 1.0 % 以下である．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，100 °C，4

時間）．

定 量 法 本品及びシチコリン標準品約 0.1 g ずつを精密に

量り，それぞれ水を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

それぞれの各液 3 mL ずつを正確に量り，強塩基性イオン

交換樹脂カラムに通し，次に，あらかじめ 0.1 mol/L 塩酸
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シチコリン（C14H26N4O11P2）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したシチコリン標準品の量（mg）×
AT
AS

第一鉄塩の量（mg）

＝ 硫酸第一鉄アンモニウムの量（mg）

×
AT － AT′
AS － AS′

×
1
20
× 0.1424

試液 20.0 mL を入れた 200 mL のメスフラスコを受器と

して，薄めた 0.1 mol/L 塩化ナトリウム試液（1 → 10）で

溶離し，通過液を合わせて，正確に 200 mL とし，それぞ

れ試料溶液及び標準溶液とする．これらの液につき，試料及

びシチコリン標準品と同様の操作を行って得た空試験液を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 280

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 冷所に保存する．

容 器 気密容器．

108683

シデフェロン
Cideferron

本品はデキストリン及びクエン酸が配位した水酸化第二鉄

の高分子錯体である．

本品を乾燥したものは定量するとき，鉄（Fe：55.85）

39.0 ～ 45.8 % を含む．

性 状 本品は褐色の粉末で，におい及び味はない．

本品は熱湯にやや溶けやすく，エタノール又はエーテルに

ほとんど溶けない．

本品は水に徐々に溶解する．

本品は塩酸に溶ける．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に希硫酸 25 mL 及び水 25 mL を加え，

水浴中で加熱して溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL

に α ―ナフトールのエタノール溶液（1 → 50）5 mL 及び

硫酸 3 mL を滴加するとき，液は紫色を呈する．

（２）（１）の試料溶液は第二鉄塩の定性反応を呈する．

（３） 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，水浴中で 1 時間加

熱して溶かし，冷後，塩酸 1 mL 及びメタノール 20 mL

を加えて 10 分間振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液を水

浴上で蒸発乾固し，残留物を水 1 mL に溶かした液はクエ

ン酸塩の定性反応（１）を呈する．

pH 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，水浴中で 1 時間加熱し

て溶かし，冷却した液の pH は 7.6 ～ 8.8 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をとり，水 10 mL を加え，時々

振り混ぜながら水浴中で 1 時間加熱して溶かした液は濃い

褐色である．冷後，この液をろ過し，ろ紙を水 20 mL で洗

った後，観察するとき，ろ紙上に残留物を認めない．

（２） 遊離クエン酸 本品 1.5 g をとり，水 20 mL を加

え，時々振り混ぜながら水浴中で 1 時間加熱して溶かし，

冷後，水を加えて 25 mL とし，試料溶液とする．別にクエ

ン酸 0.10 g をとり，水 25 mL に溶かし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にエ

タノール/強アンモニア水/水混液（25：4：3）を展開溶媒と

して約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに重ク

ロム酸カリウム・硫酸試液＊を均等に噴霧するとき，試料溶

液には標準溶液から得たスポットと同じ位置にスポットを認

めない．

（３） 塩化物 本品 0.10 g をとり，水 25 mL を加え，水

浴中で加熱して溶かした後，硝酸 3 mL を加え，澄明にな

るまで加熱し，冷後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L

塩酸 0.45 mL に硝酸 3 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加え

て 50 mL とする（0.160 % 以下）．

（４） 重金属 本品 0.5 g をとり，水 20 mL を加え，

時々振り混ぜながら水浴中で 30 分間加熱して溶かした後，

硝酸 3 mL を加え，5 分間穏やかに煮沸し，冷後，遠心分

離する．上澄液をとり，沈殿を希硝酸 10 mL ずつで 2 回

洗い，毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を磁製皿に入れ，水

浴上で蒸発乾固する．残留物を王水 3 mL に溶かし，再び

水浴上で蒸発乾固する．残留物を 6 mol/L 塩酸試液 5 mL

に溶かし，分液漏斗に移す．磁製皿を 6 mol/L 塩酸試液 5

mL ずつで 2 回洗い，洗液を分液漏斗に合わせ，エーテル

40 mL ずつで 2 回，次に 20 mL で振り混ぜた後，静置し，

分離したエーテル層を除く．水層に塩酸ヒドロキシルアミン

0.05 g を加えて溶かし，水浴上で 10 分間加熱し，冷後，

強アンモニア水を滴加して液の pH を 3 ～ 4 に調整した

後，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液は磁製皿に鉛標準液 2.0 mL を量り，王水 3

mL を加え，以下同様に操作する（40 ppm 以下）．

（５） 第一鉄塩 本品約 0.10 g を精密に量り，少量の水で

潤し，塩酸 5 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別に硫酸第一鉄アンモニウム約

0.14 g を精密に量り，水 50 mL に溶かし，塩酸 10 mL

及び水を加えて正確に 200 mL とする．この液 10 mL を

正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液 1 mL ずつを共栓試験管 T 及び T′に正

確に量り，それぞれにリン酸 1.0 mL を加えて振り混ぜた

後，T には α，α′―ジピリジル溶液（1 → 250）2.0 mL
を加えて振り混ぜた後，クエン酸ナトリウム試液 5.0 mL

を加えて振り混ぜる．T′には水 2.0 mL を加えて振り混ぜ

た後，クエン酸ナトリウム試液 5.0 mL を加えて振り混ぜ，

それぞれ 1 時間放置する．別に標準溶液 1 mL ずつを共栓

試験管 S 及び S′に正確に量り，試料溶液と同様に操作す

る．これらの液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 524 nm における吸光度 AT，

AT′，AS 及び AS′を測定するとき，第一鉄塩の量は 1.0 %

以下である．

（６） ヒ素 本品 2.0 g を分解フラスコにとり，硝酸 6

mL，水 10 mL 及び硫酸 4 mL を加え，沈殿を生じるまで

注意して加熱する．冷後，水 10 mL を加え，再び沈殿を生

じるまで加熱する．冷後，水 10 mL を加え，加熱して沈殿

を溶かした後，亜硫酸水 10 mL を加え，二酸化イオウのに

おいを発しなくなるまで加熱し，冷後，水を加えて 20 mL
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とする．この液 10 mL をとり，アスコルビン酸 1.0 g を

加えて溶かし，これを検液とし，装置 B を用いる方法によ

り試験を行うとき，次の標準色より濃くない．

標準色：本品を用いないで同様に操作した後，この液 10

mL を発生瓶に入れ，ヒ素標準液 2 mL を正確に加え，更

にアスコルビン酸 1.0 g を加えて溶かし，以下検液の試験

と同様に操作する（2 ppm 以下）．

（７） 遊離デキストリン 本品 0.15 g をとり，水 50 mL

を加え，時々振り混ぜながら水浴中で 1 時間加熱して溶か

す．冷後，この液を振り混ぜながらコロイド滴定用メチルグ

リコールキトサン液（1 → 500）を沈殿が生じなくなるまで

滴加し，更に 0.5 mL を加える．次に液を振り混ぜて静置

するとき，上澄液が無色澄明になるまでコロイド滴定用ポリ

ビニル硫酸カリウム溶液（1 → 2500）を滴加し，ろ過する．

水 10 mL ずつで 2 回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，6

mol/L 塩酸試液 10 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴

中で 4 時間加熱する．冷後，8 mol/L 水酸化ナトリウム試

液を加えて中和し（指示薬：メチルオレンジ試液 2 滴），フ

ェーリング試液 40 mL を加え，3 分間穏やかに煮沸する．

冷後，沈殿がなるべくフラスコ内に残るように注意しながら

上澄液をガラスろ過器（G 4）を用いてろ過し，更にフラス

コ内の沈殿を温湯で洗液がアルカリ性を呈しなくなるまで洗

い，洗液は先のガラスろ過器でろ過する．フラスコ内の沈殿

を硫酸第二鉄試液 20 mL に溶かし，これを先のガラスろ過

器を用いてろ過した後，ガラスろ過器を水洗し，ろ液及び洗

液を合わせ，80 °C に加熱した後，0.1 mol/L 過マンガン酸

カリウム液で滴定するとき，その消費量は 7.1 mL 以下で

ある．

乾燥減量 4.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

毒性試験 本品に水を加え，水浴中で 1 時間加熱して溶かし，

冷後，その 1 mL 中に定量法から得た値に基づき鉄（Fe）

0.025 g を含むように調製し，試料溶液とする．体重 1 kg

当たり試料溶液 12 mL を，体重 20 ～ 25 g の栄養状態

のよい健康な雄のマウス 10 匹の尾静脈に 8 ～ 12 秒間で

注射する．注射後，7 日以内にいずれのマウスも死亡しない．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，ヨウ

素瓶に入れ，少量の水で潤し，塩酸 10 mL を加えて溶かし，

水 30 mL 及びヨウ化カリウム 3 g を加えて密栓してよく

振り混ぜ，暗所に 30 分間放置した後，水 100 mL を加え，

遊離したヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定

する（指示液：デンプン試液 1 mL）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL ＝ 5.585 mg Fe

貯 法 容 器 気密容器．

109005

ジドブジン
Zidovudine

C10H13N5O4： 267.24

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ジドブジン

（C10H13N5O4）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の粉末である．

本品はメタノールに溶けやすく，エタノール（99.5）にや

や溶けやすく，水にやや溶けにくい．

確認試験 本品及びジドブジン標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品の

スペクトルとジドブジン標準品のスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕25D：＋60.5 ～ ＋63.0°（脱水物に換算したもの
0.50 g，エタノール（99.5），50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質

（�） 薄層クロマトグラフ法 本品 0.20 g をとり，メタノ

ールを加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．

液体クロマトグラフ用チミン，薄層クロマトグラフ用 1―［（2

R，5 S）―2，5―ジヒドロ―5―（ヒドロキシメチル）―2―フリル］チ

ミン及び薄層クロマトグラフ用トリフェニルメタノールを

各々 0.020 g をとり，試料溶液 1 mL を加え，メタノール

を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液に対し

1.0 % の標準溶液とする．1.0 % の標準溶液 5 mL，2.5

mL 及び 1 mL をとり，メタノールを加えて正確に 10 mL

とし，試料溶液に対し 0.5 %，0.25 % 及び 0.1 % の標準溶

液とする．試料溶液及び各標準溶液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び各標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メ

タノール混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射し，試料溶液及び標準溶液から得られるスポットの濃度

を比較するとき，1―［（2 R，5 S）―2，5―ジヒドロ―5―（ヒドロキ

シメチル）―2―フリル］チミンは，0.5 % 以下であり，チミン

及びジドブジン以外のスポットは，ジドブジンの濃度と比較

するとき，各々 0.5 % 以下である．更に，これにバニリン

の硫酸溶液（1 → 100）を均等に噴霧し，試料溶液及び標準

溶液から得られるスポットの濃度を比較するとき，トリフェ

ニルメタノールは，0.5 % 以下である．
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チミンの量（%）

＝ 液体クロマトグラフ用チミンの量（mg）

×
AT

AS × WT
× 20

ジドブジン（C10H13N5O4）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したジドブジン標準品の量（mg）×
AT
AS

N
NO

O

O

CH2CH3

COOH

（�） 液体クロマトグラフ法 液体クロマトグラフ用チミン

約 0.02 g を精密に量り，メタノール 100 mL を加えて溶

かし，移動相を加えて，正確に 250 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 50 mL とし，標

準溶液とする．定量法で得た試料溶液及び標準溶液 10�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，

以下の式に従いチミンの量を求めるとき，2.0 % 以下である．

また，試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定

し，面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，ジドブジ

ンに対する保持時間の比が 1.2 の 3′―クロロ―3′―デオキシ

チミジンは 1.0 % 以下であり，その他の類縁物質（1―［（2

R，5 S）―2，5―ジヒドロ―5―（ヒドロキシメチル）―2―フリル］チ

ミンは除く）は 0.5 % 以下である．

WT：試料の採取量（mg）

AT：試料溶液から得たチミンのピーク面積

AS：標準溶液から得たチミンのピーク面積

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：カラムの選定の液 10�L から得た 3′―クロロ
―3′―デオキシチミジンのピーク高さがフルスケールの 3

～ 6 % になるように調整する．

面積測定範囲：ジドブジンの保持時間の約 2 倍の範囲

（�） 総類縁物質 上記の（�）及び（�）で得られた全類
縁物質を合計するとき，3.0 % 以下である．

水 分 1.0 % 以下（0.25 g，電量滴定法）．

強熱残分 0.25 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びジドブジン標準品約 0.1 g ずつを精密に

量り，それぞれに移動相を加えて溶かし，正確に 100 mL

とする．この液 10 mL ずつを正確に量り，それぞれに移動

相を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを正確にとり，次の
条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの

液のジドブジンのピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：265 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：薄めたメタノール（1 → 5）

流量：ジドブジンの保持時間が約 15 分になるように調整

する．

カラムの選定：ジドブジン標準品 0.10 g を移動相 100

mL に溶かす．別に，カラム選定用 3′―クロロ―3′―デオ

キシチミジン 5 mg を移動相 50 mL に溶かす．これ

らの液をそれぞれ 10 mL 及び 1 mL をとり，移動相

を加えて 50 mL とする．この液 10�L につき，上記
の条件で操作するとき，ジドブジン，3′―クロロ―3′―デ

オキシチミジンの順に溶出し，その分離度が 1.4 以上

であり，ジドブジンのテーリングファクターが 1.5 以

下のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作し，試験を 6 回繰り返すとき，ジドブジンのピーク

面積の相対標準偏差は 2.0 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108443

シノキサシン
Cinoxacin

C12H10N2O5：262.22

本品を乾燥したものは定量するとき，シノキサシン

（C12H10N2O5）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはな

いか，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はジメチルホルムアミド又はクロロホルムに溶けにく

く，無水エタノールに極めて溶けにくく，水又はエーテルに

ほとんど溶けない．

本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 265 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 2 mg に水 25 mL を加え，加温して溶かし，

塩化第二鉄試液及び 1 mol/L 塩酸試液数滴を加えるとき，

液は赤だいだい色を呈する．

（２） 本品 0.01 g を濃クロモトロプ酸試液 10 mL に溶か

し，加温するとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品 0.03 g を希水酸化ナトリウム試液 10 mL に溶

かし，水を加えて 100 mL とする．この液 1 mL に 0.1

mol/L 塩酸試液を加えて 50 mL とした液につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

261 ～ 265 nm 及び 352 ～ 356 nm に吸収の極大を示す．

また，それぞれの吸収極大の波長における吸光度を A1 及び

A2 とするとき，A2/A1 は 0.38 ～ 0.43 である．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1742 cm－1，1623

cm－1，1286 cm－1，879 cm－1，844 cm－1 及 び 818 cm－1 付

近に吸収を認める．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 0.20 g を希水酸化ナトリウム試液 10

mL に溶かし，0.1 mol/L 塩酸試液 20 mL を加えて振り混

ぜ，ろ過し，ろ液に水を加えて 50 mL とする．これを検液
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノール液 1 mL

＝ 26.222 mg C12H10N2O5

COOH

CH3

O

HO H

xC42H70O35  (β-cyclodextrin)

H OH

とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.20 mL

を加える（0.048 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.010 g をクロロホルム 10 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，ク

ロロホルムを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/メタノール/薄めたギ酸（18 →

25）混液（8：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 70 mL に溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム・メタノール液で滴定する（指示薬：チモールブルー・

ジメチルホルムアミド試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液

の黄色が青色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

109209

ジノプロストン β―シクロデキストリン
包接化合物
Dinoprostone β― Cyclodextrin Clathrate

本品はジノプロストンβ―シクロデキストリン包接化合物

で，定量するとき，ジノプロストン（C20H32O5：352.47）6.5

～ 8.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は粉末で，においはない．

本品は水に溶けにくく，酢酸エチルにほとんど溶けない．

本品はエタノールに一部溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.07 g に水 20 mL を加えて溶かし，酢酸エチ

ル 20 mL を加え，振り混ぜ機を用いて 5 分間振り混ぜた

後，遠心分離して酢酸エチル層をとり，35 °C の水浴中で加

温しながら窒素を送り，酢酸エチルを留去する．残留物に硫

酸 2 mL を加えて振り混ぜるとき，液はだいだい赤色を呈

する．

（２） 本品 0.015 g に水 5 mL を加えて溶かし，酢酸エチ

ル 5 mL を加え，振り混ぜ機を用いて 5 分間振り混ぜた後，

遠心分離して酢酸エチル層をとり，35 °C の水浴中で加温し

ながら窒素を送り，酢酸エチルを留去する．残留物にエタノ

ール 5 mL を加えて溶かし，この液 1 mL に m―ジニトロ

ベンゼン試液 3 mL を加え，氷冷しながら水酸化カリウム

のエタノール溶液（17 → 100）3 mL を加え，氷冷して暗

所に 20 分間放置するとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品 0.1 g にヨウ素試液 1 mL を加え，水浴中で加

熱して溶かした後，常温に放置するとき，褐色の沈殿を生じ

る．

（４） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 279 ～ 283

nm に吸収の極大を示さない．また，試料溶液 10 mL に 2

mol/L 水酸化カリウム・エタノール試液 3 mL 及び薄めた

無アルデヒドエタノール（7 → 10）を加えて 20 mL とし

15 分間放置した液は，波長 279 ～ 283 nm に吸収の極大

を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋120 ～ ＋140°（乾燥後，0.1 g，希エタ
ノール，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し試

験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm

以下）．

（２） ヒ素 本品 0.5 g をとり，水 15 mL を加え，水浴

上で加温して溶かし，これを検液とし，装置 B を用いる方

法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.15 g に水 20 mL を加えてよく振

り混ぜた後，酢酸エチル 20 mL を加え，5 分間振り混ぜ，

遠心分離する．酢酸エチル層をとり，無水硫酸ナトリウム 4

g を加えて 5 分間振り混ぜ，上澄液をとり，試料溶液とす

る．この液につき，薄層クロマトグラフ法によって試験を行

う．試料溶液 10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを
用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/

テトラヒドロフラン/氷酢酸混液（10：2：1）を展開溶媒と

して約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにリン

モリブデン酸のエタノール溶液（1 → 10）を均等に噴霧し，

100 °C で 5 分間加熱するとき，暗青色の単一のスポットを

認める．

乾燥減量 12.0 % 以下（0.5 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，水 30 mL を正確に

加えて溶かし，無アルデヒドエタノールを加えて正確に 100

mL とする．この液 20 mL を正確に量り，薄めた無アルデ

ヒドエタノール（7 → 10）を加えて正確に 100 mL とし，

試料溶液とする．試料溶液 10 mL を正確に量り，2 mol/L

水酸化カリウム・エタノール試液 3 mL 及び薄めた無アル

デヒドエタノール（7 → 10）を加えて正確に 20 mL とし，

15 分間放置する．この液につき，2 mol/L 水酸化カリウム・

エタノール試液 3 mL に薄めた無アルデヒドエタノール（7

→ 10）を加えて正確に 20 mL とした液を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 281 nm 付近に

おける吸収の極大波長で吸光度 AT を測定する．また，試

料溶液 10 mL を正確に量り，薄めた無アルデヒドエタノー

ル（7 → 10）を加えて正確に 20 mL とし，この液につき，

薄めた無アルデヒドエタノール（7 → 10）を対照として同
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ジノプロストン（C20H32O5）の量（mg）

＝
AT － AB
670

× 10000

O

H

H3C
OOCCH2CH2

H H

H

H

OH

シピオン酸オキサボロン（C26H38O4）の量（mg）

＝
A
315

× 40000

Al

NH2H2C

C OO

OH

OH

xH2O

様に吸光度 AB を測定する．

貯 法

保存条件 シリカゲルを入れ，遮光して 5 °C 以下で保存す

る．

容 器 気密容器．

005214

シピオン酸オキサボロン
Oxabolon Cypionate

C26H38O4：414.58

本品を乾燥したものは定量するとき，シピオン酸オキサボ

ロン（C26H38O4）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，アセトン又はエーテル

にやや溶けにくく，メタノール又はエタノールに極めて溶け

にくく，水にほとんど溶けない．

融点：約 160 °C

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 2000）2 mL に塩化第

二鉄溶液（1 → 40）1 ～ 2 滴を加えるとき，液は直ちに暗

青色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 2000）2 mL にイソニ

アジド試液 4 mL を加えて混和し，10 分間放置するとき，

液は淡黄色を呈する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 273 ～ 279 nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋28 ～ ＋32°（乾燥後，0.5 g，クロロホ
ルム，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にクロロホルム 10 mL を加えて

溶かすとき，液は澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.010 g にクロロホルム 10

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液 25�L を
薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板に

スポットする．次にベンゼン/無水エタノール混液（49：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに希硫酸を均等に噴霧し，105 °C で 20 分間加熱する

とき，赤褐色～赤紫色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.50 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.04 g を精密に量り，エタ

ノール 150 mL を加え，加温して溶かし，冷後，エタノー

ルを加えて正確に 200 mL とする．この液 5 mL を正確に

量り，エタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 276

nm 付近における吸収の極大波長で吸光度 A を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

005213

ジヒドロキシアルミニウム
アミノアセテート
Dihydroxyaluminum Aminoacetate

アルミニウム グリシネート

C2H6AlNO4・xH2O

本品を乾燥したものは定量するとき，酸化アルミニウム

（Al2O3：101.96）35.5 ～ 38.5 % 及 び 窒 素（N：14.01）9.9

～ 10.6 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末又は粒で，においはなく，味はわず

かに甘い．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に大部分溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に希塩酸 5 mL を加え，加温して溶かす．

冷後，水 20 mL を加え，水酸化ナトリウム試液を加えて中

和するとき，白色のゲル状沈殿を生じる．沈殿をろ取し，希

塩酸に溶かした液はアルミニウム塩の定性反応を呈する．

（２）（１）で得たろ液 0.2 mL に水 5 mL を加え，ニン

ヒドリン試液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は紫

色を呈する．

純度試験

（１） 液性 本品 1.0 g に水 25 mL を加え，よく振り混

ぜた液の pH は 6.5 ～ 7.5 である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希硝酸 30 mL を加え，加温

して溶かす．冷後，水を加えて 50 mL とし，ろ過する．ろ

液 5 mL をとり，これを検液とし，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL を加える（0.178 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g に希塩酸 15 mL を加え，加温

して溶かす．冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．

ろ液 10 mL をとり，これを検液とし，試験を行う．比較液

には 0.005 mol/L 硫酸 0.60 mL を加える（0.288 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g に希塩酸 15 mL を加え，加温

して溶かす．冷後，ろ過し，ろ液に酢酸ナトリウム試液 15

mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを
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0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.5490 mg Al2O3

N

CH

N

H

検液とし，試験を行う．比較液は希塩酸 15 mL を水浴上で

蒸発乾固し，希酢酸 2 mL，鉛標準液 3.0 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（15 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.40 g に希塩酸 5 mL を加え，加温し

て溶かす．冷後，これを検液とし，装置 A を用いる方法に

より試験を行う（5 ppm 以下）．

乾燥減量 14.5 % 以下（2 g，130 °C，24 時間）．

制 酸 力 本品約 0.25 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

0.1 mol/L 塩酸 100 mL を正確に加え，密栓して 37±2 °C

で 1 時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 50 mL を正確に

量り，過量の塩酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で pH

3.5 になるまで，よくかき混ぜながら滴定する．本品の換算

した乾燥物 1 g につき，0.1 mol/L 塩酸の消費量は 170

mL 以上である．

定 量 法

（１） 酸化アルミニウム 本品を乾燥し，その約 2.5 g を

精密に量り，塩酸 15 mL を加え，加温して溶かす．冷後，

水を加えて正確に 500 mL とする．この液 20 mL を正確

に量り，0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム

液 25 mL を正確に加え，pH 4.8 の酢酸・酢酸アンモニウ

ム緩衝液 20 mL を加えた後，5 分間煮沸し，冷後，エタノ

ール 50 mL を加え，0.05 mol/L 酢酸亜鉛液で滴定する

（指示薬：ジチゾン試液 2 mL）．ただし，滴定の終点は液の

淡暗緑色が淡赤色に変わるときとする．同様の方法で空試験

を行う．

（２） 窒素 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，

窒素定量法によって試験を行う．ただし，滴定には 0.01

mol/L 硫酸を用い，滴定の終点は液の緑色が微灰青色を経

て微灰赤紫色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行

う．

0.01 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 0.28013 mg N

貯 法 容 器 気密容器．

100163

ジフェニルイミダゾール
Diphenylimidazole

C15H12N2：220.27

本品を乾燥したものは定量するとき，ジフェニルイミダゾ

ール（C15H12N2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール又はエタノールに

やや溶けにくく，アセトン又はクロロホルムに溶けにくく，

エーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） スルファニル酸 0.05 g に希塩酸 2 mL を加えて加

温し，氷水で冷却し，振り動かしながら亜硝酸ナトリウム試

液 0.3 mL を徐々に加えた後，本品 1 mg を加え振り混ぜ

る．これに水酸化カリウム試液 6 mL を加えるとき，液は

だいだい赤色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1606 cm－1，1596

cm－1，957 cm－1，761 cm－1 及び 697 cm－1 付近に吸収を認

める．

融 点 234 ～ 236 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にメタノール 10 mL を加え加温

して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.5 g にメタノール 80 mL を加え加

温して溶かす．冷後，この液 40 mL をとり，希硝酸 6 mL

及びメタノールを加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL，メタノ

ール 40 mL，希硝酸 6 mL 及びメタノールを加えて 50

mL とする（0.014 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g にメタノールを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にこの液 1 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とする．

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液それぞれ 10�L を正確に量り，薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/メタノール混液（7：1）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 70 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 22.027 mg C15H12N2

貯 法 容 器 気密容器．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 44.80 mg（C16H19ClN2O）2・C12H10O6S2

(CH3)3C

SO3Na

C(CH3)3

101225

ジフェニルジスルホン酸
カルビノキサミン
Carbinoxamine Diphenyldisulfonate

（C16H19ClN2O）2・C12H10O6S2・H2O：913.93

本品を乾燥したものは定量するとき，ジフェニルジスルホ

ン酸カルビノキサミン〔（C16H19ClN2O）2・C12H10O6S2：895.91〕

97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，エタノールに溶けにくく，水

に極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 158 °C（乾燥後）．

確認試験

（１） 本品 0.02 g をとり，過酸化水素試液 15 mL を吸収

液とし，酸素フラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混

ぜて燃焼ガスを吸収させた液 5 mL に塩化バリウム試液 2

～ 3 滴を加えるとき，白色の混濁又は沈殿を生じ，これに

希硝酸を追加しても混濁又は沈殿は溶けない．

（２） 本品 0.1 g に水 20 mL を加え加温して溶かし，試

料溶液とする．試料溶液 5 mL にライネッケ塩試液 5 滴を

加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３）（２）の試料溶液 5 mL に水酸化ナトリウム試液を加

えるとき，白濁し，油滴を生じる．

（４） 本品 0.1 g にエタノール 10 mL を加え，加温して

溶かし，ピクリン酸試液 10 mL を滴加し，冷所に放置する．

沈殿をろ取し，エタノールから再結晶し，デシケーター（シ

リカゲル）で 4 時間乾燥するとき，その融点は 170 ～ 175

°C（分解）である．

（５） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g に水 25 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 4.0 g に水 100 mL を加え，加熱して

溶かし，氷水中で振り混ぜながら冷却した後，常温になるま

で放置し，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．ろ液 25

mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.40 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） 硫酸塩 （２）のろ液 15 mL をとり，希塩酸 1 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比 較 液 に は 0.005 mol/L 硫 酸 0.45 mL を 加 え る

（0.036 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm

以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，硝酸マグネシウムのエタ

ノール溶液（1 → 5）10 mL を加え，エタノールに点火し

て燃焼させ，以下第 3 法を準用して検液を調製し，装置 B

を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，エタノール 20 mL

を加え，加温して溶かし，冷後，エタノールを加えて正確に

20 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

エタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により

試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを薄層クロ
マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/メタノール/強アンモニア水混液

（100：8：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に

噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 5 滴）．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101787

ジブナートナトリウム
Dibunate Sodium

C18H23NaO3S：342.43

本品を乾燥したものは定量するとき，ジブナートナトリウ

ム（C18H23NaO3S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はメタノール又はエタノールに溶けやすく，水に溶け

にくく，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム 2 g を加えて混和し，

水酸化ナトリウムがすべて融解するまで加熱する．冷後，水

10 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶

液とする．別にスルファニル酸 0.02 g に薄めた塩酸（1 →

20）2 mL を加えて溶かし，振り動かしながら亜硝酸ナトリ

ウム試液 0.3 mL を徐々に加え，これに試料溶液 3 mL を

加えるとき，液は赤褐色を呈する．
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ジブナートナトリウム（C18H23NaO3S）の量（mg）

＝ ジブナートナトリウム標準品の量（mg）×
AT
AS

F

F OH

COOH

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 277 ～ 281

nm，308 ～ 312 nm 及び 322 ～ 326 nm に吸収の極大を

示す．

（３） 本品 0.5 g を磁製るつぼにとり，強熱して灰化し，

冷後，残留物に水 10 mL を加えて振り混ぜ，ろ過する．ろ

液はナトリウム塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加えて

溶かし，希硝酸 6 mL 及びエタノールを加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L

塩酸 0.70 mL，希硝酸 6 mL 及びエタノールを加えて 50

mL とする（0.248 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.25 g をとり，エタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とし，

この液 2 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 20

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/メタノール混液（5：3）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 20.1 ～ 21.3 %（乾燥後，1 g）．

定 量 法 本品及びジブナートナトリウム標準品をそれぞれ

105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，水

を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 3 mL を

正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液及

び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，279 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

108832

ジフルニサル
Diflunisal

C13H8F2O3：250.20

本品を乾燥したものは定量するとき，ジフルニサル

（C13H8F2O3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール，エタノール又はエーテルにやや溶けや

すく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg をエタノール 10 mL に溶かし，硝酸第

二鉄試液＊ 5 ～ 6 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品 0.02 g 及び金属ナトリウム 0.05 g を試験管に

入れ，注意して徐々に赤熱するまで加熱する．冷後，メタノ

ール 0.5 mL を加え，更に水 5 mL を加えて沸騰するまで

加熱する．冷後，この液をろ過し，ろ液に塩酸 2 ～ 3 滴を

加えて酸性とし，ジルコニル・アリザリン S 試液 2 滴を

加えるとき，試液の赤紫色は消え，淡黄色となる．

（３） 本品のメタノール/塩酸混液（110：1）溶液（1 →

125000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 226 ～ 230 nm，249 ～ 253 nm

及び 313 ～ 317 nm に吸収の極大を示し，291 ～ 295 nm

に吸収の極小を示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（251 nm）：543 ～ 577〔乾燥後，0.04 g，メ

タノール/塩酸混液（110：1），5000 mL〕．

融 点 210 ～ 214 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にヘキサン/氷酢酸/クロロホルム混液（17：3：2）

を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 0.3 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，60 °C，4

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.45 g を精密に量り，メタ

ノール 80 mL を加えて溶かし，更に水 10 mL を加え，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 25.020 mg C13H8F2O3
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ジフルプレドナート（C27H34F2O7）の量（mg）

＝ ジフルプレドナート標準品の量（mg）×
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H H
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H

同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

108938

ジフルプレドナート
Difluprednate

C27H34F2O7：508.55

本品を乾燥したものは定量するとき，ジフルプレドナート

（C27H34F2O7）95.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はアセトニトリルに溶けやすく，エタノール（95）又

は 1，4―ジオキサンにやや溶けやすく，水にほとんど溶けな

い．

確認試験

（１） 本品 2 mg をエタノール（95）40 mL に溶かし，2，

6―ジ―t―ブチルクレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナトリウム

試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 40 分間

加熱するとき，液は青色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2970 cm－1，1735

cm－1，1669 cm－1，1627 cm－1，1236 cm－1 及び 1066 cm－1

付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋29 ～ ＋34°（乾燥後，0.2 g，1，4―ジ オ
キサン，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.5 g をエタノール（95）40 mL に溶

かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 1.5 mL にエ

タノール（95）40 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50

mL とする（30 ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.010 g を薄めたアセトニトリル（1

→ 2）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，薄めたアセトニトリル（1 → 2）を加えて正確

に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行う．これらの液の各ピーク面積を自動積分法により測

定するとき，試料溶液の 21―酢酸 17―酪酸 6 α ―クロロ―9 ―

フルオロプレドニゾロン（ジフルプレドナートに対する相対

保持時間約 1.4）のピーク面積は，標準溶液のジフルプレド

ナートのピーク面積より大きくなく，かつ，試料溶液のジフ

ルプレドナート及び 21―酢酸 17―酪酸 6 α ―クロロ―9 ―フル

オロプレドニゾロン以外のピークの合計面積は，標準溶液の

ジフルプレドナートのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 10�L から得たジフルプレドナート
のピーク高さがフルスケールの約 20 % になるように

調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からジフルプレドナート

の保持時間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，酸化リン（V），4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.2 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及びジフルプレドナート標準品を乾燥し，その

約 0.02 g ずつを精密に量り，それぞれをアセトニトリル

10 mL に溶かし，次に内標準溶液 4 mL ずつを正確に加え

た後，水を加えて 20 mL とし，試料溶液及び標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 2�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するジフルプレドナートのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 ジフェニルのアセトニトリル溶液（1 → 625）

操作条件

検出器 : 紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（1：1）

流量：ジフルプレドナートの保持時間が約 8 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，ジフルプレドナート，ジフェニルの順に溶

出し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液 2�L につき，上記の条件で試
験を 6 回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に対

するジフルプレドナートのピーク面積の比の相対標準偏

差は 1.5 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101001

ジプロピオン酸ボランジオール
Bolandiol Dipropionate

C24H36O4：388.54

本品を乾燥したものは定量するとき，ジプロピオン酸ボラ
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ジプロピオン酸ボランジオール（C24H36O4）の量（mg）

＝
A
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N
N
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O

O
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CH3

CH2CHCH2OH

OH

ンジオール（C24H36O4）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はアセトン，エーテル，又はクロロホルムに極めて溶

けやすく，メタノール，エタノール又はヘキサンにやや溶け

やすく，水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

炭酸カリウム溶液（1 → 5）1 mL を加え，還流冷却器を付

け水浴上で 1 時間加熱した後，水 30 mL を加え，穏やか

に加熱してメタノールを蒸発する．これに水 15 mL を加え，

5 ～ 10 °C で 30 分間放置した後，析出した結晶をろ過し，

洗液が中性となるまで冷水で洗い，80 °C で 1 時間乾燥す

るとき，その融点は 168 ～ 173 °C である．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，234 ～ 238 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥したもののクロロホルム溶液（3 → 100）

につき，赤外吸収スペクトル測定法の溶液法により測定する

とき，波数 2950 cm－1，1720 cm－1，1460 cm－1，1190 cm－1

及び 1080 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 89 ～ 95 °C

旋 光 度 〔α〕20D：－20 ～ －27°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

純度試験 3，5―ジエン体 定量法で得た試料原液につき，メ

タノールを対照とし，波長 235.5 nm における吸光度を測

定するとき，0.3 以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，メタ

ノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料原液と

する．この液 10 mL を正確に量り，フラスコに入れ，メタ

ノール 40 mL 及び薄めた塩酸（3 → 5）5 mL を加え，還

流冷却器を付け，水浴中で 10 分間加熱し，冷後，メタノー

ルを加えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，試料溶

液とする．試料溶液につき，試料原液 1 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 100 mL とした液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，236 nm 付近にお

ける吸収の極大波長で吸光度 A を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

002191

ジプロフィリン
Diprophylline

C10H14N4O4：254.25

本品を乾燥したものは定量するとき，ジプロフィリン

（C10H14N4O4）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末又は粒で，においはなく，味は苦い．

本品は水に溶けやすく，エタノールに溶けにくく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に塩酸 1 mL 及び塩素酸カリウム 0.1 g

を加え，水浴上で蒸発乾固するとき，残留物は黄赤色を呈す

る．また，これをアンモニア試液 2 ～ 3 滴を入れた容器の

上にかざすとき，赤紫色に変わり，その色は水酸化ナトリウ

ム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，消える．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）2 mL にタンニン酸試液を

滴加するとき，沈殿を生じ，この沈殿は過量のタンニン酸試

液を追加するとき，溶ける．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3456 cm－1，3330

cm－1，1651 cm－1，1242 cm－1，1059 cm－1 及 び 1035 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 160 ～ 164 °C

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 5.0 ～

7.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.028 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） テオフィリン 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，加

温して溶かし，冷後，硝酸銀試液 5 mL を加えて振り混ぜ，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.25 mL 及びブロムチモー

ルブルー試液 10 滴を加えるとき，液の色は青色～緑色であ

る．

（６） 類縁物質 本品 0.20 g を水 5 mL に溶かし，エタ

ノールを加えて 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，水/エタノール混液（1：1）を加えて正

確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ
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0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL

＝ 12.713 mg C10H14N4O4

H2C N N

S S

CH2

ロホルム/メタノール/水混液（10：5：3）の下層を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫

外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，3 個以下であり，かつ標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，ヨウ

素瓶に入れ，水 20 mL を加えて溶かし，メタ過ヨウ素酸ナ

トリウム試液 25 mL を正確に加え，更に氷酢酸 20 mL を

加え，25 ～ 30 °C で暗所に 30 分間放置する．この液にヨ

ウ化カリウム溶液（1 → 5）15 mL を加えてよく振り混ぜ

ながら 0.3 mol/L チオ硫酸ナトリウム試液 25 mL を正確

に加え，0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示

薬：デンプン試液 1 mL）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 密閉容器．

111634

ジベンズチオン
Dibenzthion

C17H18N2S2：314.47

本品を乾燥したものは定量するとき，ジベンズチオン

（C17H18N2S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがある．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，アセトンに溶け

やすく，エーテルに溶けにくく，エタノールに極めて溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にエタノール 5 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，氷酢酸 5 滴を加え，ナトリウムペンタシア

ノアンミンフェロエート試液 2 mL を加え，遮光して 30

分間放置するとき，液は青色を呈する．

（２） 本品 0.1 g にアセトン 5 mL を加えて溶かし，硝酸

銀試液 1 mL を加えるとき，黒色の沈殿を生じる．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 247 ～ 251 nm 及び 289 ～ 294 nm に吸収の極大を，

波長 266 ～ 270 nm に吸収の極小を示す．

融 点 100 ～ 104 °C

純度試験

（１） 液性 本品 0.5 g に水 50 mL を加え，1 時間強く

振り混ぜた後，ろ過するとき，ろ液は中性である．

（２） 重金属 本品 2.0 g を磁製るつぼに量り，硫酸少量

を加えて試料を潤し，ゆるくふたをし，弱く加熱して灰化す

る．冷後，薄めた硝酸（1 → 3）3 mL を加えて加熱溶解し，

冷後，アンモニア試液を加えて中性とし，わずかに酸性とな

るまで酢酸を滴加した後，希酢酸 2 mL を加え，必要なら

ばろ過し，水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は薄めた硝酸（1 → 3）3 mL にアンモニア試液を加えて

中性とし，わずかに酸性となるまで酢酸を滴加した後，希酢

酸 2 mL を加え，必要ならばろ過し，水 10 mL で洗い，

ろ液及び洗液を合わせ，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加えて

50 mL とする（10 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.40 g に硝酸カリウム 0.2 g 及び無水炭

酸ナトリウム 0.12 g を加えてよく混ぜ，赤熱したるつぼ中

に少量ずつ入れ，強熱する．冷後，残留物に希硫酸 10 mL

を加え，5 分間煮沸した後，ろ過し，残留物を水 10 mL で

洗い，ろ液及び洗液を合わせ，白煙が生じるまで加熱し，冷

後，水を加えて 5 mL とする．これを検液とし，装置 B

を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．試料溶液

1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加え

て正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリ
カゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にトルエ

ンを展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾す

る．これをヨウ素蒸気を満たした槽中に約 3 分間入れ，槽

より取り出して，直ちに観察するとき，試料溶液から得た主

スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより

濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，エタ

ノール 30 mL を加え，加温して溶かし，強アンモニア水

10 mL を加える．次に銀ジアミンクロリド試液 30 mL を

加え，還流冷却器を付け，30 分間水浴上で穏やかに加熱す

る．冷後，ガラスろ過器（G 4）でろ過する．残留物を水

10 mL ずつで 3 回洗い，洗液をろ液に合わせ，冷却しなが

ら硝酸 25 mL を加え，次に 0.1 mol/L 硝酸銀液 50 mL

を正確に加え，沈殿をガラスろ過器（G 4）でろ過する．残

留物は水 10 mL ずつで 3 回洗い，洗液をろ液に合わせ，

硫酸第二鉄アンモニウム試液 8 mL を加え，0.1 mol/L チ

オシアン酸アンモニウム液で滴定する．同様の方法で空試験

を行う．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 7.862 mg C17H18N2S2

貯 法 容 器 気密容器．
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ジメチステロン
Dimethisterone

C23H32O2・H2O：358.51

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ジメチステ

ロン（C23H32O2：340.50）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，メタノール，エ

タノール，無水エタノール又はアセトンに溶けやすく，水に

ほとんど溶けない．

融点：約 110 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg にエタノール 1 mL を加えて溶かし，

m―ジニトロベンゼン試液 1 mL 及び水酸化カリウム溶液（1

→ 6）1 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.025 g に，塩酸ヒドロキシルアミン 0.05 g 及

び無水酢酸ナトリウム 0.05 g にメタノール 25 mL を加え

て溶かした液 3.5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上

で 5 時間加熱する．冷後，水 15 mL を加え，生じた沈殿

をろ取し，水 1 ～ 2 mL で洗い，薄めたメタノール（7 →

10）から再結晶し，デシケーター（減圧，五酸化リン）で

4 時間乾燥するとき，その融点は 230 ～ 236 °C（分解）で

ある．

旋 光 度 〔α〕20D：＋16.0 ～ ＋21.5°（脱水物換算，0.2 g，ク
ロロホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，メタノールを

加えて溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL

とし，この液 2 mL を正確に量り，メタノールを加えて正

確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/メタノール混液（9：1）を展開溶媒とし

て約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

水 分 3.5 ～ 5.5 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品約 0.01 g を精密に量り，無水エタノールを加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確

に量り，無水エタノールを加えて正確に 50 mL とする．こ

の液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

240 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度 A を測定す

る．

ジメチステロン（C23H32O2）の量（mg）＝
A
467

× 10000

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101903

ジメチルイソプロピルアズレン
1，4―Dimethyl―7―isopropylazulene

グアイアズレン

C15H18：198.30

本品は定量するとき，換算した脱水物に対しジメチルイソ

プロピルアズレン（C15H18）97.0 ～ 102.5 % を含む．

性 状 本品は暗青色の結晶又は液体で，わずかに特異なにお

いがある．

本品は，エタノール，エーテル又はクロロホルムに溶けや

すく，石油ベンジンにやや溶けにくく，水にほとんど溶けな

い．

本品は光により徐々に分解する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にエタノール 10 mL を加えて溶かし，

ピクリン酸のエタノール溶液（1 → 50）6 mL を加え，水

浴上で加温して蒸発濃縮した後，放冷する．生じた青紫色の

結晶をろ取し，エタノール少量で洗い，デシケーター（減圧，

シリカゲル）で 2 時間乾燥するとき，その融点は 121 ～

125 °C（分解）である．

（２） 本品の石油ベンジン溶液（1 → 2000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 604 ～ 608 nm に吸収の極大を示す．

融 点 29 ～ 32 °C（第 2 法）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により試験を行

う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，エーテルを加えて溶

かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 3

�L につき次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行
い，自動積分法によりピーク面積を測定するとき，溶媒及び

主ピーク以外のピークの合計面積は主ピークの面積に対し 2

% 以下である．
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ジメチルイソプロピルアズレン（C15H18）の量（mg）

＝
A
22.10

× 1000

CH3CH2CH2

OCH3

OCH2CON NCOCH2O

H3CO

CH2CH2CH3

シメトリド（C28H38N2O6）の量（mg）

＝ シメトリド標準品の量（mg）×
AT
AS

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 4 mm，長さ約 1.5 m の管に，ポリエチ

レングリコール 6000 を，177 ～ 250�m のガスクロ
マトグラフ用ケイソウ土に 5 % の割合に被覆させたも

のを充てんする．

カラム温度：180 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：ジメチルイソプロピルアズレンのピークが約 17 分

後に現われるように窒素の流量を調節する．

感度：薄めた試料溶液（1 → 100）につき測定したクロマ

トグラムのジメチルイソプロピルアズレンのピーク高さ

が，記録計のフルスケールの約半分の高さを示すように

感度を調節する．

水 分 0.50 % 以下（2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.02 g を精密に量り，石油ベンジンを加え

て溶かし，正確に 100 mL とする．この液につき，石油ベ

ンジンを対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 605 nm 付近における吸収の極大波長で吸光度 A を

測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

106586

シメトリド
Simetride

C28H38N2O6：498.61

本品を乾燥したものは定量するとき，シメトリド

（C28H38N2O6）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味はない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，ジメチルホルムアミド

にやや溶けにくく，アセトンに溶けにくく，水，エタノール

又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を小試験管にとり，過酸化ベンゾイルの

アセトン溶液（1 → 10）2 滴を加え，水浴上で蒸発乾固し，

下端にクロモトロプ酸試液を付けたガラス棒をその小試験管

にコルク栓で固定し，120 ～ 130 °C の浴中で数分間加熱す

るとき，クロモトロプ酸試液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.3 g に薄めた塩酸（1 → 3）2 mL を加え，

還流冷却器を付け，直火で 1 時間穏やかに加熱する．冷後，

水 20 mL を加えてろ過し，ろ液 5 mL にライネッケ塩試

液 1 mL を加えるとき，淡赤紫色の沈殿を生じる．

（３） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 276 ～ 279

nm 及び 279 ～ 283 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により試験を行い，スペクトルを測定するとき，

波数 1667 cm－1，1217 cm－1 及び 1143 cm－1 付近に吸収を

認める．

融 点 135 ～ 138 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にクロロホルム 20 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.6 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加え，加温して溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホル

ムアミドを加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を

行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL に希硝酸 6 mL

及びジメチルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.024

% 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加え，加温して溶かし，希塩酸 1 mL 及びジメチルホル

ムアミドを加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を

行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL に希塩酸 1

mL 及びジメチルホルムアミドを加えて 50 mL とする

（0.032 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.25 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 25 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 20 mL と

し，この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正

確に 25 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 25�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/メタノール混液（30：1）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びシメトリド標準品を乾燥し，その約 0.1 g

ずつを精密に量り，それぞれにエタノール 60 mL を加え，

加温して溶かし，冷後，エタノールを加えて正確に 100 mL

とする．これらの液 5 mL ずつを正確に量り，エタノール

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とす

る．これらの液につき，エタノールを対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 281 nm における吸光

度 AT 及び AS を測定する．
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貯 法 容 器 気密容器．

105221

臭化エチルピペタナート
Pipethanate Ethobromide

C23H30BrNO3：448.39

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化エチルピペタナ

ート（C23H30BrNO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水又はエタノールに

溶けにくく，アセトン又はクロロホルムに極めて溶けにくく，

氷酢酸，無水酢酸，エーテル又は石油エーテルにほとんど溶

けない．

融点：約 217 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硫酸 1 mL を加えて溶かすとき，液

はだいだい赤色を呈し，これに水 3 滴を加えるとき，紅色

を呈し，更に水 10 mL を加えるとき，脱色する．

（２） 本品の飽和水溶液 2 mL に薄めた希硫酸（1 → 4）1

mL を加え，ライネッケ塩試液 2 mL を加えるとき，淡赤

色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.5 g に希硫酸 20 mL を加え，還流冷却器を

付けて 30 分間煮沸する．冷後，エーテル 30 mL を加えて

よく振り混ぜ，静置した後，エーテル層を分取し，水 5 mL

ずつで 3 回洗った後，水浴上でエーテルをほとんど蒸発し，

更に常温で空気を送りながら蒸発乾固し，残留物をデシケー

ター（減圧，シリカゲル）で 2 時間乾燥するとき，その融

点は 147 ～ 152 °C である．

（４） 本品の飽和水溶液は臭化物の定性反応（１）を呈する．

pH 本品 0.1 g に水を加えて溶かし，20 mL とした液の pH

は 5.0 ～ 6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にメタノール 5 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.40 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） ベンジル酸 本品 0.40 g に水 50 mL 及び希塩酸

10 mL を加えて溶かし，エーテル 30 mL，次いで 20 mL

で抽出する．エーテル抽出液は毎回同じ水 10 mL で順次洗

う．全エーテル抽出液を合わせ，水浴上でエーテルを留去す

る．残留物にエタノール 30 mL を加えて溶かし，メチルレ

ッド試液 2 滴及び 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.5

mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（６） 類縁物質 本品 0.045 g にメタノールを加えて溶か

し，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（3：

1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

105 °C で 30 分間乾燥する．冷後，これに噴霧用ドラーゲ

ンドルフ試液を均等に噴霧するとき，だいだい赤色の単一の

スポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加え，加温して溶かし，冷後，無水

酢酸 80 mL を加え，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 22.420 mg C23H30BrNO3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

001318

臭化カルシウム
Calcium Bromide

CaBr2・2H2O：235.92

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，臭化カルシ

ウム（CaBr2：199.89）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の塊又は粒状の結晶で，においはなく，味

はわずかに苦い．

本品は水又はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール

に溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は極めて吸湿性である．

確認試験 本品の水溶液（1 → 20）はカルシウム塩及び臭化

物の定性反応を呈する．

pH 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かした後の pH は

7.0 ～ 9.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 25 mL を加えて溶かし，

この液にアンモニア水を加えてわずかにアルカリ性とした後，

更に水を加えて 50 mL とし，A 液とする．A 液 10 mL

をとり，炭酸アンモニウム試液 20 mL を加えた後，硝酸銀

試液＊ 20 mL を振り混ぜながら徐々に加え，水を加えて

100 mL とし，ろ過する．ろ液 5 mL をとり，水を加えて

20 mL とし，硝酸 5 mL を加え，15 分間放置するとき，

液の混濁は次の比較液より濃くない（0.100 % 以下）．

比較液：A 液 5 mL に塩化物標準溶液 0.1 mL を加え，

水を加えて 10 mL とした後，炭酸アンモニウム試液 20

mL を加え，以下同様に操作する．

（３） 硫酸塩 本品 2.0 g をとり，試験を行う．比較液に
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0.02 mol/L エチレンジアミン

四酢酸二ナトリウム液 1 mL ＝ 3.9977 mg CaBr2

N

OOCCOH

CH3H3C

Br

は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.01 % 以下）．

（４） ヨウ化物 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かし，

塩化第二鉄試液 2 ～ 3 滴及びクロロホルム 1 mL を加え

て振り混ぜるとき，クロロホルム層は赤紫色～紫色を呈しな

い．

（５） 臭素酸塩 本品 1.0 g に新たに煮沸し冷却した水 10

mL を加えて溶かし，ヨウ化カリウム試液 2 滴，デンプン

試液 1 mL 及び希硫酸 5 滴を加え，穏やかに振り混ぜ，5

分間放置するとき，液は青色を呈しない．

（６） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（７） 鉄 本品 0.5 g をネスラー管にとり，希硝酸 6 mL

及び水を加えて溶かし，20 mL とし，過硫酸アンモニウム

0.05 g 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5 mL を加えて

順次振り混ぜた後，n―ブタノール 15 mL を加えて 30 秒

間激しく振り混ぜるとき，ブタノール層の色は次の比較液よ

り濃くない．

比較液：鉄標準液 1.0 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加え

て 20 mL とし，以下同様に操作する．

（８） バリウム 本品 1.0 g に水 5 mL を加えて溶かし，

希塩酸 2 滴及び硫酸カリウム試液 2 mL を加え，10 分間

放置するとき，液は混濁しない．

（９） マグネシウム又はアルカリ金属 本品 1.0 g に水 40

mL を加えて溶かし，塩化アンモニウム 0.5 g を加え，煮

沸し，シュウ酸アンモニウム試液を滴加してシュウ酸カルシ

ウムの沈殿を完結させる．これを水浴上で 1 時間加熱し，

冷後，水を加えて 100 mL とし，よく振り混ぜ，ろ過する．

ろ液 50 mL に硫酸 0.5 mL を加えて蒸発乾固し，残留物

を 450 ～ 550 °C で 2 時間強熱するとき，その量は 4.0

mg 以下である．

（１０） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

水 分 本品約 1 g をあらかじめ質量を精密に測定した 50

mL のメスフラスコに速やかにとり，栓をした後，この質量

を精密に量り，メタノールを加えて溶かし，50 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，試験を行う．別にメタノール

10 mL をとり，同様に操作し，空試験を行い補正するとき，

水分は 17 % 以下である．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 200 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，水

40 mL 及び 8 mol/L 水酸化カリウム試液 2 mL を加え，

次に NN 指示薬 0.1 g を加えた後，直ちに 0.02 mol/L エ

チレンジアミノ四酢酸二ナトリウム液で滴定する．ただし，

滴定の終点は液の赤紫色が青色に変わるときとする．

貯 法 容 器 気密容器．

102551

臭化グリコピロニウム
Glycopyrronium Bromide

C19H28BrNO3：398.33

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化グリコピロニウ

ム（C19H28BrNO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶で，においはなく，味は苦い．

本品は水又はメタノールに溶けやすく，氷酢酸又はエタノ

ールにやや溶けやすく，アセトン又はクロロホルムに極めて

溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.6 ～ 6.0 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL にライネッケ塩試液

5 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 40）20 mL に水酸化ナトリウム

試液 2.5 mL を加え，よく振り混ぜた後，水浴中で 10 分

間加熱する．冷後，希塩酸 5 mL を加えるとき，白色の沈

殿を生じる．沈殿をガラスろ過器（G 4）を用いてろ取し，

水 5 mL ずつで 5 回洗い，105 °C で 1 時間乾燥するとき，

その融点は 146 ～ 149 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 1000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 249 ～

252 nm，256 ～ 259 nm 及び 262 ～ 265 nm に吸収の極

大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 200）は臭化物の定性反応を呈す

る．

融 点 194 ～ 198 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g をとり，水 5 mL を加えて溶

かし，硝酸 2 ～ 3 滴及び硝酸銀試液 10 mL を加えて 5

分間放置した後，ろ過する．沈殿を水で洗い，炭酸アンモニ

ウム試液 5 mL で 10 分間浸出した後，ろ過し，水 10 mL

を用いて 2 回洗う．洗液及びろ液を合わせ，水を加えて 50

mL とし，試料溶液とする．試料溶液 10 mL をとり，希硝

酸 8 mL 及び水を加えて 50 mL とし，5 分間放置すると

き，液の混濁は次の比較液より濃くない．

比較液：0.01 mol/L 塩 酸 0.80 mL をとり，希硝酸 6

mL 及び水 20 mL を加えた後，硝酸銀試液 1 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（0.709 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.017 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．
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（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1.0

mL を正確にとり，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを，薄層クロマトグラフ用セルロースを用いて
調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/水/氷

酢酸混液（4：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液

を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.24 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（4：1）60 mL を加えて溶かし，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 39.833 mg C19H28BrNO3

貯 法 容 器 気密容器．

111958

臭化ジポニウム
Diponium Bromide

C20H38BrNO2：404.43

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化ジポニウム

（C20H38BrNO2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水又はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール

又はクロロホルムに溶けやすく，氷酢酸に溶けにくく，アセ

トン，エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 6 ～ 7 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）10 mL にチオシアン酸ア

ンモニウム・硝酸コバルト試液 10 mL 及びクロロホルム

20 mL を加えて振り混ぜるとき，クロロホルム層は青色を

呈する．クロロホルム層を分取し，クロロホルムを対照とし，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 625 ～ 627 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）は臭化物の定性反応を呈す

る．

融 点 185 ～ 188 °C

純度試験

（１） 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 酸又はアルカリ 本品 1.0 g に水を加えて溶かし

100 mL とし，その 20 mL にフェノールフタレイン試液 3

滴を加えるとき，液は無色である．この液に 0.01 mol/L 水

酸化ナトリウム液 0.20 mL を加えるとき，液は赤色を呈す

る．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（4 ppm 以

下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.7 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL を加えて溶かし，非水滴定用酢酸第二

水銀試液 5 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定

の終点は液の紫色が青色に変わるときとする．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 40.44 mg C20H38BrNO2

貯 法 容 器 気密容器．

108879

臭化水素酸フェノテロール
Fenoterol Hydrobromide

C17H21NO4・HBr：384.26

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化水素酸フェノテ

ロール（C17H21NO4・HBr）98.5 ～ 101.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールに溶けやすく，水又はエタノールにやや

溶けやすく，ギ酸にやや溶けにくく，エーテルにほとんど溶

けない．

本品の水溶液（1 → 25）は旋光性を示さない．

融点：約 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg を水 2 mL に溶かし，p―ニトロベンゼン

ジアゾニウムフルオルボレート溶液（1 → 2000）4 滴を加

えるとき，液はだいだい色を呈する．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 20000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 274 ～ 278 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1610 cm－1，1514

cm－1，1160 cm－1，864 cm－1 及び 792 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 25）5 mL に希硝酸 2 mL を加

えた液は臭化物の定性反応（１）を呈する．
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pH 本品 1.0 g を水 25 mL に溶かした液の pH は 4.2 ～

5.2 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 25 mL に溶かすとき，液は

澄明で，その色は次の比較液より濃くない．

比較液：色の比較液 O 1.5 mL に薄めた塩酸（1 → 40）

を加えて 200 mL とする．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える．検液

及び比較液に硫化ナトリウム試液 1 滴ずつを加えて混和し，

5 分間放置した後，孔径 0.5�m 以下，直径約 25 mm の
メンブランフィルターを用いて吸引ろ過する．メンブランフ

ィルターを取り出し，その着色を観察するとき，検液から得

た着色は比較液から得た着色より濃くない（10 ppm 以下）．

（３） 類縁物質（�） ジアステレオマー 本品 0.025 g を

水 10 mL に溶かし，試料溶液とする．試料溶液 10�L に
つき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

フェノテロールのピークの面積 Aa 及びフェノテロールに対

する保持時間の比が 1.1 ～ 1.4 のピークの面積 Ab を自動

積分法により測定するとき，Ab/（Aa＋Ab）は 0.03 以下であ

る．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径 4 ～ 5 mm，長さ約 25 cm のステンレス

管に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：無水リン酸一水素ナトリウム 9.46 g を水 1000

mL に溶かした液 525 mL 及びリン酸二水素カリウム

9.08 g を水 1000 mL に溶かした液 5 mL を混ぜ，メ

タノール 230 mL を加える．

流量：フェノテロールの保持時間が約 8 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品及び硫酸オルシプレナリン（日局）

0.010 g ずつを水 10 mL に溶かす．この液 10�L に
つき，上記の条件で操作するとき，オルシプレナリン，

フェノテロールの順に溶出し，その分離度が 5.0 以上

のものを用いる．

検出感度：上記の液 10�L から得たフェノテロールのピ
ーク高さがフルスケールの 30 ～ 60 % になるように

調整する．

（４） 類縁物質（�） 本品 0.10 g をメタノール 20 mL
に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 20 mL とする．この液 1 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて

調製した薄層板を塩化ナトリウム飽和水溶液の入った密閉容

器内の空間に 2 時間放置した後，試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつをこの薄層板にスポットする．次に直ちにクロロホ
ルム/第二ブタノール/氷酢酸/エタノール/水混液（9：5：

3：2：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに p―ニトロベンゼンジアゾニウムフルオ

ルボレート溶液（1 → 2000）を均等に噴霧するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ギ酸

10 mL を加え，加温して溶かし，冷後，無水酢酸 60 mL

を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.426 mg C17H21NO4・HBr

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109282

臭化チキジウム
Tiquizium Bromide

C19H24BrNS2：410.43

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化チキジウム

（C19H24BrNS2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール又はクロロホルムにやや溶けやすく，エ

タノールにやや溶けにくく，水又は無水酢酸に溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

本品のクロロホルム溶液（1 → 40）は旋光性を示さない．

融点：約 272 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）2 mL に無水炭酸ナトリ

ウム溶液（1 → 100）2 mL，希ブロムフェノールブルー試

液＊ 1 mL 及びジクロルメタン 5 mL を加え，激しく振り

混ぜるとき，ジクロルメタン層は青色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）2 mL にニンヒドリン・

硫酸試液＊ 1 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（3 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 247 ～ 252 nm 及び 283 ～ 287 nm に吸収の極大を示

す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3100 cm－1，1414

cm－1，703 cm－1 及び 693 cm－1 付近に吸収を認める．

（５） 本品のメタノール溶液（1 → 20）は臭化物の定性反

応（１）を呈する．

pH 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて 30 分間激しく振り混

ぜ，遠心分離して得た上澄液の pH は 4.5 ～ 6.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.40 g をメタノール 10 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．
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（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） マグネシウム 本品 0.20 g に水 20 mL を加え，加

温して溶かし，冷後，アンモニア試液 2 mL 及びリン酸一

水素ナトリウム試液 2 mL を加え，5 分間放置するとき，

液は混濁しない．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にメタノール/テトラヒドロフラン/炭酸アンモニウム

溶液（1 → 10）混液（5：3：2）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ニンヒド

リン・硫酸試液を均等に噴霧した後，105 °C で 5 分間加熱

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．ただし，この試験

に用いる薄層板は酢酸エチルを用いてあらかじめ上端まで展

開し，風乾後，105 °C で 30 分間乾燥したものを用いる．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，クロ

ロホルム 20 mL に溶かし，無水酢酸 80 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が緑色を経て

淡黄色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 41.04 mg C19H24BrNS2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

102022

臭化ドミフェン
Domiphen Bromide

C22H40BrNO：414.46

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化ドミフェン

（C22H40BrNO）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はエタノール又はクロロホルムに極めて溶けやすく，

水又はイソプロパノールに溶けやすく，エーテルにほとんど

溶けない．

本品の水溶液は振ると泡だつ．

融点：112 ～ 116 °C

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）2 mL にブロムフェノー

ルブルー溶液（1 → 2000）0.2 mL 及び水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL を加えるとき，液は青色を呈し，これにクロ

ロホルム 4 mL を加えて激しく振り混ぜるとき，その青色

はクロロホルム層に移る．クロロホルム層を分取し，振り混

ぜながらラウリル硫酸ナトリウム溶液（1 → 1000）を滴加

するとき，クロロホルム層は無色となる．

（２） 本品の水溶液（1 → 6000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 267 ～

271 nm 及び 273 ～ 277 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）は臭化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 5.5 ～ 7.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水/イソプロパノール混液（1：

1）10 mL を加えて溶かすとき，液は無色～微黄色澄明であ

る．

（２） アンモニウム 本品 0.10 g に水 5 mL を加えて溶

かし，水酸化ナトリウム試液 3 mL を加えて煮沸するとき，

発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変しない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，70 °C，6

時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，水 75

mL を加えて溶かし，薄めた希塩酸（1 → 2）を滴加して

pH を 2.6 ～ 3.4 に調整し，メチルオレンジ試液 1 滴を加

え，液が赤色を呈するまで 0.02 mol/L テトラフェニルボロ

ンナトリウム液で滴定する．

貯 法 容 器 気密容器．

104495

臭化ネオスチグミン
Neostigmine Bromide

C12H19BrN2O2：303.20

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化ネオスチグミン

（C12H19BrN2O2） 98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール，氷酢酸又はク

ロロホルムに溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加えて

加熱するとき，ジメチルアミンの不快なにおいを発する．

（２） 本品 1 mg に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，
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水浴上で蒸発乾固した後，250 °C の油浴中で 30 秒間加熱

する．冷後，水 0.5 mL に溶かし，氷冷しながらジアゾベ

ンゼンスルホン酸試液 1 mL を加えるとき，液はだいだい

色を呈し，放置するとき，赤色に変わる．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1726 cm－1，1608

cm－1，1222 cm－1，780 cm－1 及び 753 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に希硝酸 2 mL を加

えた液は臭化物の定性反応（１）を呈し，また，本品の水溶

液（1 → 10）は臭化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 3―ジメチルアミノフェノール 本品 0.10 g を水 5

mL に溶かし，水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え，氷冷

しながらジアゾベンゼンスルホン酸試液 1 mL を加えると

き，液は呈色しない．

（３） 臭化 3―ヒドロキシフェニルトリメチルアンモニウム

本品 1.0 g をクロロホルム 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 10 mL に溶かし，無水酢酸 40 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 30.320 mg C12H19BrN2O2

貯 法 容 器 気密容器．

008003

臭化バレタメート
Valethamate Bromide

C19H32BrNO2：386.37

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化バレタメート

（C19H32BrNO2）98.0 % 以上を含み，また臭素（Br：79.90）

20.2 ～ 21.1 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は氷酢酸又はメタノールに極めて溶けやすく，水に溶

けやすく，無水酢酸にやや溶けにくく，エーテルにほとんど

溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.0 ～ 7.0 である．

融点：約 123 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に希硫酸 2 滴及び

ライネッケ塩試液 5 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生

じる．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

252 ～ 254 nm，258 ～ 260 nm 及 び 264 ～ 266 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）5 mL に希硝酸 2 mL を加

えた液は，臭化物の定性反応（１）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 臭化バレタメート 本品を乾燥し，その約 0.6 g を

精密に量り，無水酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（8：1）50

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.637 mg C19H32BrNO2

（２） 臭素 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，

水 50 mL 及び希硫酸 10 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

硝酸銀液で滴定する（電位差滴定法，銀電極）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 7.990 mg Br

貯 法 容 器 気密容器．

105603

臭化プリフィニウム
Prifinium Bromide

C22H28BrN：386.37

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化プリフィニウム

（C22H28BrN）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水又はメタノールに極めて溶けやすく，氷酢酸，エ

タノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸又はアセ

トンに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は希硫酸に溶ける．

融点：約 218 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に希硫酸 5 mL を加えて溶かし，過マ

臭化バレタメート352



H

H3CNCH2CH2F
H

OCOC Br H2O

H

OH

ンガン酸カリウム試液 1 ～ 2 滴を加えて振り混ぜるとき，

液の色は消える．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 20000）2 mL に水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 10）2 mL 及び過マンガン酸カリウム試液 1

mL を加え，80 °C で 30 分間加熱し，冷後，薄めた硫酸

（3 → 100）2 mL 及びイソオクタン 10 mL を加え，10 分

間激しく振り混ぜて静置する．分離したイソオクタン層をろ

過し，ろ液につき，イソオクタンを対照とし，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 245

～ 249 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は臭化物の定性反応（１）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，硝酸

マグネシウムの無水エタノール溶液（1 → 50）の代わりに

硝酸マグネシウムのエタノール溶液（1 → 10）を用いる（2

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，この液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/

メチルエチルケトン/水/ギ酸混液（5：3：1：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾し，更に 80 °C

で 30 分間乾燥する．冷後，ヨウ素蒸気を満たした槽中に

30 分間放置した後，観察するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外の褐色のスポットは，標準溶液から得た褐色のス

ポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）30 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：ニュートラルレッ

ド試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤色が青紫色を経

て青色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.637 mg C22H28BrN

貯 法 容 器 密閉容器．

109415

臭化フルトロピウム
Flutropium Bromide

C24H29BrFNO3・H2O：496.41

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，臭化フルト

ロピウム（C24H29BrFNO3：478.39）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノール又は氷酢酸に極めて溶けやすく，水又は

エタノールにやや溶けやすく，無水酢酸に溶けにくく，エー

テルにほとんど溶けない．

融点：約 200 °C（分解，ただし，140 °C，5 時間乾燥

後）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液はフッ化物の定性反応（２）を

呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 2000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

250 ～ 254 nm，256 ～ 260 nm 及 び 262 ～ 266 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3640 cm－1，3620 cm－1，

3340 cm－1， 1732 cm－1， 1241 cm－1 ， 1222 cm－1 ， 1060

cm－1，759 cm－1 及び 701 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は臭化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g を白金るつぼにとり，第 2 法に

より操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を

加える（10 ppm 以下）．

（２）（8 S）―臭化フルトロピウム異性体 本品 0.050 g を

とり，移動相を加えて溶かし，正確に 50 mL とし，試料溶

液とする．試料溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．フルトロピウムのピーク面積

Aa 及びフルトロピウムに対する保持時間の比が約 1.2 のピ

ーク面積 Ab を自動積分法により測定するとき，Ab/（Aa ＋

Ab）は 0.01 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 6 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：メタンスルホン酸カリウムの薄めたリン酸（1 →
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0.1 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液 1 mL

＝ 47.84 mg C24H29BrFNO3

2Br(CH3)3N+(CH2)6N+(CH3)3

2000）溶液（1 → 800）/エタノール混液（4：1）

流量：フルトロピウムの保持時間が約 25 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品 0.04 g 及びエテンザミド 3 mg ず

つを移動相 200 mL に溶かす．この液 20�L につき，
上記の条件で操作するとき，エテンザミド，フルトロピ

ウムの順に溶出し，その分離度が 3 以上のものを用い

る．

検出感度：試料溶液 20�L から得たフルトロピウムのピ
ーク高さがフルスケールの約 5 % になるように調整す

る．

面積測定範囲：フルトロピウムの保持時間の約 1.5 倍の

範囲

（３） 類縁物質 本品 0.20 g をメタノール 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 20 mL とする．この液 1 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次に酢酸エチル/水/ギ酸混液（4：1：1）を展開溶媒と

して約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧

用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

水 分 3.0 ～ 4.5 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品約 0.8 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混液

（19：1）100 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸・ジ

オキサン液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試

験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

102803

臭化ヘキサメトニウム
Hexamethonium Bromide

C12H30Br2N2：362.19

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，臭化ヘキサ

メトニウム（C12H30Br2N2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦く塩からい．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

エタノールに溶けにくく，氷酢酸に極めて溶けにくく，無水

酢酸又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

融点：約 275 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL ずつに，ピクリン酸

試液 5 滴を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．また，ヨウ

素試液 5 滴を加えるとき，褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）1 mL に水酸化ナトリウム

試液 10 mL を加えて加熱するとき，発生するガスは潤した

赤色リトマス紙を青変する．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は臭化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水 50 mL を加えて溶かした液の pH は

5.0 ～ 6.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.038 % 以下）．

（３） アンモニウム 本品 0.20 g に炭酸ナトリウム試液 5

mL を加えて煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リト

マス紙を青変しない．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―

ブタノール/n―プロパノール/強アンモニア水混液（15：5：

2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を 105

°C で 10 分間乾燥する．冷後，噴霧用ドラーゲンドルフ試

液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外

のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

水 分 9.5 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.3 g を精密に量り，氷酢酸 10 mL を加

え，加温して溶かし，冷後，無水酢酸 40 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.109 mg C12H30Br2N2

貯 法 容 器 気密容器．
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100796

臭化ベンジロニウム
Benzilonium Bromide

C22H28BrNO3：434.37

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化ベンジロニウム

（C22H28BrNO3）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水又はエタノールに溶けやすく，エーテル又はクロ

ロホルムに溶けにくい．

融点：約 198 °C

確認試験

（１） 本品約 0.05 g に硫酸 1 mL を加えるとき，液はだ

いだい赤色を呈し，これを水浴上で加熱するとき，濃赤色に

変わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）は臭化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.25 g をとり，水 5 mL を加えて溶

かし，硝酸 2 ～ 3 滴及び過量の硝酸銀試液を加えてろ過し，

沈殿を水で洗い，炭酸アンモニウム試液 5 mL で 10 分間

浸出した後，ろ過し，ろ液に水を加えて 50 mL とする．こ

の液 10 mL をとり，希硝酸 8 mL を加えて酸性とし，水

を加えて 50 mL とし，5 分間放置するとき，液の混濁はつ

ぎの比較液より濃くない．

比較液：0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL をとり，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とし，これに硝酸銀試液 1 mL を

加えて混和し，5 分間放置する（0.71 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） アミン 本品 0.10 g をとり，水 5 mL を加えて溶

かし，水酸化ナトリウム試液 3 mL を加え，注意して煮沸

するとき，アミン臭のあるガスを発しない．またこのガスは

潤した赤色リトマス紙を青変しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.45 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 43.44 mg C22H28BrNO3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104132

臭化メタンテリン
Methantheline Bromide

C21H26BrNO3：420.34

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化メタンテリン

（C21H26BrNO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の粉末で，においはなく，味は

極めて苦い．

本品は水，メタノール，氷酢酸又はギ酸に極めて溶けやす

く，エタノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水酢酸に

やや溶けにくく，1，2―ジクロルエタンに溶けにくく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.0 ～ 5.5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）5 mL に水酸化ナトリウム

試液 10 mL を加え，沸騰するまで加熱し，更に 2 分間加

熱を続けた後，60 °C に冷却し，希塩酸 5 mL を加える．

冷後，生じた沈殿をろ取し，水 50 mL で洗い，希エタノー

ルから再結晶し，105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点

は 217 ～ 222 °C である．

（２）（１）で得た結晶 0.01 g に硫酸 5 mL を加えて溶か

すとき，液はさえた黄色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

244 ～ 248 nm 及び 281 ～ 283 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1724 cm－1，1474

cm－1，1450 cm－1，1245 cm－1，1155 cm－1，763 cm－1 及 び

755 cm－1 付近に吸収を認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に希硝酸 2 mL を加

えた液は臭化物の定性反応を呈する．

融 点 171 ～ 177 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） キサンテン― 9 ―カルボン酸及びキサントン 本品

0.020 g にクロロホルム 2.0 mL を加えて溶かし，試料溶液

とする．別にキサンテン― 9 ―カルボン酸 1.0 mg 及びキサン

トン 1.0 mg にそれぞれクロロホルム 20.0 mL を加えて溶

かし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
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り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に 1，2―ジ

クロルエタン/メタノール/水/ギ酸混液（50：10：1：1）を

展開溶媒とし，約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得たスポットは，標準溶液から得たスポットと同じ位置

に認めないか，又は認めてもその紫色より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 42.03 mg C21H26BrNO3

貯 法 容 器 密閉容器．

100688

臭化メチルアトロピン
Atropine Methylbromide

C18H26BrNO3：384.31

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化メチルアトロピ

ン（C18H26BrNO3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，氷

酢酸にやや溶けにくく，無水酢酸又はクロロホルムに極めて

溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 6.0 ～ 7.5 である．

融点：約 217 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg に発煙硝酸 3 滴を加え，水浴上で蒸発乾

固し，残留物にジメチルホルムアミド 1 mL を加えて溶か

し，テトラエチルアンモニウムヒドロキシド試液 5 ～ 6 滴

を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）2 mL に塩化白金酸試液 4

～ 5 滴を加えるとき，黄白色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は臭化物の定性反応を呈す

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） アポアトロピン 本品 0.20 g に水 20 mL を加えて

溶かし，0.002 mol/L 過マンガン酸カリウム液 0.60 mL を

加え，5 分間放置するとき，液の赤色は消えない．

（３） 他のアルカロイド 本品 0.10 g に水 2 mL を加え

て溶かし，振り混ぜながら水酸化ナトリウム溶液（1 →

10）1 mL を滴加するとき，5 分間以内に混濁しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（4：1）100 mL を加え，加温

して溶かし，冷後，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差

滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.431 mg C18H26BrNO3

貯 法 容 器 気密容器．

109079

臭化メチルオクタトロピン
Methyloctatropine Bromide

C17H32BrNO2：362.35

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化メチルオクタト

ロピン（C17H32BrNO2）98.0 ～ 102.0 % を含み，また臭素

（Br：79.90）21.4 ～ 22.4 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸又はメタノールに溶けやすく，水にやや溶け

やすく，エタノールにやや溶けにくく，無水酢酸に溶けにく

く，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 305 °C（昇華）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）にライネッケ塩試液 5 mL

を加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.1 g に水 5 mL を加えて溶かし，ピクリン酸

試液 10 mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．沈殿をろ

取し，洗液が無色になるまで水で洗い，デシケーター（減圧，

五酸化リン）で乾燥するとき，その融点は 117 ～ 121 °C

である．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）は臭化物の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶かした液の pH は

5.0 ～ 7.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.30 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.024 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 加水分解物 本品約 0.5 g を精密に量り，200 mL

の共栓三角フラスコに入れ，0.05 mol/L 水酸化ナトリウム

液 50 mL を正確に加え，20 ～ 25 °C で 1 時間放置する．

次に 0.05 mol/L 塩酸 50 mL を正確に加えた後，過量の塩

酸を 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：

臭化メチルアトロピン356
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フェノールフタレイン試液 2 ～ 3 滴）．同様の方法で空試

験を行い補正する．0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液の消費

量は 2.5 mL 以下である．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノール 5 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを
薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板に

スポットする．次に水/イソアミルアルコール/氷酢酸混液

（3：3：2）の上層を展開溶媒として約 11 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均

等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 臭化メチルオクタトロピン 本品を乾燥し，その約

0.5 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混液（4：1）80 mL

を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴

定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.235 mg C17H32BrNO2

（２） 臭素 本品を乾燥し，その約 1.0 g を精密に量り，

水 100 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定す

る〔指示薬：エオシン溶液（1 → 200）2 ～ 3 滴〕．ただし，

滴定の終点は液の赤色が紫色に変わるときとする．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 7.990 mg Br

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

103011

臭化メチルヒヨスチアミン
Hyoscyamine Methylbromide

C18H26BrNO3：384.31

本品を乾燥したものは定量するとき，臭化メチルヒヨスチ

アミン（C18H26BrNO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

氷酢酸又はエタノールにやや溶けにくく，無水酢酸に溶けに

くく，アセトンに極めて溶けにくく，クロロホルムにほとん

ど溶けない．

融点：約 211 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg に発煙硝酸 3 滴を加え，水浴上で蒸発乾

固し，残留物をジメチルホルムアミド 1 mL に溶かし，テ

トラエチルアンモニウムヒドロキシド試液 5 ～ 6 滴を加え

るとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL にライネッケ塩試液

5 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 255 ～

259 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）2.5 mL に希硝酸 1 mL を

加えた液は臭化物の定性反応（１）を呈する．

旋 光 度 〔α 〕20D：－19.0 ～ －26.0°（0.25 g，水，25 mL，

100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.30 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は，0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.024 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 他のアルカロイド 本品 0.25 g に，薄めた塩酸（1

→ 10）1 mL を加えて溶かし，更に水を加えて 15 mL と

し，試料溶液とする．

（�） 試料溶液 5 mL に塩化白金酸試液 2 ～ 3 滴を加え
るとき，沈殿を生じない．

（�） 試料溶液 5 mL にアンモニア試液 2 mL を加えて強
く振り混ぜるとき，液の混濁は次の比較液より濃くない．

比較液：0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に希硝酸 6 mL 及び

水を加えて 50 mL とし，硝酸銀試液 1 mL を加え，その

7 mL をとり，5 分間放置する．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL 及び無水酢酸 80 mL を加えて溶かし，

0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 19.215 mg C18H26BrNO3

貯 法 容 器 気密容器．

002204

酒石酸水素カリウム
Potassium Bitartrate

重酒石酸カリウム

C4H5KO6：188.18

本品を乾燥したものは定量するとき，酒石酸水素カリウム

（C4H5KO6）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，におい

はなく，清涼な酸味がある．

本品は熱湯にやや溶けやすく，水に溶けにくく，エタノー

酒石酸水素カリウム 357



N

CH2CH2CH2N
CH3

CH3

CH(OH)COOH

CH(OH)COOH

H3C CH3

CH(OH)COOH

CH(OH)COOH

HO

C C CH3

OH

H

NH2

H

ル又はエーテルにほとんど溶けない．

本品の飽和水溶液の pH は 3.0 ～ 4.0 である．

確認試験

（１） 本品 0.5 g をとり，加熱するとき，分解し，砂糖を

焼くようなにおいを発する．また，この残留物に水 5 mL

を加えて振り混ぜた液は赤色リトマス紙を青変し，この液に

希塩酸を加えるとき，泡だつ．

（２） 本品の飽和水溶液はカリウム塩の定性反応（１）及び

（３）を呈する．

（３） 本品の飽和水溶液は酒石酸塩の定性反応（１）を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：＋32.5 ～ ＋35.5°〔乾燥後，5 g，薄めたア
ンモニア試液（1 → 5），50 mL，100 mm〕．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアンモニア試液 3 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） アンモニウム 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液

5 mL を加えて煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リ

トマス紙を青変しない．

（３） 重金属 本品 2.0 g に水 15 mL を加え，アンモニ

ア試液 2.5 mL を加えて溶かし，フェノールフタレイン試

液 1 滴を加え，赤色が消えるまで希酢酸を滴加し，更に希

酢酸 2 mL を加え，水を加えて 50 mL とする．これを検

液とし，試験を行う．比較液は水 15 mL にアンモニア試液

2.5 mL を加え，以下検液の調製法と同様に操作し，鉛標準

液 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする（10 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 4 g を精密に量り，熱湯

100 mL を加えて溶かし，直ちに 1 mol/L 水酸化ナトリウ

ム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．

1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 188.18 mg C4H5KO6

貯 法 容 器 気密容器．

101878

酒石酸水素ジメタクリン
Dimetacrine Bitartrate

C20H26N2・C4H6O6：444.52

本品を乾燥したものは定量するとき，酒石酸水素ジメタク

リン（C20H26N2・C4H6O6）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

わずかに酸味がある．

本品は水にやや溶けやすく，メタノール，氷酢酸にやや溶

けにくく，エーテル，クロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 80）の pH は 3.5 ～ 4.0 である．

確認試験

（１） 本品約 5 mg に硝酸 1 mL を加えるとき，濃青色を

呈する．

（２） 本品約 5 mg を 0.02 mol/L 塩酸試液 5 mL に溶か

し，亜硝酸ナトリウム試液 3 滴を加えるとき，液は黄色を

呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 284 ～

288 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品 1 g を水酸化ナトリウム試液 5 mL に溶かし，

加熱して冷後，ろ過する．そのろ液を 2 mol/L 塩酸試液で

中和した液は，酒石酸塩の定性反応（２），（３）を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋6.9 ～ ＋7.5°（乾燥後，0.5 g，水 10 mL，

100 mm）．

融 点 152 ～ 155 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をとり，水 50 mL を加えて溶か

すとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 1 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（5 ppm

以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロ
マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

する．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（4：1：1）を展

開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．こ

れにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，だいだい

色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.10 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 44.45 mg C20H26N2・C4H6O6

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

104117

酒石酸水素メタラミノール
Metaraminol Bitartrate

C9H13NO2・C4H6O6：317.30

本品を乾燥したものは定量するとき，酒石酸水素メタラミ

ノール（C9H13NO2・C4H6O6）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，氷酢酸にやや溶けにくく，エタノ

酒石酸水素ジメタクリン358
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ールに溶けにくく，エーテル，クロロホルム又は四塩化炭素

にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 200 mL を加えて溶かし，試料溶

液とする．試料溶液 0.5 mL に炭酸ナトリウム試液 1 mL

及び薄めたフォリン試液（1 → 2）1 mL を加え 5 分間放

置するとき，液は濃青色を呈する．

（２）（１）の試料溶液 4 mL に pH 9.6 のホウ酸・塩化カ

リウム・水酸化ナトリウム緩衝液 5 mL 及びナフトキノン

スルホン酸カリウム 5 mg を加えて溶かし，5 分間放置す

る．この液に塩化ベンザルコニウム溶液（1 → 100）0.2

mL 及び四塩化炭素 5 mL を加えて振り混ぜるとき，四塩

化炭素層は紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）は酒石酸塩の定性反応を呈

する．

旋 光 度 〔α〕20D：－11.0 ～ －13.0°（乾燥後，1 g，0.5 mol/L
塩酸試液，10 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，20 mL とした液の pH

は 3.2 ～ 3.5 である．

融 点 171 ～ 175 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て

青緑色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 31.730 mg C9H13NO2・C4H6O6

貯 法 容 器 気密容器．

120026

酒石酸ニコチニックアルコール
β―Pyridylcarbinol d ―Tartrate

3―ピリジンメタノール d ―酒石酸塩

C6H7NO・C4H6O6：259.21

本品を乾燥したものは定量するとき，酒石酸ニコチニック

アルコール（C6H7NO・C4H6O6）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

酸味がある．

本品は水に溶けやすく，メタノール又は氷酢酸にやや溶け

にくく，エタノールに溶けにくく，酢酸エチルに極めて溶け

にくく，クロロホルムにほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に 2，4―ジニトロクロルベンゼン 0.01 g

を加えて混和し，穏やかに加熱して融解し，冷後，水酸化カ

リウム・エタノール試液 2 滴を加えるとき，液は赤紫色を

呈する．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 30000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 259 ～ 263 nm に吸収の極大を，波長 228 ～

232 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3315 cm－1，3271

cm－1，1613 cm－1，1555 cm－1，1059 cm－1，905 cm－1 及 び

790 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）を水酸化ナトリウム試液で

中和した液は，酒石酸塩の定性反応（１）を呈する．

融 点 145 ～ 150 °C（分解，ただし乾燥後）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.25 g をとり，水を加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，水を加えて正確に 20 mL とし，この液 2 mL

を正確に量り，水を加えて正確に 10 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にジクロルメタン/ジオキサ

ン/メタノール/強アンモニア水混液（25：15：8：2）を展

開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．こ

れに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 25.921 mg C6H7NO・C4H6O6

貯 法 容 器 気密容器．
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108864

酒石酸ブトルファノール
Butorphanol Tartrate

C21H29NO2・C4H6O6：477.55

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，酒石酸ブト

ルファノール（C21H29NO2・C4H6O6）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品は水，メタノール又は氷酢酸にやや溶けにくく，エタ

ノールに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3500 cm－1，3160 cm－1，

1708 cm－1，1612 cm－1 及び 1466 cm－1 付近に吸収を認め

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）は酒石酸塩の定性反応

（１）及び（３）を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：－60 ～ －66°（脱水物に換算したもの
0.04 g，メタノール，10 mL，100 mm）．

pH 本品 0.20 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 3.0 ～

4.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL 及び 2 mL を正確に量

り，それぞれにメタノールを加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液（１）及び標準溶液（２）とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液，標

準溶液（１）及び標準溶液（２）5�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次に 1，2―ジクロルエタン/酢酸エチル/強アンモニア水混液

（125：125：2）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これをヨウ素蒸気中に放置するとき，試料

溶液から得た主スポット及び原点のスポット以外のスポット

は，標準溶液（１）及び標準溶液（２）から得たスポット

（それぞれ 1.0 % ，2.0 % に相当）と比較して総量を求める

とき，2.0 % 以下である．

水 分 2.0 % 以下（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，氷酢酸 75 mL に溶

かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチル

ロザニリン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 47.75 mg C21H29NO2・C4H6O6

貯 法 容 器 気密容器．

108475

酒石酸メトプロロール
Metoprolol Tartrate

C15H25NO3・1/2C4H6O6：342.41

本品を乾燥したものは定量するとき，酒石酸メトプロロー

ル（C15H25NO3・1/2C4H6O6）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エタノール又

は氷酢酸に溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

274 ～ 278 nm 及び 281 ～ 285 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペースト

法により測定するとき，波数 3460 cm－1，1513 cm－1，1253

cm－1，1115 cm－1 及び 821 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品の水溶液（1 → 5）は酒石酸塩の定性反応（１）

を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋6.5 ～ ＋10.5°（乾 燥 後，1.0 g，水，50
mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 6.0 ～

7.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液（１）とする．

更にこの液 8 mL，6 mL，4 mL 及び 2 mL ずつを正確に

量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液

（２），標準溶液（３），標準溶液（４）及び標準溶液（５）

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液，標準溶液（１），標準溶液（２），標準

溶液（３），標準溶液（４）及び標準溶液（５）5�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次に，あらかじめアンモニア蒸気を飽和さ

せた展開用容器を用い，酢酸エチル/メタノール混液（4：

1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これをヨウ素蒸気中に標準溶液（５）のスポットが明

瞭に見えるまで放置するとき，試料溶液から得た主スポット

及び原点のスポット以外のスポットを標準溶液（１），標準

溶液（２），標準溶液（３），標準溶液（４）及び標準溶液

（５）のスポットと比較するとき，類縁物質の総量は 1.0 %

酒石酸ブトルファノール360



0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 34.241 mg C15H25NO3・1/2C4H6O6
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 47.91 mg C18H14Cl4N2O・HNO3
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以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

108393

硝酸イソコナゾール
Isoconazole Nitrate

C18H14Cl4N2O・HNO3：479.14

本品を乾燥したものは定量するとき，硝酸イソコナゾール

（C18H14Cl4N2O・HNO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールにやや溶けやすく，氷酢酸にやや溶けに

くく，エタノールに溶けにくく，水に極めて溶けにくく，エ

ーテルにほとんど溶けない．

融点：約 178 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 100）1 mL にライネッ

ケ塩試液 1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3120 cm－1，1543

cm－1，1384 cm－1，1095 cm－1 及び 761 cm－1 付近に吸収を

認める．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

（４） 本品 0.025 g に水 5 mL を加えて振り混ぜた液は，

硝酸塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.75 g をメタノール 25 mL に溶かすと

き，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g をメタノール 40 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.35 mL に

メタノール 40 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.062 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，強熱残分試験法を準用

して強熱し，以下第 2 法により操作し，試験を行う．比較

液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，硝酸

マグネシウムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL を用いる

（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とする．この液 6 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次に n―ヘキサン/クロロホルム/メタノール/強アンモ

ニア水混液（60：30：10：1）を展開溶媒として約 15 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンド

ルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト及び原点のスポット以外のスポットは，標準溶液から得た

スポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108161

硝酸エコナゾール
Econazole Nitrate

C18H15Cl3N2O・HNO3：444.70

本品を乾燥したものは定量するとき，硝酸エコナゾール

（C18H15Cl3N2O・HNO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールにやや溶けやすく，無水酢酸又は氷酢酸

にやや溶けにくく，エタノールに溶けにくく，水又はエーテ

ルに極めて溶けにくい．

融点：約 164 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を 0.1 mol/L 塩酸試液/メタノール混液

（7：3）5 mL に溶かし，ライネッケ塩試液 5 滴を加えると

き，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 2000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

262 ～ 266 nm，268 ～ 272 nm 及 び 276 ～ 280 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

（４） 本品 0.01 g に水 5 mL を加えて振り混ぜ，氷水中

で懸濁液を冷却する．懸濁液を冷却したまま，塩化カリウム

硝酸エコナゾール 361



0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 44.47 mg C18H15Cl3N2O・HNO3
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 49.21 mg C18H13Cl4N3O・HNO3

溶液（1 → 10）0.4 mL 及びジフェニルアミン試液 0.1 mL

を加え，振り混ぜながら，硫酸 5 mL を滴加するとき，液

は濃い青色を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.20 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 20 mL とし，この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液と

する．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 25�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/酢酸エチル/メタノール/薄めたギ酸（17

→ 20）混液（12：4：3：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気中に 60 分

間放置するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．また，この

薄層板にリンモリブデン酸の無水エタノール溶液（1 →

20）を均等に噴霧し，80 ～ 90 °C で 10 ～ 15 分間加熱す

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（4：1）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

110485

硝酸オキシコナゾール
Oxiconazole Nitrate

C18H13Cl4N3O・HNO3：492.14

本品を乾燥したものは定量するとき，硝酸オキシコナゾー

ル（C18H13Cl4N3O・HNO3）98.5 ～ 101.5 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，わ

ずかに特異なにおいがある．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノールに

やや溶けやすく，エタノール，無水酢酸又は氷酢酸にやや溶

けにくく，水に極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶け

ない．

融点：約 142 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg を水/メタノール混液（1：1）5 mL に溶

かし，ライネッケ塩試液 0.5 mL を加えるとき，淡赤色の

沈殿を生じる．

（２） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2600 cm－1，1390

cm－1，1042 cm－1，937 cm－1 及び 827 cm－1 付近に吸収を

認める．

（４） 本品 2.0 g をジメチルホルムアミド 70 mL に溶か

し，水を加えて 100 mL とした液は硝酸塩の定性反応

（２）を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 異性体及びその他の類縁物質 本品 0.20 g をメタノ

ール 5 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，メタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準

溶液（１）とする．別に薄層クロマトグラフ用 2′，4′―ジク

ロロ―2―イミダゾール―1―イルアセトフェノン（E）―［O ―（2，4―

ジクロロベンジル）オキシム］硝酸塩 0.020 g をメタノー

ル 50 mL に溶かし，標準溶液（２）とする．これらの液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にジクロルメタン/酢酸エチル/ギ酸/エタノール/水混液

（45：40：10：5：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，標準溶液（２）から得たスポットに対応する

位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶液（２）から得

たスポットより濃くない．また，試料溶液の主スポット及び

標準溶液（２）のスポット以外のスポットは，標準溶液

（１）より得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（1：1）40 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．
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108819

硝酸スルコナゾール
Sulconazole Nitrate

C18H15Cl3N2S・HNO3：460.76

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，硝酸スルコ

ナゾール（C18H15Cl3N2S・HNO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノールに

やや溶けやすく，氷酢酸にやや溶けにくく，無水エタノール

又はクロロホルムに溶けにくく，水又はエーテルにほとんど

溶けない．

本品のジメチルホルムアミド溶液（1 → 20）は旋光性を

示さない．

本品 1 g に水 100 mL を加え，振り混ぜて得た懸濁液

の pH は約 4 である．

融点：約 130 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に薄めたメタノール（1 → 2）5 mL を

加え，加温して溶かし，冷後，ライネッケ塩試液 2 mL を

加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.2 g にメタノール 1 mL を加え，加温して溶

かす．冷後，水酸化ナトリウム試液 2 mL 及びクロロホル

ム 10 mL を加えて振り混ぜる．クロロホルム層を分取し，

水層が中性になるまで水洗する．水浴上で加温してクロロホ

ルムを留去し，残留物に粒状の亜鉛 0.5 g 及び薄めた塩酸

（1 → 2）5 mL を加え，加熱するとき，発生するガスは潤

した酢酸鉛紙を黒変する．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3110 cm－1，1572 cm－1，

1490 cm－1，1382 cm－1，1090 cm－1 及び 804 cm－1 付近に

吸収を認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

（５） 本品のメタノール溶液（1 → 50）は硝酸塩の定性反

応（１）及び（２）を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g を希硝酸 6 mL 及びメタノール

40 mL に溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に

希硝酸 6 mL，メタノール 40 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.018 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.050 g を薄めたメタノール（4 →

5）25 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，薄めたメタノール（4 → 5）を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

るとき，試料溶液の硝酸イオン及びスルコナゾール以外のピ

ークの合計面積は，標準溶液のスルコナゾールのピーク面積

より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：50 °C 付近の一定温度

移動相：メンブランフィルター（孔径約 0.4�m）でろ過
した酢酸アンモニウム溶液（1 → 660）330 mL にメタ

ノール 670 mL を加え，1 mol/L 塩酸試液で pH 4.0

に調整する．

流量：スルコナゾールの保持時間が約 6 分になるように

調整する．

カラムの選定：パラオキシ安息香酸プロピル及びパラオキ

シ安息香酸ブチル 4 mg ずつを移動相 30 mL に溶か

す．この液 20�L につき，上記の条件で操作するとき，
パラオキシ安息香酸プロピル，パラオキシ安息香酸ブチ

ルの順に溶出し，その分離度が 2.5 以上のものを用い

る．

検出感度：標準溶液から得たスルコナゾールのピーク高さ

がフルスケールの 5 ～ 10 % になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からスルコナゾールの保

持時間の約 3 倍の範囲

水 分 0.5 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，氷酢酸 70 mL に溶

かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 46.08 mg C18H15Cl3N2S・HNO3

貯 法 容 器 密閉容器．

107214

硝酸テトラヒドロゾリン
Tetrahydrozoline Nitrate

C13H16N2・HNO3：263.29

本品を乾燥したものは定量するとき，硝酸テトラヒドロゾ

リン（C13H16N2・HNO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水又はエタノールにやや溶け

やすく，無水酢酸に溶けにくく，エーテルにほとんど溶けな

い．
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本品の水溶液（1 → 50）の pH は 5.0 ～ 6.5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にライネッケ塩試液

3 滴を加えるとき，淡赤紫色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）10 mL に水酸化ナトリウム

試液 5 mL を加え，エーテル 15 mL ずつで 2 回抽出し，

エーテル抽出液を合わせ，水浴上でエーテルを蒸発する．残

留物を 80 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 116 ～

120 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）は硝酸塩の定性反応を呈す

る．

融 点 169 ～ 173 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g を水 10 mL 溶かすとき，液は無

色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，エタノールに溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄
層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にス

ポットする．次に n―プロパノール/水/強アンモニア水混液

（5：3：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板

を風乾し，100 °C で 10 分間加熱する．これに塩化白金酸・

ヨウ化カリウム試液を均等に噴霧するとき，主スポット以外

の赤紫色のスポットを認めない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 10 mL に溶かし，更に無水酢酸 40 mL を加

え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 26.329 mg C13H16N2・HNO3

貯 法 容 器 気密容器．

107241

硝酸ビスチアミン
Bisthiamine Nitrate

硝酸チアミンジスルフィド

C24H34N8O4S2・2HNO3：688.73

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，硝酸ビスチ

アミン（C24H34N8O4S2・2HNO3）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはないか又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水に溶けやすく，エタノールに極めて溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 3.0 ～ 4.0 である．

融点：178 ～ 183 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に水 10 mL を加えて溶かし，希水酸化

ナトリウム試液を加えて微アルカリ性とした後，L―塩酸シス

テイン溶液（1 → 500）3 mL を加え，37 °C で 30 分間加

温する．1 mol/L 塩酸試液を加えて酸性とし，チアミン定

量用臭化シアン試液 2 mL，水酸化ナトリウム溶液（3 →

10）3 mL 及びイソブタノール 5 mL を加えて 2 分間激し

く振り混ぜた後，放置するとき，イソブタノール層は紫青色

の蛍光を発する．この蛍光は紫外線によって強くなり，酸性

にすると消え，アルカリ性に戻すと再び現れる．

（２） 本品 5 mg に酢酸鉛試液 1 mL 及び水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 10）1 mL を加えて加温するとき，液は黒褐

色に変わり，放置するとき，黒褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 200）2 mL にピクリン酸試液 2

mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

（４） 本品の水溶液（1 → 50）は硝酸塩の定性反応（１）

及び（３）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.053 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.011 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には，鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） チオクロム反応陽性物質 本品約 0.1 g を精密に量

り，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，水を加え

て正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 2 mL

ずつを共栓遠心沈殿管 T 及び T′に正確に量り，酸性塩化

カリウム試液 3 mL ずつを加える．T にはチアミン定量用

臭化シアン試液 3 mL を加えて振り混ぜた後，水酸化ナト

リウム溶液（3 → 10）2 mL を速やかに加えて振り混ぜ，

イソブタノール 15 mL を正確に加え，密栓して 2 分間激

しく振り混ぜる．T′には水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）

2 mL を加えて振り混ぜ，チアミン定量用臭化シアン試液 3

mL を加えて振り混ぜ，イソブタノール 15 mL を正確に加

え，密栓して 2 分間激しく振り混ぜる．別に塩酸チアミン

標準品（別途水分を測定しておく）約 0.1 g を精密に量り，

0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL 及び水を加えて正確に 200 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，0.01 mol/L 塩酸試液

を加えて正確に 500 mL とし，標準溶液とする．標準溶液

2 mL ずつを共栓遠心沈殿管 S 及び S′に正確に量り，試

料溶液と同様に操作する．各遠心沈殿管を緩速度で 2 分間
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チオクロム反応陽性物質の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
FS － FS′

×
1
500

硝酸ビスチアミン（C24H34N8O4S2・2HNO3）の量（mg）
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遠心分離した後，各イソブタノール層を別の試験管にとる．

必要ならば無水硫酸ナトリウム 1 ～ 2 g を加え，穏やか

に振り混ぜた後，放置し，澄明なイソブタノール液をとる．

これらの液につき，蛍光光度計を用い，370 nm 付近におけ

る励起の極大波長及び 440 nm 付近における蛍光の極大波

長で蛍光強度 FT，FT′，FS 及び FS′を測定し，次の式によ

って得た数値及び乾燥減量で得た数値によって，対応する乾

燥物に対するパーセント（%）に換算するとき，チオクロム

反応陽性物質の量は 0.5 % 以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸化

リン，70 °C，2 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及び塩酸チアミン標準品（別途水分を測定して

おく）約 0.1 g ずつを精密に量り，それぞれ 0.1 mol/L 塩

酸試液 10 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に 200 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，pH 7.0 のリン酸塩緩

衝液 5 mL を加え，更に塩酸システイン溶液（1 → 1000）

5 mL を加え，37±2 °C で 30 分間加温し，0.01 mol/L 塩

酸試液を加えて正確に 50 mL とし，それぞれ試料溶液及び

標準溶液とする．試料溶液 5 mL ずつを共栓試験管 T 及

び T′に正確に量り，T にはチアミン定量用臭化シアン試液

3.0 mL を加えて振り混ぜ，水酸化ナトリウム溶液（1 →

10）5.0 mL を速やかに加えて振り混ぜる．T′には水酸化ナ

トリウム溶液（1 → 10）5.0 mL を加えて振り混ぜ，チア

ミン定量用臭化シアン試液 3.0 mL を加えて振り混ぜる．

別に標準溶液 5 mL ずつを共栓試験管 S 及び S′に正確

に量り，試料溶液と同様に操作する．これらの液につき，水

を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

368 nm における吸光度 AT，AT′，A S 及び A S′を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100689

硝酸メチルアトロピン
Atropine Metonitrate

C18H26N2O6：366.41

本品を乾燥したものは定量するとき，硝酸メチルアトロピ

ン（C18H26N2O6）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールにやや溶けやす

く，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg に発煙硝酸 4 滴を加え，水浴上で蒸発乾

固するとき，黄色の残留物を生じる．冷後，残留物にアセト

ン 2 mL を加えて溶かし，水酸化カリウムのメタノール溶

液（3 → 100）4 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に塩酸 0.5 mL 及

び塩化金酸試液 2 mL を加え，生じた沈殿をろ取し，塩酸

を滴加して酸性とした熱湯から再結晶し，105 °C で 2 時間

乾燥するとき，その融点は約 205 °C である．

（３） 本品の水溶液（1 → 100）は硝酸塩の定性反応（２）

を呈する．

融 点 166 ～ 168 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） ヒヨスチアミン 本品を乾燥し，その約 2.5 g を精

密に量り，水を加えて溶かし，正確に 25 mL とする．この

液につき，層長 200 mm で比旋光度を測定するとき，

〔α〕20D は －1.25 ～ ＋0.25°である．
（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 可溶性ハロゲン化物 本品 1.0 g に水 20 mL を加

えて溶かし，試料溶液とし，塩化物試験法を準用する．比較

液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える．

（５） 他のアルカロイド 本品の水溶液（1 → 50）5 mL

に水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）1 mL を加えるとき，沈

殿を生じない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.641 mg C18H26N2O6

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101154

ジヨードステアリン酸カルシウム
Calcium Diiodostearate

C36H66CaI4O4：1110.60

本品を乾燥したものは定量するとき，ヨウ素（I：

126.90）43.4 ～ 46.2 % 及びカルシウム（Ca：40.08）3.54

～ 3.68 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の塊又は粉末で，わずかに特異な
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においがあり，味はほとんどない．

本品はエーテル又はクロロホルムに溶けやすく，エタノー

ル又は水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水酸化カリウム・エタノール試液 0.5

mL を加え，数分間水浴中で加熱した後，水 10 mL を加え，

更に塩酸を加えて酸性とし，塩素試液 5 滴及びクロロホル

ム 1 mL を加えて振り混ぜるとき，クロロホルム層は赤紫

色を呈する．

（２） 本品 0.5 g に希塩酸 2 mL 及び水 5 mL を加え，

水浴中で振り混ぜながら 5 分間加熱する．冷後，ろ過し，

ろ液 3 mL にアンモニア試液を加えてわずかにアルカリ性

とした液はカルシウム塩の定性反応（３）を呈する．

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g に無水エタノール/エーテル混液

（1：1）10 mL を加え，振り混ぜてろ過し，ろ液にフェノー

ルフタレイン試液 2 ～ 3 滴を加え，更に 0.5 mol/L 水酸

化カリウム液 3 滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤色を呈

する．

（２） 遊離ヨウ素 本品 1.0 g をとり，クロロホルム 10

mL を加え，振り混ぜて溶かし，ヨウ化カリウム試液 10

mL 及びデンプン試液 2 ～ 3 滴を加えて振り混ぜるとき，

水層は直ちに青紫色を呈しない．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 3 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，6 時間）．

定 量 法

（１） ヨウ素 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，

亜鉛末 0.5 g 及び氷酢酸 10 mL を加え，還流冷却器を付

け，1 時間煮沸した後，冷却器を通して熱湯 30 mL で洗い

込み，熱時，脱脂綿を用いてろ過し，熱湯 20 mL ずつを用

いて 2 回洗う．ろ液及び洗液を合わせ，冷後，水を加えて

正確に 100 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，氷

酢酸 8 mL 及び水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液

とする．別に定量用ヨウ化カリウムを 105 °C で 4 時間乾

燥し，その約 0.59 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正

確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，氷酢酸

10 mL 及び水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 20 mL ずつを正確に量り，それ

ぞれにクロロホルム 5 mL を加えて強く振り混ぜた後，ク

ロロホルム層を除く．更にこの操作を 3 回操り返した後，

水層を分取し，毎分 3000 回転で 5 分間遠心分離する．上

澄液 10 mL を正確に量り，亜硝酸ナトリウム試液 1 mL

及びクロロホルム 10 mL を正確に加えて直ちに強く振り混

ぜた後，毎分 3000 回転で 5 分間遠心分離する．クロロホ

ルム層を分取し，無水硫酸ナトリウム 2 g を加えて振り混

ぜた後，乾燥ろ紙でろ過する．ろ液につき，クロロホルムを

対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 512 nm にお

ける吸光度 AT 及び AS を測定する．

0.7645：I/KI の分子量比．

（２） カルシウム 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に

量り，希塩酸 10 mL 及び水 10 mL を加え，還流冷却器を

付けて油層が澄明になるまで煮沸し，熱時，あらかじめ水で

潤したろ紙を用いてろ過し，ろ紙上の残留物は熱湯 20 mL

ずつで 2 回洗い，洗液はろ液に合わせ，冷後，水を加えて

正確に 200 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，こ

れに 0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液

25 mL を正確に加え，水 50 mL 及び pH 10.7 のアンモニ

ア・塩化アンモニウム緩衝液 5 mL を加えて 0.02 mol/L

酢酸亜鉛液で滴定する（指示薬：エリオクロムブラック T・

塩化ナトリウム指示薬 0.025 g）．ただし，滴定の終点は液

の青色が赤紫色に変わるときとする．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

111013

シラザプリル
Cilazapril

C22H31N3O5・H2O：435.51

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，シラザプリ

ル（C22H31N3O5：417.50）98.5 % 以上を含む．

性 状 白色～帯微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノール又はジクロロメタンに極めて溶けやすく，

エタノール（95）又は酢酸（100）に溶けやすく，水に溶け

にくい．

本品は光によって変化する．

融点：約 101 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 4 mg を水 4 mL に溶かし，ドラーゲンドルフ

試液 2 mL を加えるとき，だいだい色の沈殿を生じる．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3610 cm－1，2930 cm－1，

1739 cm－1，1667 cm－1，1193 cm－1 及び 704 cm－1 付近に

吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－53 ～ －58°（脱水物に換算したもの 0.2
g，メタノール，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.009 % 以下）．
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（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，水 40 mL 及び希塩酸

1.5 mL を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸

0.40 mL を加える（0.019 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，硝酸マグネシウム六水

和物のエタノール（95）溶液（1 → 8）10 mL を加えて混

和し，第 4 法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標

準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，ジクロロメタン 20

mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，ジクロロメタンを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液（１）とする．この液 3 mL を正確に量り，

ジクロロメタンを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液

（２）とする．別に，標準溶液（１）2 mL を正確に量り，

ジクロロメタンを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液

（３）とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液，標準溶液（１），（２）及び

（３）20�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸

エチル/メタノール/ヘキサン/酢酸（100）/水混液（62：

15：10：10：3）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気を飽和させた槽中に 2

時間放置した後，紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得た Rf 値 0.40 付近の主スポット以外のスポ

ットのうち，Rf 値 0.17 付近のものは標準溶液（１）から，

及び Rf 値 0.44 付近のものは標準溶液（２）から得たそれ

ぞれのスポットより濃くなく，更にその他のスポットは 3

個以下で，これらのうち標準溶液（３）より濃いものは，1

個以下でかつ標準溶液（２）から得たスポットより濃くない．

水 分 3.5 ～ 5.0 %（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，酢酸（100）50 mL

を加えて溶かし，0.02 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差

適定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.02 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 8.350 mg C22H31N3O5

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107080

シロシンゴピン
Syrosingopine

C35H42N2O11：666.71

本品を乾燥したものは定量するとき，シロシンゴピン

（C35H42N2O11）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはない．

本品はクロロホルム又は氷酢酸に溶けやすく，メタノール，

エタノール又はエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けな

い．

本品は光によって変色する．

融点：約 209 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg にバニリン・塩酸試液 1 mL を加えて加

温するとき，液はあざやかな赤紫色を呈する．

（２） 本品 1 mg にモリブデン酸ナトリウムの硫酸溶液（1

→ 1000）1 ～ 2 滴を加えるとき，液は黄色を呈し，放置す

ると徐々に青色に変わる．

（３） 本品 1 mg に p―ジメチルアミノベンズアルデヒド

0.01 g を加え，氷酢酸 0.5 mL 及び硫酸 0.5 mL を加える

とき，液は濃緑色を呈し，次に氷酢酸 2 mL を加えるとき，

赤色に変わる．

（４） 本品の無水エタノール溶液（1 → 50000）につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 258 ～ 262 nm 及び 295 ～ 298 nm に吸収の極大を

示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（258 nm）：229 ～ 235（乾 燥 後，0.015 g，

無水エタノール，1000 mL）．

E 1 %
1 cm（298 nm）：138 ～ 144（乾燥後，0.015 g，無水エ

タノール，1000 mL）．

旋 光 度 〔α〕20D：－104 ～ －112°（乾燥後，0.1 g，クロロ
ホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.30 g に水 60 mL を加え，ときどき

振り混ぜながら 70 °C で 20 分間加温する．冷後，ろ過し，

ろ液 40 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01

mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.044 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（４） 他のアルカロイド 本品 1.5 mg に無水エタノール

100 mL を加えて溶かす．この液につき，無水エタノールを

対照とし，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測

定するとき，波長 258 nm 及び 298 nm における吸光度を

A1 及び A2 とするとき，A1/A2 は 1.60 ～ 1.70 である．ま

た，この液の吸収スペクトルを測定するとき，波長 384 nm

に吸収の極大を認めない．また，直ちにこの液に紫外線を照

射するとき，蛍光を認めることがあっても極めてわずかであ

る．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.2 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL を加えて溶かし，0.02 mol/L 過塩素

酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 5 滴）．

ただし，滴定の終点は液の紫色が青色に変わるときとする．
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同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.02 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 13.334 mg C35H42N2O11

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109422

シロスタゾール
Cilostazol

C20H27N5O2：369.46

本品を乾燥したものは定量するとき，シロスタゾール

（C20H27N5O2）98.5 ～ 101.5 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おい及び味はない．

本品はジメチルホルムアミド又はベンジルアルコールにや

や溶けやすく，メタノール又はエタノールに溶けにくく，水

又は無水エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 255 ～ 259 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品及びシロスタゾール標準品につき，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとシロスタゾール標準品のスペクトルを比較す

るとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める．

融 点 158 ～ 162 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g をジメチルホルムアミド 40 mL

に溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホルムアミドを加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に希硝酸 6 mL 及びジメチルホ

ルムアミドを加えて 50 mL とする（0.018 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.025 g を移動相 25 mL に溶かし，

試料溶液とする．試料溶液 5�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれ

らの量を求めるとき，個々の類縁物質は 0.2 % 以下であり，

それらの合計は 1.0 % 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：ジクロルメタン/n―ヘキサン/メタノール混液

（20：10：1）

流量：シロスタゾールの保持時間が約 5 分になるように

調整する．

カラムの選定：試料溶液 1 mL をとり，3，4―ジヒドロ―6―

ヒドロキシ―2（1 H）―キノリノン 5 mg をメタノール

10 mL に溶かした液 1 mL を加え，移動相を加えて

100 mL とする．この液 5�L につき，上記の条件で
操作するとき，シロスタゾール，3，4―ジヒドロ―6―ヒド

ロキシ―2（1 H）―キノリノンの順に溶出し，その分離度

が 10 以上のものを用いる．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からシロスタゾールの保持

時間の約 3 倍の範囲

検出感度：試料溶液 1 mL をとり，移動相を加えて 100

mL とする．この液 5�L につき上記の条件で操作す
るとき，シロスタゾールのピーク高さが 20 ～ 40 mm

になるように調整する．

（４） メタノール 本品約 0.5 g を精密に量り，内標準溶

液 2 mL を正確に加えて，ベンジルアルコールを加えて溶

かした後，更にベンジルアルコールを加えて 10 mL とし，

試料溶液とする．別にメタノール 1 mL を正確にとり，ベ

ンジルアルコールを加えて正確に 100 mL とする．この液

1 mL を正確にとり，ベンジルアルコールを加えて正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確にとり，内標準溶液

2 mL を正確に加え，ベンジルアルコールを加えて 10 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2�L につ
き，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行う．そ

れぞれの液のメタノール及び内標準溶液のピーク面積を自動

面積測定法によって測定し，内標準物質のピーク面積に対す

るメタノールのピーク面積の比 QT 及び QS を求める（0.1

% 以下）．

W：試料の秤取量（mg）

0.787：25 °C におけるメタノールの比重

内標準溶液 n―プロパノールのベンジルアルコール溶液（1

→ 5000）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管に粒径

150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用多孔性スチレ
ン―ジビニルベンゼン共重合体を充てんする．

カラム温度：130 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分約 50 mL の一定流量

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，メタノール及び n―プロパノールの分離度

が 4 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 2�L から得たメタノールのピーク
高さがフルスケールの 30 ～ 100 % になるように調整

する．

乾燥減量 0.3 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びシロスタゾール標準品を乾燥し，その約
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シロスタゾール（C20H27N5O2）の量（mg）

＝ シロスタゾール標準品の量（mg）×
QT

QS

0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 4.012 mg Hg

0.05 g ずつを精密に量り，メタノールを加えて溶かし，そ

れぞれに内標準溶液 5 mL を正確に加え，更にメタノール

を加えて 50 mL とする．この液それぞれ 1 mL をとり，

メタノールを加えて 10 mL とし，試料溶液及び標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液
体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するシロスタゾールのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 ベンゾフェノンのメタノール溶液（1 → 250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル/メタノール混液（10：7：3）

流量：シロスタゾールの保持時間が約 9 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，シロスタゾール，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 9 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．
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水 銀
Mercury

Hg：200.59

本品は定量するとき，水銀（Hg）99.5 % 以上を含む．

性 状 本品は光沢のある銀白色の液状金属で，においはない．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品は硝酸に溶けるが，塩酸又は硫酸に溶けない．

本品は室温で徐々に揮散し，その蒸気は有毒である．

比 重 d2020：約 13.6

確認試験 本品 0.1 g に薄めた硝酸（1 → 2）1 mL を加え，

加温して溶かし，冷後，水を加えて 1000 mL とする．この

液 10 mL にジフェニルカルバゾンのエタノール溶液（1 →

100）1 滴を加えるとき，液は青紫色を呈する．

純度試験

（１） 異物 本品は表面にくもりを認めない．また，本品を

白紙上にころがすとき，紙上に跡を残さない．

（２） 他の重金属 強熱残分試験で得た残留物に塩酸 2 mL

を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物に薄めた塩酸（2 →

3）2 mL を加えて加湿した後，水を加えて 50 mL とし，

試料溶液とする．試料溶液 10 mL をとり，フェノールフタ

レイン試液 1 滴を加え，以下重金属試験法第 2 法により操

作し，試験を行う．比較液は硝酸 5 mL 及び塩酸 2 mL を

水浴上で蒸発乾固し，残留物に薄めた塩酸（2 → 3）2 mL

及び水を加えて 50 mL とする．この液 10 mL をとり，以

下検液の調製法と同様に操作し，鉛標準液 2 mL 及び水を

加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（３） 鉄 （２）の試料溶液 2.5 mL をとり，薄めた塩酸

（2 → 3）0.9 mL 及び水を加えて 15 mL とし，塩酸ヒド

ロキシルアミン溶液（1 → 10）1 mL を加え，約 5 分間放

置する．次に酢酸アンモニウム溶液（1 → 4）5 mL，o―フ

ェナントロリン溶液（1 → 500）2 mL 及び水を加えて 25

mL とし，20 ～ 35 °C で 15 分間放置するとき，液の色は

次の比較液より濃くない．

比較液：塩酸 0.1 mL を水浴上で蒸発乾固し，残留物に

薄めた塩酸（2 → 3）1 mL．鉄標準液 1.5 mL 及び水を加

えて 15 mL とし，同様に操作する（0.006 % 以下）．

強熱残分 本品 5.0 g を磁製るつぼにとり，硝酸/水混液

（5：3）8 mL を加え，時計皿で覆い，反応が完結した後，

水浴上で蒸発乾固し，次に注意して恒量になるまで強熱する

とき，残留物の量は 0.5 mg 以下である．

定 量 法 本品約 1 g を精密に量り，水/硝酸混液（1：1）

10 mL を加え，水浴上で加温して溶かし，液が無色となる

まで加温を続ける．冷後，水を加えて全量を正確に 100 mL

とする．この液 10 mL を正確に量り，水 50 mL 及びヘキ

サミン 3 g を加え，0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二

ナトリウム液で滴定する（指示薬：キシレノールオレンジ試

液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の青紫色が黄色に変わる

ときとする．

貯 法 容 器 水銀によって侵食されない非金属製の気密

容器．
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水酸化アルミニウム・
炭酸水素ナトリウム共沈物
Aluminum Hydroxide―Sodium Bicarbonate Co―precipitate

本品は水酸化アルミニウムと炭酸水素ナトリウムの共沈乾

燥物で，定量するとき，換算した乾燥物に対し，アルミニウ

ム（Al：26.98）17.5 ～ 21.0 % 及 び ナ ト リ ウ ム（Na：

22.99）12.0 ～ 16.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末又は粒で，におい及び味はない．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に泡だって溶ける．

本品 1 g を水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）20 mL と

加熱すれば大部分溶ける．

確認試験

（１） 本品の希塩酸溶液（1 → 20）はアルミニウム塩の定

性反応を呈する．

（２）（１）の溶液にアンモニア試液を加えて弱アルカリ性と

し，ろ過する．ろ液はナトリウム塩の定性反応を呈する．

（３） 本品は炭酸水素塩の定性反応（１）を呈する．

純度試験

（１） 液性 本品 2.0 g に水 50 mL を加え，3 分間振り

混ぜた後，遠心分離して得た上澄液の pH は 8.0 ～ 10.0

である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希硝酸 30 mL を加え，沸騰

するまで加熱して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とし，

ろ過する．ろ液 5 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．

水酸化アルミニウム・炭酸水素ナトリウム共沈物 369



0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 1.3491 mg Al

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.40 mL を加える（0.284 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g に希塩酸 15 mL を加え，沸騰

するまで加熱して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とし，

ろ過する．ろ液 10 mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液

には 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.480 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g に希塩酸 18 mL を加え，加温

して溶かす．冷後，ろ過し，ろ液に酢酸ナトリウム試液 18

mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし，試験を行う．比較液は希塩酸 18 mL を水浴上で

蒸発乾固し，希酢酸 2 mL，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（10 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.40 g に希塩酸 5 mL を加え，加温し

て溶かす．冷後，これを検液とし，装置 B を用いる方法に

より試験を行う（5 ppm 以下）．

乾燥減量 15.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

制 酸 力 本品約 0.2 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

0.1 mol/L 塩酸 100 mL を正確に加え，密栓して 37±2 °C

で 1 時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 50 mL を正確に

量り，過量の塩酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で pH

3.5 になるまで，よくかき混ぜながら滴定する．本品の換算

した乾燥物 1 g につき，0.1 mol/L 塩酸の消費量は 255

mL 以上である．

定 量 法

（１） アルミニウム 本品約 2 g を精密に量り，塩酸 15

mL を加え，30 分間水浴上で振り混ぜながら加熱して溶か

す．冷後，水を加えて正確に 500 mL とする．この液 20

mL を正確に量り，0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二

ナトリウム液 25 mL を正確に加え，pH 4.8 の酢酸・酢酸

アンモニウム緩衝液 20 mL を加えた後，5 分間煮沸し，冷

後，エタノール 50 mL を加え，0.05 mol/L 酢酸亜鉛液で

滴定する（指示薬：ジチゾン試液 2 mL）．ただし，滴定の

終点は液の淡暗緑色が淡赤色に変わるときとする．同様の方

法で空試験を行う．

（２） ナトリウム 炎光光度計を用い，検量線法にしたがっ

て定量する．

（�） 標準溶液及び検量線 塩化ナトリウム標準試薬を

500 ～ 650 °C で 40 ～ 50 分間乾燥し，その 2.5420 g を

正確に量り，水 100 mL を加えて溶かし，水を加えて正確

に 1000 mL とする．この液 100 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 1000 mL とする．この液 1 mL はナトリウ

ム（Na）0.1 mg を含む．この液を用いて，1 mL 当り

0.01 mg，0.05 mg 及び 0.09 mg のナトリウムを含む標準

液を調製する．これらの標準液を炎光光度計にかけ，指針の

振れを読みとる．縦軸に指針の読み，横軸に標準液のナトリ

ウム濃度をとり，検量線を作成する．

（�） 試料溶液 本品約 0.10 g を精密に量り，希塩酸

10 mL を加え，加温して溶かす．冷後，水を加えて正確に

200 mL とし，試料溶液とする．

（�） 操作法 炎光光度計のフィルターを 589 nm に合

わせ，ガスバーナーに点火し，ガス圧と空気圧を調整する．

水を入れたセルをホルダーにのせ，噴霧燃焼させながら指針

が目盛 0 を示すように調整する．次に，1 mL 中にナトリ

ウム 0.1 mg を含む溶液をセルに入れ，ホルダーにのせて

噴霧燃焼させ，指針の振れが 100 になるように調整する．

続いて，セルに入れた試料溶液を噴霧燃焼させ，指針の振れ

目盛を読みとり，あらかじめ作成した検量線からナトリウム

濃度（Na mg/mL）を求め，次式によりナトリウム（%）を

算出する．

Na（%）＝
200 × R

W
× 100

R：検量線から求めた Na 濃度（Na mg/mL）

W：試料の採取量（mg）

貯 法 容 器 気密容器．
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水酸化アルミニウム・炭酸マグネシウム・
炭酸カルシウム共沈物
Aluminum Hydroxide―Magnesium Carbonate―

Calcium Carbonate Co―precipitate

本品は水酸化アルミニウム，炭酸マグネシウム及び炭酸カ

ルシウムの共沈乾燥物であり，そのモル比は約 2：1：2 で

ある．

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，酸化アルミ

ニウム（Al2O3：101.96）19.5 ～ 24.5 %，酸化マグネシウム

（MgO：40.30）9.5 ～ 14.5 % 及び酸化カルシウム（CaO：

56.08）21.5 ～ 26.5 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末又は粒状で，におい及び味はない．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に泡だって溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に希塩酸 10 mL を加え，加温して溶か

す．冷後，水 20 mL を加え，アンモニア試液を加えて中性

とし，生じた沈殿をろ過する．ろ液は確認試験（２）に用い

る．残留物に希塩酸を加えて溶かした液はアルミニウム塩の

定性反応を呈する．

（２）（１）で得たろ液にシュウ酸アンモニウム試液を加え，

生じた白色の沈殿をろ過して分取し，希塩酸に溶かした液は

カルシウム塩の定性反応を呈する．

（３）（２）で得たろ液の一部にリン酸一水素ナトリウム試

液を加えるとき，白色の結晶性の沈殿を生じる．また，ろ液

の他の一部に水酸化ナトリウム試液を加えるとき，白色のゲ

ル状の沈殿を生じ，過量の水酸化ナトリウム試液を加えても

沈殿は溶けないが，ヨウ素試液を追加するとき，沈殿は暗褐

色に染まる（マグネシウム塩）．

（４） 本品に希塩酸を加えるとき，泡だってガスを発生する．

このガスを水酸化カルシウム試液中に通じるとき，直ちに白

色の沈殿を生じる（炭酸塩）．

純度試験

（１） 可溶性塩 本品 2.0 g に水 100 mL を加え，かき混

ぜながら沸騰するまで加熱する．冷後，水を加えて 100 mL

とし，ろ過する．ろ液 50 mL を正確にとり，水浴上で蒸発

乾固し，残留物を 120 °C で 3 時間乾燥するとき，その量

は 0.030 g 以下である．
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0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.5098 mg Al2O3

0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.5608 mg CaO

0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.4030 mg MgO

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希硝酸 30 mL を加え，沸騰

するまで加熱して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とし，

ろ過する．ろ液 5 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.40 mL を加える（0.284 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g に希塩酸 15 mL を加え，沸騰

するまで加熱して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とし，

ろ過する．ろ液 10 mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液

には 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.480 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g に希塩酸 12 mL を加え，加温

して溶かす．冷後，ろ過し，ろ液に酢酸ナトリウム試液 12

mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし，試験を行う．比較液は希塩酸 12 mL を水浴上で

蒸発乾固し，希酢酸 2 mL，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（５） 鉄 本品 1.0 g に希硝酸 20 mL を加え，加温して

溶かす．冷後，水を加えて正確に 250 mL とし，ろ過する．

ろ液 25 mL を正確に量り，水 20 mL，過硫酸アンモニウ

ム 0.05 g 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5 mL を加

えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，液の色は次の比較液よ

り濃くない．

比較液：鉄標準液 3.0 mL に希硝酸 5 滴及び水を加えて

45 mL とし，同様に操作する．

（６） ヒ素 本品 0.20 g に希塩酸 5 mL を加え，加温し

て溶かす．冷後，これを検液とし，装置 A を用いる方法に

より試験を行う（10 ppm 以下）．

乾燥減量 17.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

制 酸 力 本品約 0.25 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

0.1 mol/L 塩酸 100 mL を正確に加え．密栓して 37±2 °C

で 1 時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 50 mL を正確に

量り，過量の塩酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で pH

3.5 になるまで，よくかき混ぜながら滴定する．本品の換算

した乾燥物 1 g につき，0.1 mol/L 塩酸の消費量は 220

mL 以上である．

定 量 法

（１） 酸化アルミニウム 本品約 0.4 g を精密に量り，希

塩酸 10 mL 及び希硝酸 5 mL を加え，加温して溶かす．

冷後，水を加えて正確に 250 mL とし，試料溶液とする．

試料溶液 25 m Lを正確に量り，水 75 mL，pH 3.0 の酢酸・

酢酸アンモニウム緩衝液 30 mL 及びアンモニア試液を加え

て pH 3.0 とする．Cu―PAN 試液 0.4 mL を加え，液がほ

とんど沸騰するまで加熱しながら，0.01 mol/L エチレンジ

アミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する．滴定の終点は液の

赤色が黄色に変わり，1 分間以上赤色に戻らなくなったとき

とする．

（２） 酸化カルシウム （１）の試料溶液 25 mL を正確に

量り，水 175 mL，トリエタノールアミン溶液（1 → 2）10

mL 及び 8 mol/L 水酸化カリウム試液 1.0 mL を加える．

5 分間放置した後，0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二

ナトリウム液で，徐々に滴定する（指示薬：NN 指示薬 0.1

g）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が青色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

（３） 酸化マグネシウム （１）の試料溶液 25 mL を正確

に量り，水 60 mL，トリエタノールアミン（1 → 2）10

mL 及び pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液

10 mL を加え，0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナト

リウム液で滴定する（指示薬：エリオクロムブラック T・

塩化ナトリウム指示薬 0.04 g）．ただし，滴定の終点は液の

赤紫色が青色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

この 0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液

の消費量から定量法（２）で消費した酸化カルシウム

（CaO）に対応する 0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二

ナトリウム液の量を差し引いたものが，酸化マグネシウム

（MgO）に対応する液量である．

貯 法 容 器 気密容器．

103940

水酸化マグネシウム
Magnesium Hydroxide

Mg（OH）2：58.32

本品を乾燥したものは定量するとき，水酸化マグネシウム

〔Mg（OH）2〕95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験 本品の希塩酸溶液（1 → 50）はマグネシウム塩の

定性反応を呈する．

純度試験

（１） アルカリ及び可溶性塩 本品 2.0 g をビーカーにと

り，水 100 mL を加え，時計皿で覆い，水浴上で 5 分間加

熱した後，直ちにろ過する．冷後，ろ液 50 mL をとり，メ

チルレッド試液 2 滴及び 0.05 mol/L 硫酸 2.0 mL を加え

るとき，液の色は赤色である．また，ろ液 25.0 mL を蒸発

乾固し，残留物を 105 °C で 1 時間乾燥するとき，その量

は 0.010 g 以下である．

（２） 炭酸塩 本品 0.10 g に水 5 mL を加えて煮沸し，

冷後，酢酸 5 mL を加えるとき，ほとんど泡だたない．

（３） 重金属 本品 1.0 g に希塩酸 20 mL を加えて溶か

し，水浴上で蒸発乾固し，残留物に水 35 mL 及び希酢酸 2

mL を加えて溶かし，必要ならばろ過し，ろ紙を水で洗い，

洗液をろ液に合わせ，更に水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は希塩酸 20 mL を水浴上

で蒸発乾固し，希酢酸 2 mL，鉛標準液 3.0 mL 及び水を

加えて溶かし，50 mL とする（30 ppm 以下）．

（４） 鉄 本品 0.050 g に希硝酸 7.5 mL を加えて溶かし，

1 分間煮沸する．冷後，水を加えて 50 mL とし，過硫酸ア

ンモニウム 0.05 g 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5

mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，液の色は次の
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0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.5608 mg CaO

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.9160 mg Mg（OH）2

酸化カルシウム（CaO）1 mg

＝ 0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液

0.36 mL

H3C H

H3C
OH

H H

CH3

HN
N

H

スタノゾロール（C21H32N2O）の量（mg）

＝
A
144

×
100000
3

比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 2.0 mL に希硝酸 7.5 mL 及び水を加

えて 50 mL とし，同様に操作する．

（５） 酸化カルシウム 本品約 0.35 g を精密に量り，希塩

酸 6 mL を加え，加温して溶かす．冷後，水 300 mL 及び

酒石酸溶液（1 → 5）3 mL を加え，更にトリエタノールア

ミン溶液（3 → 10）10 mL，8 mol/L 水酸化カリウム試液

10 mL を加え，5 分間放置した後，0.01 mol/L エチレンジ

アミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する（指示薬：NN 指示

薬 0.1 g）．ただし，滴定の終点は，液の赤紫色が青色に変

わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

酸化カルシウム（CaO：56.08）の量は 1.0 % 以下である．

（６） ヒ素 本品 0.40 g に希塩酸 10 mL を加え，加温し

て溶かす．冷後，これを検液とし，装置 A を用いる方法に

より試験を行う（5 ppm 以下）．

乾燥減量 2.0 % 以下（0.5 g，105 °C，2 時間）．

強熱減量 30.0 ～ 33.0 %（0.5 g，900 °C，恒量）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水 10

mL 及び希塩酸 4.0 mL を加え，加温して溶かし，冷後，

水を加えて正確に 100 mL とする．この液 25 mL を正確

に量り，水 50 mL 及び pH 10.7 のアンモニア・塩化アン

モニウム緩衝液 5 mL を加え，0.05 mol/L エチレンジアミ

ン四酢酸二ナトリウム液で滴定する（指示薬：エリオクロム

ブラック T・塩化ナトリウム指示薬 0.04 g）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

この 0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液

の消費量から純度試験（５）で得た酸化カルシウム（CaO）

に対応する 0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウ

ム液の量を差し引く．

貯 法 容 器 気密容器．

106911

スタノゾロール
Stanozolol

C21H32N2O：328.50

本品を乾燥したものは定量するとき，スタノゾロール

（C21H32N2O）96 ～ 104 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，エタノー

ル又はクロロホルムにやや溶けにくく，アセトン又はエーテ

ルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 定量法で得た試料溶液につき，吸収スペクトルを測定

するとき，波長 223 ～ 225 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3200 cm－1，2900

cm－1，1440 cm－1，1365 cm－1，1080 cm－1，960 cm－1 及び

930 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕25D：＋34 ～ ＋40°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

融 点 230 ～ 242 °C

純度試験 類縁物質 本品 0.015 g 及びスタノゾロール標準

品 0.015 g を量り，それぞれエタノール 1 mL を加えて溶

かし，試料溶液及び標準溶液とする．この液につき薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液それ

ぞれ 10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノー

ル混液（19：1）を展開溶媒として 10 ～ 15 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これにクロロホルム/硫酸/無水酢酸

混液（2：1：1）を噴霧し，100 °C で 10 分間加熱すると

き，本品及び標準品のスポットは紫紅色を呈し，それらの

Rf 値は等しい．また本品は，これと異なる位置にスポット

を認めない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，100 °C，3

時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，エタ

ノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL と

する．更にこの液 15 mL を正確に量り，エタノールを加え

て正確に 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測

定法により試験を行い，波長 224 nm における吸光度 A

を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

109082

ストレプトキナーゼ・ストレプトドルナ
ーゼ
Streptokinase・Streptodornase

本品は Streptococcus hemolyticus H 46 A 株の培養で得ら

れた産生物より分離精製した酵素剤である．

本品は定量するとき，その 1 mg 中にストレプトキナー

ゼ 1000 単位以上及びストレプトドルナーゼ 250 単位以上

を含む．

性 状 本品は白色～淡褐白色の粉末で，においはない．

本品につきストレプトキナーゼ 50000 単位当たりに生理

食塩液 20 mL を加えて溶かすとき，5 分間以内に澄明又は

わずかに混濁して溶ける．

確認試験 本品 0.05 g に生理食塩液 20 mL を加えて溶かし，

この液 1 mL をとり，希ゼラチン試液を加え，その 1 mL
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1 mg 中のストレプトキナーゼ単位

＝ ストレプトキナーゼ標準溶液の単位（10000）

×
試料溶液の希釈倍数
標準溶液の希釈倍数

×
200

試料の採取量（mg）

電極に接続�

ストッパー�

白金電極�

真空ポンプに接続�

白金電極（長針）�
白金電極（短針）�

上室�

標線�

毛管�

10

12
5

下室�

数字はmmを示す�

22
0

1 mg 中のストレプトドルナーゼ単位

＝ ストレプトドルナーゼ標準溶液の単位（10）

×
K25 試料溶液
K25 標準溶液

×
1

試料の量（mg）
× 希釈倍数

中にストレプトキナーゼとして 10 単位を含むように調製す

る．この液 0.2 mL 及び希ゼラチン試液（対照液）0.2 mL

をそれぞれ別の試験管にとり，25±0.1 °C の恒温水槽に入

れ，各々にユーグロブリン試液 0.2 mL を加えて振り混ぜ

た後，4 分後にフィブリノーゲン試液 0.4 mL を加え，更

にユーグロブリン試液添加 5 分後にトロンビン試液 0.1

mL を加えて振り混ぜるとき，試料溶液は凝固するが，15

分間以内に溶解する．また，対照液も凝固するが，1 時間以

内に溶解しない．

pH 本品 0.25 g に生理食塩液を加えて溶かし，100 mL とし

た液の pH は 6.5 ～ 8.5 である．

乾燥減量 6.0 % 以下（0.1 g，減圧，五酸化リン，恒量）．

力価試験

1） ストレプトキナーゼの力価試験

（１） ストレプトキナーゼ標準溶液の調製 ストレプトキナ

ーゼ標準品に生理食塩液を適量加えて穏やかに振り混ぜて溶

かし，1 mL 当たり 10000 単位を含むように調製する．こ

の液に希ゼラチン試液を加え，それぞれ（1 → 500），（1 →

750），（1 → 1000），（1 → 1500），（1 → 2000）及び（1 →

3000）の標準溶液を調製する．

（２） 試料溶液の調製 本品約 0.5 g を精密に量り，生理

食塩液を加えて穏やかに振り混ぜて溶かし，正確に 200 mL

とする．この液に希ゼラチン試液を加え，ストレプトキナー

ゼ標準溶液の調製と同様にして試料溶液を調製する．

（３） 操作法 標準溶液及び試料溶液〔通常（1 → 500）～

（1 → 3000）の 6 系列〕の 0.2 mL ずつを試験管（長さ

100 mm × 径 10 mm）に量り，25±0.1 °C の恒温水槽に

入れ，各々にユーグロブリン試液 0.2 mL を加えて振り混

ぜた後，4 分後にフィブリノーゲン試液 0.4 mL を加え，

更にユーグロブリン試液添加 5 分後にトロンビン試液 0.1

mL を加えて振り混ぜ，トロンビン試液添加後の凝固物の溶

解時間（秒）を記録する．凝固物の溶解は試験管を傾斜し，

液面が水平になり，繊維素の残留物がほとんどなくなったと

きとする．

（４） 力価計算 両対数グラフに標準溶液及び試料溶液の溶

解時間を縦軸に，希釈倍数を横軸にプロットして直線をつく

る．この直線が溶解時間 10 分の線と交わる点から希釈倍数

を求める．

2） ストレプトドルナーゼの力価試験

（１） 装置 図に示す粘度計を用いる．硬質ガラス製で接続

部はすり合わせのものを用いる．

（２） ストレプトドルナーゼ標準溶液の調製 ストレプトド

ルナーゼ標準品に生理食塩液を適量加えて溶かし，1 mL 当

たり 5000 単位を含むように調製し，更に混合ペプトン試液

を用いて 1 mL 当たり 10 単位を含むように標準溶液を調

製する．

（３） 試料溶液の調製 本品約 0.1 g を精密に量り，生理

食塩液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．更に混合

ペプトン試液を用いて 1 mL 当たり 10 単位（推定）を含

むように試料溶液を調製する．

（４） 操作法 粘度計を 30±0.1 °C の恒温水槽中に標線の

約 10 mm 上まで水に没するように入れ，垂直に保持し，

白金電極付きストッパーを外し，上室に 3.5 mL のデオキ

シリボ核酸試液を入れて白金電極付きストッパーを取りつけ

た後静置する．デオキシリボ核酸試液が同温度になるまで

30 分間放置した後，真空ポンプに接続し，流下した下室の

デオキシリボ核酸試液を吸引して後，吸引をやめ，白金電極

の短針から長針までの流下に要した時間を 2 ～ 3 回測定す

る．なお流下時間が次第に速くなるようなら，デオキシリボ

核酸試液が汚染されていることがあるので新たに試験をやり

直す．デオキシリボ核酸試液の流下時間が一定になったとき，

試料溶液 0.1 mL を上室に入れ，デオキシリボ核酸試液と

よく混和し，白金電極の短針から長針までの流下に要した時

間 B（秒）を測定する．測定は試料溶液を上室に入れた後，

5 分，10 分，15 分，20 分，25 分及び 30 分で行い，それ

ぞれの測定値を B1，B2，B3，B4，B5 及び B6 とする．別に

標準溶液を用いて同様の方法で操作する．粘度計の恒数 A

（秒）は，あらかじめ，混合ペプトン試液 3.6 mL を用いて

同様の方法で白金電極の短針から長針までの流下に要する時

間を測定して定めておく．

（５） 力価計算 A を B1，B2，B3，B4，B5 及び B6 で除し

たものを X1，X2，X3，X4，X5 及び X6 とする．X を縦軸に，

測定時間 5 分，10 分，15 分，20 分，25 分及び 30 分を

横軸にプロットして直線をつくる．この直線より 0 分の値

（C）と 25 分の値（D）を求め，D 値から C 値を差しひ

き，これを K25 とする．同様に標準溶液について行う．

貯 法

保存条件 2 ～ 10 °C に保存する．

容 器 気密容器．
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005405

スピペロン
Spiperone

C23H26FN3O2：395.47

本品を乾燥したものは定量するとき，スピペロン

（C23H26FN3O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色又はわずかに黄色を帯びた粉末又は結晶性

の粉末である．

本品は氷酢酸に溶けやすく，クロロホルムにやや溶けやす

く，メタノール，エタノール又はアセトンにやや溶けにくく，

エーテルに極めて溶けにくく，水又はイソプロパノールにほ

とんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液にほとんど溶けない．

本品は光により徐々に変化する．

融点：約 204 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g をイソプロパノール/0.1 mol/L 塩酸試液

混液（9：1）100 mL に溶かし，この液 10 mL をとり，イ

ソプロパノール/0.1 mol/L 塩酸試液混液（9：1）を加えて

100 mL とし，更にこの液 10 mL にイソプロパノール/0.1

mol/L 塩酸試液混液（9：1）を加えて 100 mL とした液に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 246 ～ 248 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品 0.03 g をとり，水 50 mL を吸収液とし，酸素

フラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガス

を吸収させた液はフッ化物の定性反応（２）を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム/メタノール

混液（4：1）に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正

確に 200 mL とし，標準溶液 A とする．この液 5 mL を

正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10 mL とし，標

準溶液 B とする．試料溶液，標準溶液 A 及び標準溶液 B

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液，

標準溶液 A 及び標準溶液 B 10�L ずつを薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．次にトルエン/エタノール/強アンモニア水混

液（90：10：1）を展開溶媒として約 13 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液 A から得たスポットより濃くなく，総量は 1 %

以下である．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，クロ

ロホルム 20 mL 及び非水滴定用氷酢酸 30 mL を加えて溶

かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチル

ロザニリン試液 2 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 39.547 mg C23H26FN3O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108930

スプロフェン
Suprofen

C14H12O3S：260.31

本品を乾燥したものは定量するとき，スプロフェン

（C14H12O3S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール，エタノール（99.5），アセトン又は 1，

4―ジオキサンに溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける．

本品の 1，4―ジオキサン溶液（1 → 40）は旋光性を示さな

い．

確認試験

（１） 本品 0.02 g をエタノール（99.5）5 mL に溶かし，

この液 0.5 mL に過塩素酸ヒドロキシルアミン・エタノー

ル試液 2 mL 及び N，N′―ジシクロヘキシルカルボジイミ

ド・エタノール試液 0.5 mL を加え，よく振り混ぜた後，

微温湯中に 20 分間放置する．冷後，過塩素酸鉄（�）・エ
タノール試液 0.5 mL を加えて振り混ぜるとき，液は紫色

を呈する．

（２）本品 0.03 g をとり，薄めた過酸化水素（30）（1 →

5）10 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により操作し，

検液を調製する．検液は硫酸塩の定性反応（１）及び（２）

を呈する．

（３）本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

264 ～ 268 nm 及び 289 ～ 293 nm に吸収の極大を示す．

（４）本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2980 cm－1，2930

cm－1，1725 cm－1，1594 cm－1，1560 cm－1 及び 1510 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 124 ～ 127 °C

純度試験

（１）重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 26.031 mg C14H12O3S

H2N SO2NH

N

N

0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 25.028 mg C10H10N4O2S

（２）類縁物質 本品 0.50 g をとり，アセトンを加えて溶

かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，アセトンを加えて正確に 100 mL とし，更

にこの液 3 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 20

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/イ

ソプロピルエーテル/ギ酸混液（20：10：1）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは認めないか，又は認めても標準溶液

から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.20 % 以下（2 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，メタ

ノール 50 mL を加えて溶かし，更に水 10 mL を加え，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノ

ールフタレイン試液 3 滴）．別にメタノール 50 mL に水

30 mL を加えた液につき，同様の方法で空試験を行い，補

正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

001354

スルファジアジン
Sulfadiazine

C10H10N4O2S：250.28

本品を乾燥したものは定量するとき，スルファジアジン

（C10H10N4O2S）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はピリジンに溶けやすく，アセトンに溶けにくく，エ

タノールに極めて溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶

けない．

本品は希塩酸，水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液

に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を希塩酸 1 mL 及び水 4 mL に溶かし

た液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.02 g を水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

に溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混ぜる．

これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置すると

き，クロロホルム層は淡緑色を呈する．

（３） 本品 0.01 g をピリジン 1 mL に溶かし，硫酸銅試

液 2 滴を加えて振り混ぜる．これに水 3 mL 及びクロロホ

ルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，クロロホル

ム層は緑色を呈する．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3440 cm－1，3360

cm－1，3040 cm－1，1652 cm－1，1582 cm－1，1494 cm－1，

1327 cm－1，1158 cm－1 及び 797 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 約 252 °C（分解）

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水酸化ナトリウム試液 5 mL 及

び水 20 mL に溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 酸 本 品 4.0 g に 水 160 mL を 加 え，70 °C で 5

分間加温した後，氷水中で 1 時間放置し，ろ過し，検液と

する．検液 20 mL にメチルレッド試液 2 滴及び 0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液 0.20 mL を加えるとき，液は黄色を呈

する．

（３） 塩化物 （２）の検液 40 mL をとり，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014 %

以下）．

（４） 硫酸塩 （２）の検液 20 mL をとり，試験を行う．

比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.038 %

以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.10 g を n―ブタノール/強アンモニ

ア水混液（4：1）に溶かし，正確に 10 mL とし試料溶液と

する．この液 1 mL を正確に量り，n―ブタノール/強アン

モニア水混液（4：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用い

て調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/強

アンモニア水混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，塩酸

5 mL 及び水 50 mL を加えて溶かし，15 °C に冷却した後，

砕氷 25 g を加え，かき混ぜながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナト

リウム液で徐々に滴定する．ただし，滴定の終点は 0.1

mol/L 亜硝酸ナトリウム液を滴加して 1 分間後に，被滴定

液をガラス棒に付け，その先端でヨウ化亜鉛デンプン紙に触

れるとき，直ちに青色を呈するときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．
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H2N SO2NH N

N

OCH3

OCH3

0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 31.033 mg C12H14N4O4S

H2N SO2N

Na

O
N

CH3

001355

スルファジメトキシン
Sulfadimethoxine

C12H14N4O4S：310.33

本品を乾燥したものは定量するとき，スルファジメトキシ

ン（C12H14N4O4S）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はピリジンに溶けやすく，アセトンにやや溶けにくく，

メタノール又はエタノールに溶けにくく，クロロホルムに極

めて溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に希塩酸 1 mL 及び水 4 mL を加えて

溶かした液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混

ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置

するとき，クロロホルム層は青緑色を呈する．

（３） 本品 0.01 g にピリジン 1 mL を加えて溶かし，硫

酸銅試液 2 滴を加えて振り混ぜる．更に水 3 mL 及びクロ

ロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，クロロ

ホルム層は緑色を呈する．

（４） 本品 0.5 g に氷酢酸 2 mL を加え，還流冷却器を付

けて加熱して溶かし，無水酢酸 1 mL を加えて 10 分間煮

沸する．これに水 10 mL を加えて冷却した後，更に水酸化

ナトリウム溶液（3 → 10）約 7 mL を加えてアルカリ性と

する．必要ならばろ過し，この液に直ちに氷酢酸を滴加して

酸性とし，生じた沈殿をろ取し，メタノールから再結晶し，

105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 213 ～ 216

°C である．

融 点 198 ～ 203 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL 及

び水 20 mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，70 °C で 5 分

間加温した後，氷水中で 1 時間放置し，ろ過する．ろ液 25

mL にメチルレッド試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 0.20 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.020 g をとり，アセトンを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 2

mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 100 mL とし，

更にこの液 5 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に

20 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入

り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホ

ルム/メタノール/氷酢酸混液（70：30：1）を展開溶媒とし

て約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，塩酸

5 mL 及び水 50 mL を加えて溶かし，15 °C に冷却した後，

砕氷 25 g を加え，かき混ぜながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナト

リウム液で滴定する（電位差滴定法，白金－ガラス電極）．

貯 法 容 器 密閉容器．

107013

スルファメトキサゾールナトリウム
Sodium Sulfamethoxazole

C10H10N3NaO3S：275.26

本品を乾燥したものは定量するとき，スルファメトキサゾ

ールナトリウム（C10H10N3NaO3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールに溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.4 g を水 10 mL に溶かし，1 mol/L 塩酸試

液 1 mL を加えて混和し，析出する結晶をろ取し，少量の

水で洗い，105 °C で 2 時間乾燥する．この結晶 0.01 g を

希塩酸 1 mL 及び水 4 mL に溶かした液は芳香族第一アミ

ンの定性反応を呈する．

（２）（１）の結晶 0.02 g を水 5 mL 及び n―ブチルアミ

ン 1 mL に溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振

り混ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，

放置するとき，クロロホルム層は帯青緑色を呈する．

（３）（１）の結晶につき，融点を測定するとき，169 ～

172 °C である．

（４） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法のペースト法

により測定するとき，波数 3505 cm－1，3400 cm－1，3220

cm－1，1625 cm－1，1595 cm－1，1315 cm－1 及び 1170 cm－1

付近に吸収を認める．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

pH 本品 2.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 9.2 ～

10.4 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

スルファジメトキシン376



H2N SO2NH

N

N

OCH3

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 3 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g を水 5 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 20 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加え

て正確に 20 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にジオ

キサン/ニトロメタン/水/強アンモニア水混液（200：160：

20：1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，水

100 mL に溶かし，0.1 mol/L 塩酸で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 27.526 mg C10H10N3NaO3S

貯 法 容 器 気密容器．

107011

スルファメトピラジン
Sulfamethopyrazine

スルファレン

C11H12N4O3S：280.30

本品を乾燥したものは定量するとき，スルファメトピラジ

ン（C11H12N4O3S）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色又は帯黄白色の結晶性の粉末で，においは

ほとんどない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，アセトンにや

や溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，エタノールに

溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸，水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液

に溶ける．

本品は光によって黄褐色となる．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に希塩酸 5 mL を加え，約 5 分間静か

に煮沸して溶かした後，冷却した液は，芳香族第一アミンの

定性反応を呈する．

（２） 本品 0.1 g に 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 10

mL を加えて溶かし，0.02 mol/L 過マンガン酸カリウム液

2 ～ 3 滴を加えるとき，緑色の強い蛍光を発する．

（３） 本品及びスルファメトピラジン標準品を乾燥し，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行

い，本品のスペクトルとスルファメトピラジン標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める．

（４） 本品及びスルファメトピラジン標準品 0.01 g ずつを

とり，それぞれにメタノール 10 mL を加えて溶かし，試料

溶液及び標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液それぞれ

10�L をアルミナ薄層板にスポットし，クロロホルム/メタ
ノール混液（16：3）を展開溶媒として約 10 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに p―ジメチルアミノベンズア

ルデヒド試液を均等に噴霧するとき，試料溶液及び標準溶液

から得たスポットは，だいだい黄色を呈し，それらの Rf 値

は等しい．

融 点 175 ～ 178 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は澄明で，液の色は薄めた 1/60

mol/L 重クロム酸カリウム液（1 → 200）の色より濃くない．

（２） 酸 本 品 4.0 g に 水 100 mL を 加 え，70 °C で 5

分間加温した後，氷水中で 1 時間放置し，ろ過し，試料溶

液とする．試料溶液 25 mL にフェノールフタレイン試液 2

滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.5 mL を加えると

き，液の色は紅色である．

（３） 塩化物 純度試験（２）で得た試料溶液 25 mL をと

り，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.14

mL を加える（0.005 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（1 ppm 以

下）．

（６） 硫酸塩 純度試験（２）で得た試料溶液 25 mL をと

り，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.10

mL を加える（0.005 % 以下）．

（７） 鉄 本品 2.0 g をとり，水 40 mL を加えて 70 °C

で 5 分間加熱し，ろ過する．ろ液に水を加えて正確に 50

mL とする．その 25 mL を正確に量り，塩酸ヒドロキシル

アミン溶液（1 → 10）2 mL，α，α′―ジピリジルの 0.2

mol/L 塩酸溶液（1 → 1000）10 mL，酢酸アンモニウム溶

液（1 → 50）10 mL をそれぞれ正確に加え，更に水を加え

て正確に 100 mL とし試料溶液とする．

別に硫酸第一鉄アンモニウム 0.100 g を正確に量り，水

を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．その 10 mL を

正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，この 1.4

mL を正確に量り，水 25 mL を加え，塩酸ヒドロキシルア

ミン溶液（1 → 10）2 mL，α，α′―ジピリジルの 0.2 mol/L
塩酸溶液（1 → 1000）10 mL，酢酸アンモニウム溶液（1

→ 50）10 mL をそれぞれ正確に加え，更に水を加えて正確

に 100 mL とし標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

ついて 30 分間後に比色するとき，試料溶液の色は標準溶液

の色より濃くない（20 ppm 以下）．

（８） 硫酸呈色物 本品 1.0 g をとり，試験を行うとき，

液の色は色の比較液 C より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．
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0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 28.030 mg C11H12N4O3S

H2N SO2NH N

N

CH3

OCH3

H2O

0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 29.433 mg C12H14N4O3S

H2N SO2N N

N

OCH3

H2O

Na

強熱残分 0.05 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，塩酸

5 mL 及び水 50 mL を加えて溶かし，15 °C に冷却した後，

砕氷 25 g を加え，かき混ぜながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナト

リウム液で徐々に滴定する．ただし，滴定の終点は 0.1

mol/L 亜硝酸ナトリウム液の滴加 1 分間後に，被滴定液を

ガラス棒に付け，その先端でヨウ化亜鉛デンプン紙に触れる

とき，直ちに青色を呈するときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107010

スルファメトミジン
Sulfametomidine

メトファジン

C12H14N4O3S・H2O：312.34

本品を乾燥したものは定量するとき，スルファメトミジン

（C12H14N4O3S：294.33）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はアセトンに溶けやすく，エタノールにやや溶けやす

く，エーテル又はクロロホルムに溶けにくく，水に極めて溶

けにくい．

本品は希塩酸，水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液

に溶ける．

本品は光により徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に希塩酸 1 mL 及び水 4 mL を加えて

溶かした液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混

ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加え，振り混ぜて放置

するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（３） 本品 0.01 g にピリジン 1 mL を加えて溶かし，硫

酸銅試液 2 滴を加え，よく振り混ぜる．更に水 3 mL 及び

クロロホルム 5 mL を加え，振り混ぜて放置するとき，ク

ロロホルム層は緑色を呈する．

融 点 173 ～ 177 °C（乾燥後）．ただし，測定管を加熱して

予想した融点の約 30 °C 下の温度まで上げ，試料を入れた

毛細管を挿入する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL 及

び水 20 mL を加えて溶かすとき，液は澄明で，その色は色

の比較液 A より濃くない．

（２） 酸 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，70 °C で 5 分

間加温した後，氷水中で 1 時間放置し，ろ過する．ろ液 25

mL にメチルレッド試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 0.50 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，エタノール/強アン

モニア水混液（9：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，

試料溶液とする．別に試料溶液 1 mL を正確に量り，エタ

ノール/強アンモニア水混液（9：1）を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸

n―ブチル/シクロヘキサン/無水エタノール混液（3：2：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 4.5 ～ 6.5 %（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，塩酸

20 mL 及び水 50 mL を加えて溶かし，5 ～ 10 °C に冷却

した後，0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液で滴定する（電流滴

定・白金電極）．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

106758

スルファモノメトキシンナトリウム
Sulfamonomethoxine Sodium

C11H11N4NaO3S・H2O：320.30

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，スルファモ

ノメトキシンナトリウム（C11H11N4NaO3S：302.28）98.0 %

以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，ア

セトンに溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.4 g に水 10 mL を加えて溶かし，酢酸 2

mL を加えるとき，白色の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，水

で洗い，105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点は 204

～ 206 °C である．

また，この物につき

（�） 本品 0.01 g に希塩酸 1 mL 及び水 4 mL を加えて

スルファメトミジン378



0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 30.228 mg C11H11N4NaO3S

H2N SO2NH N

N

CH3

CH3

溶かした液は，芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（�） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混

ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置

するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（�） 本品 0.01 g にピリジン 1 mL を加えて溶かし，硫
酸銅試液 2 滴を加えて振り混ぜる．更に水 3 mL 及びクロ

ロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，クロロ

ホルム層は青色を呈する．

（２） 本品 0.1 g を強熱し，残留物に水 10 mL を加えて

溶かした液はナトリウム塩の定性反応を呈する．

pH 本品の水溶液（1 → 100）の pH は 9.2 ～ 9.8 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 25 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明で，液の色は色の比較液 A より濃くない．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，水 10 mL 及び硝酸 2

mL を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検

液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30

mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，水 10 mL 及び塩酸 4

mL を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検

液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.40

mL を加える（0.038 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．（2 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，n―ブタノール/強ア

ンモニア水混液（4：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL と

し，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，n―ブタ

ノール/強アンモニア水混液（4：1）を加えて正確に 200

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノー

ル/強アンモニア水混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得られた主スポットより大きくな

く，かつ濃くない．

水 分 6.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，水 50 mL を加えて

溶かし，塩酸 10 mL を加え，15 °C に冷却した後，砕氷

25 g を加え，かき混ぜながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム

液で徐々に滴定する．滴定の終点は 0.1 mol/L 亜硝酸ナト

リウム液の滴加 1 分間後に，被滴定液をガラス棒に付け，

その先端でヨウ化亜鉛デンプン紙に触れるとき，直ちに青色

を呈するときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

001363

スルフイソミジン
Sulfisomidine

C12H14N4O2S：278.33

本品を乾燥したものは定量するとき，スルフイソミジン

（C12H14N4O2S）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はピリジンに溶けやすく，水，エタノール又はアセト

ンに溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けにくく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸，水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液

に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に希塩酸 1 mL 及び水 4 mL を加えて

溶かした液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混

ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置

するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（３） 本品 0.01 g にピリジン 1 mL を加えて溶かし，硫

酸銅試液 2 滴を加えて振り混ぜる．これに水 3 mL 及びク

ロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，クロ

ロホルム層は緑色を呈する．

（４） 本品 0.5 g に氷酢酸 2 mL を加え，還流冷却器を付

けて加熱して溶かし，無水酢酸 1 mL を加えて 10 分間煮

沸する．これに水 10 mL を加えて冷却した後，水酸化ナト

リウム溶液（3 → 10）約 7 mL を加えてアルカリ性とする．

必要ならばろ過し，この液に直ちに氷酢酸を滴加して酸性と

し，生じた沈殿をろ取し，メタノールから再結晶し，105 °C

で 1 時間乾燥するとき，その融点は 298 ～ 302 °C である．

融 点 244 ～ 247 °C（分解）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL 及

び水 20 mL を加えて溶かすとき，液は無色～微黄色澄明で

ある．

（２） 酸 本 品 4.0 g に 水 160 mL を 加 え，70 °C で 5

分間加温した後，氷水中で 1 時間放置し，ろ過し，検液と

する．検液 20 mL にメチルレッド試液 2 滴及び 0.1mol/L

水酸化ナトリウム液 0.20 mL を加えるとき，液は黄色を呈

する．

（３） 塩化物 （２）の検液 40 mL をとり，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014 %

以下）．

（４） 硫酸塩 （２）の検液 20 mL をとり試験を行う．比
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0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 27.833 mg C12H14N4O2S

H2N SO2N N

N

CH3

CH3

Na

0.1 mol/L 亜硝酸ナトリウム液 1 mL

＝ 30.031 mg C12H13N4NaO2S

較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.038 %

以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，n―ブタノール/強ア

ンモニア水混液（4：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL と

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，n―ブタ

ノール/強アンモニア水混液（4：1）を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマト用シリカゲル（蛍光剤入り）を用い
て調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノール/強

アンモニア水混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，塩酸

5 mL 及び水 50 mL を加えて溶かし，15 °C に冷却した後，

砕氷 25 g を加え，かき混ぜながら 0.1 mol/L 亜硝酸ナト

リウム液で徐々に滴定する．ただし，滴定の終点は 0.1

mol/L 亜硝酸ナトリウム液を滴加して 1 分間後に，被滴定

液をガラス棒に付け，その先端でヨウ化亜鉛デンプン紙に触

れるとき，直ちに青色を呈するときとする．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

001365

スルフイソミジンナトリウム
Sulfisomidine Sodium

C12H13N4NaO2S：300.31

本品を乾燥したものは定量するとき，スルフイソミジンナ

トリウム（C12H13N4NaO2S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，ア

セトンに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 g を水 15 mL に溶かし，酢酸 5 mL を加

えるとき，白色の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，水で洗い，

105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点は 244 ～ 247

°C（分解）である．

（２）（１）で得た乾燥物 0.01 g に希塩酸 1 mL 及び水 4

mL を加えて溶かした液は芳香族第一アミンの定性反応を呈

する．

（３）（１）で得た乾燥物 0.02 g に水 5 mL 及び n―ブチ

ルアミン 1 mL を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を

加え，よく振り混ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加え

て振り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（４）（１）で得た乾燥物 0.01 g をピリジン 1 mL に溶か

し，硫酸銅試液 2 滴を加えて振り混ぜる．更に水 3 mL 及

びクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，

クロロホルム層は緑色を呈する．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1589 cm－1，1451

cm－1，1240 cm－1，1133 cm－1 及び 835 cm－1 付近に吸収を

認める．

（６） 本品 0.2 g を強熱し，残留物を水 10 mL に溶かし

た液はナトリウム塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 25 mL に溶かすとき，液は

澄明で，液の色は色の比較液 A より濃くない．

（２） 塩化物 本品 3.0 g を水 54 mL に溶かし，希硝酸

6 mL を加え，時々かき混ぜながら氷水中に 1 時間放置し

た後，ろ過する．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液を試

料溶液とする．試料溶液 20 mL をとり，希硝酸 6 mL 及

び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014 %

以下）．

（３） 硫酸塩 （２）の試料溶液 10 mL をとり，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える

（0.038 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.040 g をとり，水 5 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/メタノール/強アンモニア水混液（35：15：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得たスポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 5.0 ～ 11.0 %（1 g，減圧，150 °C，4 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，塩酸

5 mL 及び水 50 mL を加えて溶かし，臭化カリウム溶液

（3 → 10）10 mL を加え，15 °C 以下に冷却した後，0.1

mol/L 亜硝酸ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 11.912 mg C4H9NO3

0.1 mol/L 硫酸第二セリウムアンモニウム液 1 mL

＝ 5.585 mg Fe

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

102334

スレオニン鉄
Ferrotrenine

フェロトレニン

C12H24FeN2O8：380.17

本品を乾燥したものは定量するとき，DL―トレオニン

（C4H9NO3：119.12）58.0 ～ 65.7 % 及び鉄（Fe：55.85）13.8

～ 15.4 % を含む．

性 状 本品は淡黄色～淡褐色の粉末で，わずかに特異なにお

いがある．

本品はメタノールにやや溶けにくく，ジメチルホルムアミ

ドに溶けにくく，水，エタノール，アセトン又はエーテルに

ほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硫酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に希塩酸 10 mL を加えて溶かした液は

第一鉄塩の定性反応を呈する．

（２） 本品 0.2 g に 1 mol/L 塩酸試液 5 mL を加え，ア

セトアルデヒドのにおいがなくなるまで煮沸する．冷後，ア

ンモニア試液を加えてアルカリ性とし，ろ過する．ろ液をろ

紙に浸した後，風乾する．これにニンヒドリンの水飽和 n―

ブタノール溶液（1 → 500）を均等に噴霧した後，100 °C

で 10 分間加熱するとき，紫色を呈する．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，希塩酸 10 mL 及び水

40 mL を加えて溶かし，必要ならばろ過する．ろ液 25 mL

をとり，水を加えて 45 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL，希塩酸 5

mL 及び水を加えて 45 mL とする．ただし，検液及び比較

液には塩化バリウム試液 5 mL ずつを加える（0.038 % 以

下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g を磁製るつぼにとり，緩くふた

をし，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸 2 mL 及び硫酸

5 滴を加え，白煙が生じなくなるまで注意して加熱した後，

500 ～ 600 °C で強熱し，灰化する．冷後，残留物が完全に

溶けるまで 6 mol/L 塩酸試液 5 mL ずつを数回加えて水

浴上で蒸発乾固を繰り返す．残留物に 6 mol/L 塩酸試液 5

mL を加え，加温して溶かし，分液漏斗に移す．磁製るつぼ

を 6 mol/L 塩酸試液 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液を分液

漏斗に合わせ，エーテル 40 mL ずつで 2 回，次にエーテ

ル 20 mL を加えて振り混ぜた後，分離したエーテル層を除

く．水層に塩酸ヒドロキシルアミン 0.05 g を加えて溶かし，

水浴上で 10 分間加熱し，冷後，強アンモニア水を滴加して

液の pH を 3 ～ 4 に調整した後，水を加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は磁製るつぼに

硝酸 2 mL 及び硫酸 5 滴を加え，水浴上で蒸発し，更に砂

浴上で蒸発乾固する．残留物に検液の調製で灰化後の残留物

を完全に溶かすのに要した量と同量の 6 mol/L 塩酸試液を

加え，水浴上で蒸発乾固する．残留物に鉛標準液 2.0 mL

及び 6 mol/L 塩酸試液 5 mL を加えて溶かし，分液漏斗

に移し，以下検液の調製と同様に操作する（20 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，1 mol/L 塩酸試液 10 mL

を加えて溶かし，水浴上で 1 時間加熱する．冷後，これを

検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm

以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

定 量 法

（１） DL―トレオニン 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密

に量り，水 50 mL を加え，アセトアルデヒドの特異なにお

いがなくなるまで水浴上で 3 時間加熱する．冷後，この液

に，あらかじめフェノールフタレイン試液を用い，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で中和したホルマリン 10 mL を正確に

加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴

定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

（２） 鉄 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，0.5

mol/L 硫酸試液 10 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 硫酸

第二セリウムアンモニウム液で滴定する（指示薬：o―フェ

ナントロリン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤だい

だい色が黄緑色に変わるときとする．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

111658

精製下垂体性性腺刺激ホルモン
Purified Human Menopausal Gonadotrrophin

本品は更年期の婦人尿から得た精製性腺刺激ホルモンであ

り，1 mg 中 7.5 卵胞成熟ホルモン単位以上を含むもので

ある．

本品は定量するとき，表示単位の 80 ～ 125 % を含む．

性 状

本品は白色の粉末又は無色澄明な液で，においはない．

確認試験

本品の適量を量り，ウシ血清アルブミン含有胎盤性性腺刺

激ホルモン溶液を加えて溶かし，その 0.2 mL 中に表示単

位に従い 2 単位を含む溶液を調製し，定量法に従い試験を

行うとき，試験動物の平均卵巣質量は，ウシ血清アルブミン

含有胎盤性性腺刺激ホルモン溶液のみを注射した対照の 2

～ 5 倍である．

純度試験 間質細胞刺激ホルモン 本品を次の方法により試験

するとき，間質細胞刺激ホルモンの量は，卵胞成熟ホルモン
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本品 1 mg 中の間質細胞刺激ホルモンの単位数 ＝ antilog M

×（SH に対応する標準原液 1 mL 中の単位数）×
b
a

7.5 単位当たり 0.04 間質細胞刺激ホルモン単位以下である．

（１） 試験動物 生後 8 ～ 10 週齢の健康な雄のシロネズ

ミを用いる．

（２） 標準原液 黄体形成ホルモン標準品適量を精密に量り，

ヘペス加 0.1 % ウシ血清アルブミン含有培地を加えて溶か

し，この液 1 mL 中に 0.00059，0.00177，0.00531，0.01593

単位を含む溶液を調製する．この溶液 0.1 mL を 24 穴の

プラスチックプレートに入れ，（５）の操作法に従いラジオ

イムノアッセイ法で測定する．

（３） 試料原液 本品適当量を精密に量り，ヘペス加 0.1 %

ウシ血清アルブミン含有培地を加えて 0.00059，0.00177，

0.00531，0.01593 単位（推定値）の溶液となるように調製す

る。この溶液 0.1 mL を 24 穴のプラスチックプレートに

入れ，（５）の操作法に従いラジオイムノアッセイ法で測定

する．

（４） 陽性対照原液 胎盤性性腺刺激ホルモン（日局）適量

を精密に量り，ヘペス加 0.1 % ウシ血清アルブミン含有培

地を加えて溶かし，この液 1 mL 中に 12 胎盤性性腺刺激

ホルモン単位を含む溶液を調製する．この溶液 0.1 mL を

24 穴のプラスチックプレートに入れ，（５）の操作法に従い

ラジオイムノアッセイ法で測定する．

（５） 操作法 試験動物の精巣を摘出し，皮膜を取り除き，

直ちにコラゲナーゼ液を精巣 1 個当たり 1 mL 加える．こ

れを 37 °C で 10 分間振り混ぜた後，0.1 % ウシ血清アル

ブミン含有培地約 40 mL を加えて弱く振り混ぜる．その上

澄みを 80�m のメンブランフィルターでろ過する．ろ液を
毎分 1000 回転で 15 分間遠心分離した後，得られた沈殿細

胞を 0.1 % ウシ血清アルブミン含有培地約 30 mL で洗浄

後，精巣 1 個当たり，0.1 % ウシ血清アルブミン含有培地

3.5 mL を加えて懸濁し，細胞浮遊液とする．標準原液，試

料原液及び陽性対照原液を各々 0.1 mL ずつ 24 穴のプラ

スチックプレートに入れ，更に 3―イソブチル―1―メチルキサ

ンチン液 50�L を加える．このプラスチックプレートを氷
上に置き，細胞浮遊液 0.35 mL を加えた後，炭酸ガス振盪

恒温槽中において 35 °C で 2 時間培養する．プラスチック

プレート内の各々の溶液 0.4 mL を直径 12 mm，長さ 75

mm のガラス試験管に移し，90 °C で 10 分間加温し、そ

れぞれ，標準溶液，試料溶液及び陽性対照溶液とする．

なお，標準原液，試料原液及び陽性対照原液について，そ

れぞれ 3 回以上試験を行う．

又，必要であれば，ラジオイムノアッセイ法で測定するま

で 4 °C に保存する．

（６） ラジオイムノアッセイ法 標準溶液，試料溶液，陽性

対照液及びテストステロン濃度 0.01，0.02，0.04，0.08，0.16，

0.32，0.64，1.28 ng/mL のテストステロン溶液を各々 0.1

mL ずつ直径 12 mm，長さ 75 mm のガラス試験管にとり，

1 % ウシ血清アルブミン含有リン酸緩衝食塩液 0.1 mL，テ

ストステロン抗体 0.1 mL 及び 125I テストステロン液 0.1

mL を加えよく振り混ぜ，室温で一日間放置する．次にウサ

ギ免疫グロブリン G 抗体 0.25 mL を加え，2 時間後に毎

分 3000 回転で 15 分間遠心分離し，それぞれの沈殿につき，

ガンマー・カウンターで放射能を計数する．

各テストステロン溶液の計数値から検量線を作成し，標準

溶液及び試料溶液の計数値より，それぞれ標準溶液及び試料

溶液のテストステロン濃度を求める．標準溶液の検量線を作

成し，最低濃度又は最高濃度を除いた 3 濃度のうち，直線

性が認められ，試料溶液との平行性を認めるものを選定する．

これら 3 濃度標準溶液を高濃度側より SH，SM，及び SL と

し，それぞれ対応する試料溶液を TH，TM 及び TL とする．

なお，陽性対照溶液から得られる計数値が 0.04 ng/mL

テストステロン溶液から得られる沈殿の計数値以上の場合に

は，再度試験を行う．

（７） 計算法 SH，SM，SL，TH，TM 及び TL のテストステ

ロン濃度をそれぞれ y1，y2，y3，y4，y5 及び y6 とする．更に

各溶液の y1，y2，y3，y4，y5 及び y6 を合計してそれぞれ Y1，

Y2，Y3，Y4，Y5 及び Y6 とする．

M ＝ D ＋
4 IYa
3 Yb

D ＝ log
SH
TH
＝ log

SM
TM
＝ log

SL
TL

I ＝ log
SH
SM
＝ log

SM
SL
＝ log

TH
TM
＝ log

TM
TL

Ya ＝ － Y1 － Y2 － Y3 ＋ Y4 ＋ Y5 ＋ Y6

Yb ＝ Y1 － Y3 ＋ Y4 － Y6

a：試料の採取量（mg）

b：試料をヘペス加 0.1 % ウシ血清アルブミン含有培地

に溶かし，TH に対応する試料原液を製したときの全容

量（mL）

ただし，次式により計算される A，B 及び C はそれぞ

れ 3 s2 以下か，若しくは F′は s2 を計算したときの n に

対する表中の F3 より小さい．また，次式により L（p＝

0.95）を計算するとき，L は 0.60 以下である．もし，F′

が F3 を，また，L が 0.60 を超えるときは，この値以下に

なるまで試験の回数を増加し，若しくは実験条件を整備して

試験を繰り返す．

A ＝
（－ Y1 ＋ Y3 ＋ Y4 － Y6）2

4 f

B ＝
（Y1 － 2 Y2 ＋ Y3 ＋ Y4 － 2 Y5 ＋ Y6）2

12 f

C ＝
（－ Y1 ＋ 2 Y2 － Y3 ＋ Y4 － 2 Y5 ＋ Y6）2

12 f

s2 ＝
Σy2 － Y /f

n

F′＝〔3（－ Y1 ＋ Y3 ＋ Y4 － Y6）2 ＋（Y1 － 2 Y2

＋ Y3 ＋ Y4 － 2 Y5 ＋ Y6）2 ＋（－ Y1 ＋ 2 Y2

－ Y3 ＋ Y4 － 2 Y5 ＋ Y6）2〕×
1
36 fs2

f：試験の回数

Σy2：各群の y1，y2，y3，y4，y5 及び y6 をそれぞれ 2 乗し，

合計した値
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�

n t 2＝F1 F3 n t 2＝F1 F3 n t 2＝F1 F3

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

161.5

18.51

10.129

7.709

6.608

5.987

5.591

5.318

5.117

4.965

4.844

4.747

―

19.16

9.28

6.59

5.41

4.76

4.35

4.07

3.86

3.71

3.59

3.49

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

4.667

4.600

4.543

4.494

4.451

4.414

4.381

4.351

4.325

4.301

4.279

4.260

3.41

3.34

3.29

3.24

3.20

3.16

3.13

3.10

3.07

3.05

3.03

3.01

25

26

27

28

29

30

40

60

120

∞

4.242

4.225

4.210

4.196

4.183

4.171

4.085

4.001

3.920

3.841

2.99

2.98

2.96

2.95

2.93

2.92

2.84

2.76

2.68

2.60

Y ＝ Y12 ＋ Y22 ＋ Y32 ＋ Y42 ＋ Y52 ＋ Y62

n ＝ 6（f － 1）

L ＝ 2 （C － 1）（CM 2 ＋ 8/3 × I 2）

C ＝
Yb2

Yb2 － 4 fs2 t 2

t 2：s2 を計算したときの n に対する次の表の値．

水 分 4 % 以下（0.01 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） 試験動物 体重約 40 g の健康な雌シロネズミを用

いる．

（２） 標準溶液 下垂体性性腺刺激ホルモン標準品適量を精

密に量り，ウシ血清アルブミン含有胎盤性性腺刺激ホルモン

溶液を加えて溶かし，この液 0.2 mL 中に 0.15，0.30，

0.60 単位を含む溶液を調製する．この溶液を 3 ～ 5 匹以

上を 1 群とする試験動物に，（４）の操作法に従って注射し，

卵巣質量を測定する．試験の結果に基づき，卵巣質量が 95

～ 105 mg になると推定される標準品の濃度を高用量標準

溶液の濃度と定める．下垂体性性腺刺激ホルモン標準品適量

を精密に量り，ウシ血清アルブミン含有胎盤性性腺刺激ホル

モン溶液を加えて溶かし，この液の濃度が上記の試験の結果

定められた高用量標準溶液の濃度となるように調製し，高用

量標準溶液 SH とする．この高用量標準溶液にウシ血清アル

ブミン含有胎盤性性腺刺激ホルモン溶液を加えて 1.5 ～ 2.0

倍容量に希釈して低用量標準溶液 SL とする．

（３） 試料溶液 本品の表示単位に従い，その適量を精密に

量り，高用量標準溶液及び低用量標準溶液と等しい単位数を

等容量中に含むようにウシ血清アルブミン含有胎盤性性腺刺

激ホルモン溶液を加えて溶かし，これらをそれぞれ高用量試

料溶液 TH 及び低用量試料溶液 TL とする．

（４） 操作法 試験動物を 1 群 10 匹以上で各群同数の A，

B，C 及び D 群の 4 群に無作為に分け，各群にそれぞれ

SH，SL，TH 及び TL を第 1 日の午後 1 回、第 2 日の午前、

正午及び午後の 3 回，第 3 日の午前及び午後の 2 回にわ

たって 1 回 0.2 mL ずつ皮下注射する．第 5 日に卵巣を

摘出し，付着する脂肪その他の不要組織を分離し，ろ紙で軽

く吸いとり，直ちに卵巣質量を量る．

（５） 計算法 胎盤性性腺刺激ホルモン（日局）の定量法の

（５）を準用する。

貯 法

保存条件 冷所に保存する．

容 器 密封容器．

培 地 精製下垂体性性腺刺激ホルモン培地

塩化カルシウム（無水） 200.0 g

硝酸第二鉄 0.7 g

塩化カリウム 400.0 g

硫酸マグネシウム 200.0 g

塩化ナトリウム 6800.0 g

炭酸水素ナトリウム 2200.0 g

リン酸二水素ナトリウム 140.0 g

硫酸アデニン 10.0 g

アデノシン三リン酸二ナトリウム 1.0 g

アデニル酸 0.20 g

コレステロール 0.20 g

デオキシリボース 0.50 g

ブドウ糖 1000.0 g

グルタチオン（還元型） 0.05 g

塩酸グアニン 0.30 g

ヒポキサンチン 0.30 g

フェノールレッド 20.0 g

D―リボース 0.50 g

酢酸ナトリウム 50.0 g

チミン 0.30 g

ポリソルベート 80 20.0 g

ウラシル 0.30 g

キサンチン 0.30 g

DL―アラニン 50.0 g

塩酸アルギニン 70.0 g

DL―アスパラギン酸 60.0 g

L―塩酸システイン 0.11 g

L―シスチン 20.0 g

DL―グルタミン酸 150.0 g

L―グルタミン 100.0 g

アミノ酢酸 50.0 g

L―塩酸ヒスチジン 21.88 g

L―ヒドロキシプロリン 10.0 g

DL―イソロイシン 40.0 g

DL―ロイシン 120.0 g

塩酸リジン 70.0 g

DL―メチオニン 30.0 g

DL―フェニルアラニン 50.0 g

L―プロリン 40.0 g

DL―セリン 50.0 g

DL―トレオニン 60.0 g

DL―トリプトファン 20.0 g

L―チロジン 40.0 g

DL―バリン 50.0 g

アスコルビン酸 0.05 g

リン酸トコフェロール 0.01 g

ビオチン 0.01 g

エルゴカルシフェロール 0.10 g

パントテン酸カルシウム 0.01 g

塩化コリン 0.50 g
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葉酸 0.01 g

イノシトール 0.05 g

メナジオン 0.01 g

ニコチン酸 0.02 g

ニコチン酸アミド 0.02 g

p―アミノ安息香酸 0.05 g

塩酸ピリドキサール 0.02 g

塩酸ピリドキシン 0.02 g

リボフラビン 0.01 g

塩酸チアミン 0.01 g

酢酸レチノール 0.14 g

精製水 1000 mL

105689

精製大豆レシチン
Purified Soybean Lecithin

精製大豆リン脂質

本品は大豆 Glycine max Merrill（Leguminosae）から抽

出，精製して得たリン脂質で，定量するとき，リン（P：

30.97）2.3 ～ 3.7 % 及び窒素（N：14.01）0.9 ～ 1.2 % を

含む．

性 状 本品は微黄色～黄褐色の粉末又は粒で，特異なにおい

及び味がある．

本品はヘキサンに極めて溶けやすく，エーテル，クロロホ

ルム又は石油エーテルに溶けやすく，エタノール又はアセト

ンにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 g に石油エーテル 5 mL を加えて溶かし，

アセトン 15 mL を加えるとき，白色～淡黄色の不溶物を生

じる．

（２） 本品 1 g をケルダールフラスコに入れ，これに硫酸

カリウム 10 g 及び硫酸銅 1 g の混合物を粉末としたもの

5.5 g 及び硫酸 20 mL を加える．フラスコを石綿上で注意

して加熱し，液が青色澄明になった後，更に 2 時間加熱す

る．冷後，水 20 mL を注意しながら加え，この液 5 mL

をとり，モリブデン酸アンモニウム試液 10 mL を加えて加

熱するとき，黄色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.5 g に薄めた塩酸（1 → 2）5 mL を加え，

水浴上で 2 時間加熱した後，ろ過し，試料溶液とする．別

に塩化コリン＊0.1 g を薄めた塩酸（1 → 2）に溶かし，20

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタ

ノール/水混液（65：25：4）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドル

フ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット

及び標準溶液から得たスポットは，黄赤色を呈し，それらの

Rf 値は等しい．

酸 価 40 以下．ただし，溶媒としてエタノール/石油エーテ

ル混液（1：1）を用いる．

ヨウ素価 72 ～ 88

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL

を加え，水浴上で蒸発乾固し，弱く加熱して炭化する．冷後，

硝酸 1 mL を加え，白煙が生じなくなるまで注意して加熱

した後，500 ～ 600 °C で強熱し，灰化する．冷後，塩酸 1

mL 及び硝酸 0.5 mL を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留

物に希塩酸 1 mL 及び水 15 mL を加え，加温して溶かす．

次にフェノールフタレイン試液 1 滴を加え，アンモニア試

液を液が微赤色となるまで滴加し，希酢酸 2 mL を加え，

必要ならばろ過し，水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液をネス

ラー管に入れ，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．

比較液：水酸化ナトリウム試液 5 mL を水浴上で蒸発乾

固し，以下検液の調製法と同様に操作し，鉛標準液 2.0 mL

及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

ただし，硝酸マグネシウムのエタノール溶液（1 → 10）10

mL を加える．

（３） ヘキサン不溶物 本品約 10 g を精密に量り，ヘキ

サン 100 mL を加え，1 時間振り混ぜた後，質量既知のガ

ラスろ過器（G 4）を用いて弱く吸引してろ過する．残留物

をヘキサン 25 mL ずつで 2 回洗い，105 °C で 1 時間乾

燥するとき，その量は 0.3 % 以下である．

（４） アセトン不溶物 本品約 1 g を精密に量り，アセト

ン 100 mL を加え，2 時間振り混ぜた後，質量既知のガラ

スろ過器（G 3）を用いて吸引してろ過する．残留物をアセ

トン 10 mL ずつで 5 回洗い，105 °C で 1 時間乾燥する

とき，その量は 85 % 以上である．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

定 量 法

（１） リン 本品約 0.2 g を精密に量り，硝酸マグネシウ

ムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノール

に点火して燃焼させた後，硝酸少量で潤し，徐々に加熱し，

約 600 °C で強熱して灰化する．なお，炭化物が残るときは，

更に硝酸少量で潤し，再び強熱して灰化する．冷後，残留物

に希塩酸 10 mL を加え，水浴上で 10 分間加熱し，冷後，

水を加えて正確に 50 mL とし，この液 5 mL を正確に量

り，水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試

料溶液及びリン酸標準液 5 mL ずつを正確に量り，モリブ

デン酸アンモニウム・硫酸試液 2.5 mL 及び 1―アミノ―2―

ナフトール―4―スルホン酸試液 1 mL を加えて振り混ぜ，水

を加えて正確に 25 mL とする．これらの液を 20±1 °C で

放置し，30 分間後に，それぞれの液につき，別に水 5.0

mL をとり，試料溶液と同様に操作して得た液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 740 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

リン（P）の量（mg）＝
AT
AS
× 8.1483

（２） 窒素 本品約 0.25 g を精密に量り，窒素定量法によ

り試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．
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エスシンの量（mg）

＝ 定量用β―エスシンの量（mg）×
AT1 ＋ AT2
AS1 ＋ AS2

×
100 － W
100

H
N

N

ONaO

CH3CH2CH2CH

O

CHCH2CH2

CH3

106290

セイヨウトチノキ種子エキス
Rosskastanien Extract

本品はセイヨウトチノキ Aesculus hippocastanum Linné

（Hippocastanaceae）の種子より抽出して得たエキスである．

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，トリテルペ

ングリコシドの混合物〔エスシン（主配糖体 C55H86O24：

1131.26）として〕14 ～ 26 % を含む．

性 状 本品は淡黄褐色～黄褐色の粉末で，特異なにおいがあ

り，味は苦い．

本品は水に混濁して溶ける．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）1 mL に水 7 mL を加えた

後，希塩酸を加えて pH 1 ～ 2 とし，クロロホルム 4 mL

及びメタノール 4 mL を加えて振り混ぜた後，静置する．

下層を分取し，水浴上で蒸発乾固する．残留物に，新たに調

製した塩化第二鉄の氷酢酸溶液（1 → 1000）3 mL を加え，

沸騰水浴上で 5 分間加熱する．冷後，硫酸 2 mL を加える

とき，液は暗赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）3 mL に塩化アルミニウム

のエタノール溶液（1 → 100）2 mL を加えるとき，液は黄

緑色を呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（395 nm）：6.0 ～ 10.0（0.1 g，リン酸三ナ

トリウム試液，200 mL）．

純度試験

（１） 色調 本品 1.0 g をとり，水 100 mL を加えて溶か

し，メンブランフィルター（平均孔径 0.45�m）でろ過し
た液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを

測定するとき，波長 470 nm における吸光度は 0.30 以下

である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

定 量 法 本品約 0.14 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

30 mL を加えて溶かし，n―プロパノール 20 mL 及びクロ

ロホルム 50 mL を加えて振り混ぜた後，下層を分取する．

上層にクロロホルム/0.1 mol/L 塩酸試液/n―プロパノール

混液（5：3：2）の下層 60 mL を加えて振り混ぜた後，下

層を分取する．分取した下層を先の下層に合わせ，水浴上で，

減圧で溶媒を留去する．残留物をエーテル 10 mL ずつで 2

回洗い，ろ過する．残留物に薄めた氷酢酸（24 → 25）を加

えて溶かし，正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に定

量用β―エスシン（あらかじめ水分を測定しておく）約

0.025 g を精密に量り，薄めた氷酢酸（24 → 25）を加えて

溶かし，正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液をそれぞれ 1 mL ずつ正確に量り，それぞれ 2

本の試験管に入れ，また，空試験液として薄めた氷酢酸（24

→ 25）1 mL を 1 本の試験管に入れ，それぞれに塩化第

二鉄試液 4 mL を正確に加え，緩く栓をして 60 °C で 25

分間加温する．流水で冷却した後，空試験液を対照とし，紫

外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液，標準溶液

及び空試験液から得たそれぞれの液の波長 540 nm におけ

る吸光度 AT1，AT2，AS1 及び AS2 を測定する．

W：定量用β―エスシンの水分（%）

貯 法 容 器 気密容器．

106240

セコバルビタールナトリウム
Secobarbital Sodium

C12H17N2NaO3：260.26

本品を乾燥したものは定量するとき，セコバルビタールナ

トリウム（C12H17N2NaO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールに溶けやすく，

エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 9.7 ～ 11.0 である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 1 g に水 100 mL を加えて溶かし，激しく振

り混ぜながら希酢酸 5 mL を徐々に加えた後，更に水 200

mL を加え，加熱して溶かす．この液を放冷し，濁り始めた

とき，セコバルビタールの結晶 2 ～ 3 粒を加えて一夜放置

する．析出した結晶をろ取し，水少量で洗い，80 °C で 2

時間乾燥するとき，その融点は 96 ～ 100 °C である．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え

て煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青

変する．

（３） 本品 0.05 g に pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモ

ニウム緩衝液 1 mL 及び薄めたピリジン（1 → 10）5 mL

を加えて溶かし，クロロホルム 5 mL 及び硫酸銅試液 0.3

mL を加えるとき，水層に青紫色の沈殿を生じ，振り混ぜる

とき，クロロホルム層は紫色を呈する．

（４） 本品 0.4 g に無水炭酸ナトリウム 0.1 g 及び水 4

mL を加えて振り混ぜ，p―ニトロ塩化ベンジル 0.3 g をエ

タノール 7 mL に溶かした液を加え，還流冷却器を付け，

水浴上で 30 分間加熱した後，1 時間放置し，析出した結晶

をろ取し，水酸化ナトリウム試液 7 mL 及び水少量で洗い，

エタノールから再結晶し，105 °C で 30 分間乾燥するとき，

その融点は 156 ～ 161 °C である．

（５） 本品 0.05 g に水 10 mL を加えて溶かし，過マンガ

ン酸カリウム試液 0.1 mL を加えるとき，試液の赤色は直

ちに消える．

（６） 本品の水溶液（1 → 10）はナトリウム塩の定性反応

（１）を呈する．
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0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 26.026 mg C12H17N2NaO3

酸化カルシウム 10 g

精 製 水 適量

全 量 1000 mL

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に新たに煮沸し冷却した水 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 49 mL を加えて溶かし，

氷酢酸 1 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ

液 10 mL を除き，次のろ液 30 mL に希硝酸 6 mL 及び

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に氷酢酸 0.6 mL，希

硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.018 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 2.0 g に水 49 mL を加えて溶かし，

氷酢酸 1 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ

液 10 mL を除き，次のろ液 25 mL に希塩酸 2.5 mL 及

び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL に氷酢酸 0.5 mL，希

塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.019 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g に水 45 mL を加えて溶かし，

希塩酸 5 mL を加えて激しく振り混ぜた後，更に時々振り

混ぜながら 2 分間水浴上で加温する．冷後，水 30 mL を

加えて振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ液 10 mL を除き，

次のろ液 40 mL にフェノールフタレイン試液 1 滴を加え，

アンモニア試液を液がわずかに赤色を呈するまで加え，これ

に希酢酸 2.5 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に希塩

酸 2.5 mL 及びフェノールフタレイン試液 1 滴を加え，ア

ンモニア試液を液がわずかに赤色を呈するまで加え，希酢酸

2.5 mL 及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（５） 中性又は塩基性物質 本品約 1 g を精密に量り，水

10 mL 及び水酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて溶かし，

クロロホルム 40 mL を加えてよく振り混ぜる．クロロホル

ム層を分取し，水 5 mL ずつで 2 回洗い，ろ過した後，ろ

液を水浴上で蒸発乾固し，残留物を 105 °C で 1 時間乾燥

するとき，その量は 0.30 % 以下である．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，分液

漏斗に入れ，水 20 mL を加えて溶かし，エタノール 5 mL，

希塩酸 10 mL を加え，クロロホルム 50 mL で抽出する．

更にクロロホルム 25 mL ずつで 3 回抽出し，全クロロホ

ルム抽出液を合わせ，水 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液はク

ロロホルム 10 mL ずつで 2 回抽出し，前後のクロロホル

ム抽出液を合わせ，三角フラスコ中にろ過する．ろ紙をクロ

ロホルム 5 mL ずつで 3 回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，

エタノール 10 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化カリウム・エ

タノール液で滴定する（指示薬：アリザリンエロー GG・チ

モールフタレイン試液 2 mL）．ただし，滴定の終点は液の

黄色が淡青色を経て紫色に変わるときとする．別にクロロホ

ルム 160 mL にエタノール 30 mL を加えた液につき，同

様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

101163

石灰水
Calcium Hydroxide Solution

本品は定量するとき，水酸化カルシウム〔Ca（OH）2：

74.09〕0.14 ～ 0.18 g/dL を含む．

製 法

酸化カルシウム（日局）に精製水 40 mL を加えて水酸化

カルシウムとし，これに精製水（日局）1000 mL を加え，

密栓して振り混ぜた後，静置し，上澄液を傾斜して除き，沈

殿に精製水（日局）1000 mL を加えて密栓し，1 時間時々

強く振り混ぜた後，静置し，上澄液を傾斜又はろ過して製す

る．

性 状 本品は無色澄明の液で，においはない．

本品は空気中より二酸化炭素を吸収して液面に白色の膜を

生じる．

本品は強いアルカリ性である．

確認試験

（１） 本品を徐々に加熱するとき，白濁する．

（２） 本品はカルシウム塩の定性反応を呈する．

純度試験 水酸化アルカリ又は炭酸アルカリ 本品 5 mL に

二酸化炭素を通じるとき，白濁を生じ，次に濁りが溶けてう

すくなる．この液を穏やかに沸騰するまで加熱し，室温まで

冷却した後，ろ過する．ろ液の pH は 7.8 以下である．

定 量 法 本品 50 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸で滴定

する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 3.7046 mg Ca（OH）2

貯 法

保存条件 なるべく全満して保存する．

容 器 気密容器．

101318

セトリミド
Cetrimide

C17H38BrN：336.39

本品は〔RN（CH3）3〕Br で示され，Rは C12H25 ～ C16H33

である．本品を乾燥したものは定量するとき，セトリミド

（C17H38BrN として）96.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の粉末で，わずかに特異なにお

いがあり，味は苦い．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，水又はエタノー

ルに溶けやすく，エーテルに極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 10 mL を加えて溶かし，液を穏や

かに振り混ぜるとき，液面に持続性の泡を生じる．

（２） 本品 0.1 g に水 10 mL を加えて溶かし，フェリシ

アン化カリウム試液 0.2 mL を加えるとき，黄色の沈殿を

生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）は臭化物の定性反応を呈す

る．
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0.05 mol/L ヨウ素酸カリウム液 1 mL

＝ 33.639 mg C17H38BrN

本品のたん白分解力（単位/mg）

＝
1

試料の採取量（mg）
×

A1 － A2
A3 － A4

× 1100000

CH3CHCH2CONHCH2CH(CH2)3CH3

OCOCH2CH2COOH

C2H5

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明である．

（２） 酸又はアルカリ 本品 2.0 g に水 100 mL を加えて

溶かし，試料溶液とする．試料溶液 50 mL にブロムクレゾ

ールパープル試液 3 滴及び 0.1 mol/L 塩酸 0.10 mL を加

えるとき，液の色は黄色である．また，試料溶液 50 mL に

ブロムクレゾールパープル試液 3 滴及び 0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液 0.10 mL を加えるとき，液の色は青紫色であ

る．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.50 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 2 g を精密に量り，水を加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 25 mL を正

確に量り，分液漏斗に入れ，クロロホルム 25 mL，0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液 10 mL 及び新たに製したヨウ

化カリウム溶液（1 → 20）10 mL を加え，よく振り混ぜた

後静置し，クロロホルム層を除く．更にクロロホルム 10

mL ずつで 3 回洗い，水層を分取し，塩酸 40 mL を加え

る．冷後，0.05 mol/L ヨウ素酸カリウム液で液の濃褐色が

ほとんど消えるまで滴定し，更にクロロホルム 2 mL を加

え，クロロホルム層の赤紫色が消えるまで滴定する．ただし，

滴定の終点はクロロホルム層が脱色した後，5 分間以内に再

び赤紫色が現れないときとする．別に水 20 mL，ヨウ化カ

リウム溶液（1 → 20）10 mL 及び塩酸 40 mL をとり，空

試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

120027

セミアルカリプロティナーゼ
Semi―Alkaline Proteinase

本品はアスペルギルスメレウス（Aspergillus melleus）か

ら得た酵素であり，たん白分解作用を有する．本品は定量す

るとき，その 1 mg は 1900 ～ 2500 セミアルカリプロテ

ィナーゼ単位を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，わずかに特

異なにおい及び味がある．

本品は水にやや溶けやすく，エタノール又はアセトンにほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg を量り，40 °C に加温したゼラチン溶液

（1 → 5）10 mL に加え，1 分間激しく振り混ぜるとき，液

の粘性は著しく減じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 276 ～

280 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 4.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，pH 8.0 の 0.02 mol/L

リン酸塩緩衝液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 5.0 mL を量り，pH 8.0 の 0.02 mol/L リン酸塩緩

衝液を加えて正確に 100 mL とする．更にこの液 1.0 mL

を量り，pH 8.0 の 0.02 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて正

確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に試験管（18 mm ×

180 mm）に pH 8.0 のカゼイン試液 5.0 mL を量り，37

±0.5 °C で 10 分間放置した後，試料溶液 1.0 mL を加え，

直ちに振り混ぜる．この液を 37±0.5 °C で正確に 10 分間

放置し，トリクロル酢酸試液＊ 5.0 mL を加えて振り混ぜ，

再び 37±0.5 °C で 30 分間放置した後，ろ過する．初めの

ろ液 3 mL を除き，次のろ液 2.0 mL を試験管（18 mm

× 180 mm）に量り，0.55 mol/L 炭酸ナトリウム試液 5.0

mL 及び薄めたフォリン試液（1 → 3）1.0 mL を加えてよ

く振り混ぜ，37±0.5 °C で 30 分間放置する．この液につ

き，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 660 nm における吸光度 A1 を測定する．また，試験

管（18 mm × 180 mm）に試料溶液 1.0 mL を量り，ト

リクロロ酢酸試液＊ 5.0 mL を加えて振り混ぜた後，pH 8.0

のカゼイン試液 5.0 mL を加えて振り混ぜ，37±0.5 °C で

30 分間放置し，以下試料溶液と同様に操作して吸光度 A2

を測定する．

また，チロジン標準原液 1.0 mL を量り，0.1 mol/L 塩

酸試液を加えて 100 mL とした液 2.0 mL を試験管（18

mm × 180 mm）に量り，0.55 mol/L 炭酸ナトリウム試液

5.0 mL 及び薄めたフォリン試液（1 → 3）1.0 mL を加え

て，よく振り混ぜ，以下試料溶液と同様に操作して吸光度

A3 を測定する．別に 0.1 mol/L 塩酸試液 2.0 mL を量り，

同様に操作して吸光度 A4 を測定する．

ただし，1 たん白分解力単位は上記反応条件で 1 分間に

チロジン 1�g に相当する生成物を与える酵素量とする．
貯 法

保存条件 30 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

120028

セミコハク酸ブトクタミド
Butoctamide Semisuccinate

C16H29NO5：315.41

本品を乾燥したものは定量するとき，セミコハク酸ブトク

タミド（C16H29NO5：315.41）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末若しくは無色澄明

の粘性の液で，においはなく，味は苦い．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 31.541 mg C16H29NO5

本品はメタノール，エタノール，アセトン，1，2―ジクロル

エタン，クロロホルム，エーテルに極めて溶けやすく，水に

極めて溶けにくく，石油ベンジンにほとんど溶けない．

本品は旋光性を示さない．

融点：45 ～ 48 °C

確認試験

（１） 本品 0.1 g をエタノール 5 mL に溶かし，塩酸ヒド

ロキシルアミン溶液（1 → 10）1 mL，水酸化ナトリウム試

液 2 mL を加えて振り混ぜ，更に希塩酸 1 mL，塩化第二

鉄試液 2 mL を加えて振り混ぜるとき，液は濃赤紫色を呈

する．

（２） 本品 1 g をとり，水酸化ナトリウム溶液（1 →

10）5 mL を加え，20 分間かき混ぜ，分離した油状物をエ

ーテル 20 mL で抽出する．水層に希塩酸を加えて酸性とし，

減圧濃縮する．残留物にアセトン 30 mL を加えて加温し，

不溶物をろ過して除き，約 2 mL まで濃縮し，析出した結

晶をデシケーター（減圧，五酸化リン）で 1 時間乾燥する．

このものにつき赤外吸収スペクトル測定法のペースト法によ

り測定するとき，波数 1684 cm－1，1411 cm－1，1302 cm－1，

1198 cm－1 及び 912 cm－1 付近に吸収を認める．

（３）（２）で得たエーテル層をとり，水浴中で加温してエ

ーテルを蒸発し，残留物に 70 % 硫酸 10 mL を加え，1

時間煮沸還流する．冷後，水酸化ナトリウム溶液（1 →

10）を加えてアルカリ性とするとき，油状物が分離し，この

ものはアミン臭を発し，潤した赤色リトマス紙を青変する．

また，油状物を少量とり，0.5 mol/L 水酸化ナトリウム・エ

タノール溶液 1 mL を加えて溶かし，クロロホルム 3 滴を

加えて加温するとき，特異なにおいを発する（第 1 級アミ

ン）．

（４） 本品の少量をとり，加温して融解した後，赤外吸収ス

ペクトル測定法の液膜法により測定するとき，波数 1732

cm－1，1640 cm－1 及び 1550 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を温炭酸ナトリウム試液 10 mL

に溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） コハク酸 本品 0.15 g をとり，エタノール 1 mL

を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．別にコハク酸標準

品 0.20 g をとり，エタノール 100 mL を正確に加えて溶

かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/氷酢酸混

液（8：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開する．薄層

板を風乾した後，120 °C で 1 時間乾燥する．これにブロム

クレゾールグリーン試液を噴霧するとき，標準溶液から得た

スポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，中和

エタノール 30 mL を加えて溶かし，0.05 mol/L 水酸化ナ

トリウム試液で中和し（指示薬：フェノールフタレイン試液

3 滴），次に 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 15 mL を正確

に加え，二酸化炭素吸収管（ソーダ石灰）を付けた還流冷却

器を用いて 1 時間煮沸する．冷後，直ちに過量の水酸化ナ

トリウムを 0.1 mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノー

ルフタレイン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

111065

ゼラチン分解物の再重合体
Polygeline

本品は，牛骨から得た膠及びゼラチンを加温して加水分解

し，再重合して製したものである．

本品を乾燥したものは定量するとき，窒素（N：14.01）16

～ 18 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の粉末である．

本品は水に溶けやすい．

本品の水溶液（7 → 200）の 35 °C における動粘度は

1.2 ～ 1.4 センチストークスである．

確認試験

（１） 本品の水溶液（7 → 200）2 mL に水酸化ナトリウム

試液 1 mL を加えてアルカリ性とし，硫酸銅溶液（1 →

100）3 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL にピクリン酸試液 2

mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に，水 10 mL を加えて溶かすと

き，液は澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をフラスコに入れ，薄めた塩酸（1

→ 10）6 mL を加え，加熱して溶かし，臭素試液 1.5 mL

を加えて加熱し，過量の臭素を除き，アンモニア試液を加え

て中性とし，リン酸一水素ナトリウム 0.5 g を加えて放冷

し，マグネシア試液 10 mL を加えて 1 時間放置する．沈

殿をろ取し，薄めたアンモニア試液（1 → 4）10 mL ずつ

で 5 回洗い，薄めた塩酸（1 → 4）5 mL を加えて溶かす．

これを検液とし，装置 A を用いる方法により，試験を行う

とき，次の標準色より濃くない．

標準色：本品の代わりにヒ素標準液 2.0 mL を用い，同

様に操作する（2 ppm 以下）．

乾燥減量 14.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，70 °C，6

時間）．

強熱残分 3.0 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，窒素

定量法により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 0.14007 mg N

貯 法 容 器 気密容器．
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全酵素反応液の量（11 mL）
ろ液の採取量（2 mL）

× チロジン標準液 2 mL 中のチロジン量（32�g）

HOCH2 C COOH

H

NH2

106387

セラペプターゼ
Serrapeptase

本品はセラチア（Serratia）属細菌から製したもので，た

ん白分解作用を有する酵素剤である．通例，乳糖（日局）で

薄めてある．

本品 1 mg は，1600 ～ 2600 セラペプターゼ単位を含む．

性 状 本品は灰白色～淡褐色の粉末で，わずかに特異のにお

いがある．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，硫酸及び硝酸それぞれ

2 滴を加えて強熱灰化し，残留物に塩酸 2 mL を加えて水

浴上で蒸発乾固し，更に塩酸ヒドロキシルアミン溶液（3 →

100）10 mL 及び希酢酸 2 mL を加え，水浴上で 5 分間加

温する．冷後，必要ならばろ過し，ネスラー管に入れ，水

10 mL で洗い，洗液をろ液に合わせ，水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は硫酸及び硝

酸それぞれ 2 滴を砂浴上で蒸発乾固し，残留物に塩酸 2

mL を加えて水浴上で蒸発乾固し，鉛標準液 5.0 mL，塩酸

ヒドロキシルアミン溶液（3 → 100）10 mL 及び希酢酸 2

mL を加えて水浴上で 5 分間加温し，以下検液の調製法と

同様に操作した後，水を加えて 50 mL とする（50 ppm 以

下）．

（２） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により，試験を行う．ただし，

硝酸マグネシウムのエタノール溶液（3 → 10）5 mL を加

えて水浴上で蒸発乾固し，次に小火炎で加熱しながら灰化す

る（5 ppm 以下）．

乾燥減量 7.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 1.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品 0.100 g を正確に量り，硫酸アンモニウム溶

液（1 → 20）を加えて正確に 100 mL とし，よく振り混ぜ

て溶かした後，その 1 mL を正確に量り，pH 9.0 のホウ酸

塩・塩酸緩衝液を加えて正確に 200 mL とし，試料溶液と

する．試料溶液 1 mL を正確に量り，共栓試験管（15 ×

130 mm）に入れ，37±0.5 °C で 5 分間放置した後，カゼ

イン試液 5 mL を正確に加え，直ちによく振り混ぜる．こ

の液を 37±0.5 °C で正確に 20 分間放置した後，トリクロ

ロ酢酸試液＊ 5 mL を正確に加え，振り混ぜ，再び 37±0.5

°C で 30 分間放置した後，乾燥ろ紙でろ過する．ろ液 2

mL を正確に量り，無水炭酸ナトリウム溶液（3 → 50）5

mL を正確に加え，振り混ぜ，次いで薄めたフォリン試液

（1 → 3）1 mL を正確に加え，よく振り混ぜ，37±0.5 °C

で 30 分間放置する．この液につき，水を対照とし，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 660 nm における

吸光度 A1 を測定する．別に試料溶液 1 mL を正確に量り，

トリクロロ酢酸試液＊ 5 mL を正確に加え，振り混ぜた後，

カゼイン試液 5 mL を正確に加え，37±0.5 °C で 30 分間

放置し，以下同様に操作して吸光度 A2 を測定する．また，

チロジン標準液 2 mL を正確に量り，無水炭酸ナトリウム

溶液（3 → 50）5 mL を正確に加え，振り混ぜた後，薄め

たフォリン試液（1 → 3）1 mL を正確に加え，よく振り混

ぜ，以下試料溶液と同様に操作して吸光度 A3 を測定する．

別に 0.2 mol/L 塩酸試液 2 mL を正確に量り，同様に操作

して吸光度 A4 を測定する．

本品 1 mg 当たりのセラペプターゼ単位

＝
A1 － A2
A3 － A4

× 176 ×
1
20
× 200

176：換算係数

20：反応時間（分）

200：希釈倍数

ただし，上記の操作において，カゼイン試液 5 mL から

1 分間にチロジン相当量 1�g を生じるセラペプターゼの
量を 1 セラペプターゼ単位とする．

貯 法 容 器 気密容器．

003615

L―セリン
L―Serine

C3H7NO3：105.09

本品を乾燥したものは定量するとき，L―セリン

（C3H7NO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに甘い．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノール又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈す

る．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1599 cm－1，1470 cm－1，

1410 cm－1 及び 1013 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋13.5 ～ ＋16.0°（乾燥後，2.5 g，2 mol/L
塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

5.2 ～ 6.2 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，
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総ヒドロキシアントロン誘導体 〔センノシド A（C42H38O20）

として〕の量（mg）

＝ センノシド A 標準品の量（mg）×
AT
AS

S

OCH2CH2N

Cl
CH3

CH3

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g をとり，水 50 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に

n―ブタノール/水/氷酢酸混液（3：1：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を 100 °C で 30 分間乾燥す

る．これにニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等

に噴霧した後，80 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.11 g を精密に量り，ギ酸

3 mL を加えて溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 10.509 mg C3H7NO3

貯 法 容 器 気密容器．

106365

センナエキス
Senna Extract

本品は Cassia angustifolia Vohl 又は Cassia actifolia De-

lile（Leguminosae）の小葉を乾燥したセンナより抽出したエ

キスである．

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，総ヒドロキ

シアントロン誘導体〔センノシド A（C42H38O20：862.74 と

して）〕15.0 ～ 25.0 % を含む．

製 法 センナの粗末をとり，薄めたエタノール（3 → 10）

を浸出剤とし，エキス剤の製法により濃縮液を製し，pH を

調整後，上清液を乾燥エキスとする．

本品 1.0 g は，センナ（日局）約 20 g に相当する．

性 状 本品は黄褐色～褐色の粉末で，特異なにおいがあり，

味はやや苦い．

本品は水に混濁して溶ける．

確認試験 本品 0.5 g に薄めた酢酸（1 → 10）10 mL 及び

エーテル 10 mL を加えて振り混ぜた後，エーテル層をとり，

ろ過する．ろ液 5 mL をとり，アンモニア試液 20 mL を

加えて振り混ぜるとき，水層は赤色を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

乾燥減量 9.0 % 以下（2 g，105 °C，恒量）．

灰 分 25.0 % 以下（1 g）．

酸不溶性灰分 1.5 % 以下．

定 量 法 本品約 0.05 g を精密に量り，水 50 mL を加え，

加温しながら振り混ぜた後，冷後，水を加えて正確に 100

mL とし，遠心分離する．上澄液 10 mL を正確に量り，塩

化第二鉄試液 20 mL を加え，還流冷却器を付けて水浴中で

30 分間加熱した後，塩酸 3 mL を加え，更に還流冷却器を

付けて水浴中で 30 分間加熱する．冷後，エーテル 25 mL

ずつで 3 回抽出し，全エーテル抽出液を合わせ，無水硫酸

ナトリウム 5 g を加えて振り混ぜ 20 分間放置した後，ろ

過する．ろ液にエーテルを加えて正確に 100 mL とし，試

料溶液とする．別にセンノシド A 標準品を 105 °C で 8

時間乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，アセトン/水混

液（7：3）に溶かし，正確に 20 mL とする．この液 2 mL

を正確に量り，塩化第二鉄試液 20 mL を加え，試料溶液と

同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20

mL ずつを正確に量り，エーテルを減圧留去した後，残留物

に酢酸マグネシウムのメタノール溶液（1 → 200）10 mL

を正確に加えて溶かし，ろ過する．これらのろ液につき，メ

タノールを対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行

う．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 516

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

108365

ゾテピン
Zotepine

C18H18ClNOS：331.86

本品を乾燥したものは定量するとき，ゾテピン

（C18H18ClNOS）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は氷酢酸又はジオキサンに溶けやすく，エーテル又は

シクロヘキサンにやや溶けやすく，エタノールにやや溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を 0.1 mol/L 塩酸試液 1 mL に溶かし，

ドラーゲンドルフ試液 2 滴を加えるとき，だいだい色の沈

殿を生じる．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法のペースト法

により測定するとき，波数 2790 cm－1，1616 cm－1，1196

cm－1，817 cm－1 及び 758 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 91 ～ 94 °C

センナエキス390



O
N

CH2SO2NH2

ゾニサミド（C8H8N2O3S）の量（mg）

＝ ゾニサミド標準品の量（mg）×
QT

QS

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をジオキサン 30 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液にはジオキサン 30 mL，希硝酸

6 mL，0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.036 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．ただし，灰化後の水浴上における蒸発乾固時及

び熱湯 10 mL を加えた後の加温時にるつぼのふたを少しず

らして操作し，熱湯 10 mL を加えて 2 分間加温後，るつ

ぼのふたの内面は少量の水で洗い，洗液はるつぼに入れ，以

後の操作を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える

（10 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をシクロヘキサン 10 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，シ

クロヘキサンを加えて正確に 100 mL とする．この液 1

mL を正確に量り，シクロヘキサンを加えて正確に 10 mL

とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール混液（9：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これをヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，試料溶

液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得た

スポットより濃くない．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，氷酢

酸/ジオキサン混液（1：1）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.186 mg C18H18ClNOS

貯 法 容 器 密閉容器．

109504

ゾニサミド
Zonisamide

C8H8N2O3S：212.23

本品を乾燥したものは定量するとき，ゾニサミド

（C8H8N2O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はアセトン又はテトラヒドロフランに溶けやすく，メ

タノールにやや溶けにくく，エタノール（95）に溶けにくく，

水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（3 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 237 ～ 241 nm，243 ～ 247 nm 及 び 282 ～ 286 nm

に吸収の極大を示し，波長 254 ～ 258 nm に吸収の極小を

示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルとゾニサミ

ド標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める．

融 点 164 ～ 168 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をアセトン 30 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL に

アセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.036 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をアセトン 30 mL に溶かし，

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL に

アセトン 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.025 g をテトラヒドロフラン 8

mL に溶かし，水を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 200

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液につき，溶媒ピーク以外の各々のピーク面積を

自動積分法により測定するとき，試料溶液のゾニサミド以外

のピーク面積は，それぞれ標準溶液のゾニサミドのピーク面

積の 1/5 より大きくない．また，試料溶液のゾニサミド以

外のピーク面積の合計は，標準溶液のゾニサミドのピーク面

積の 3/5 より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：移動相で薄めた試料溶液（1 → 500）10�L
から得たゾニサミドのピーク高さが 5 ～ 10 mm にな

るように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からゾニサミドの保持時間

の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びゾニサミド標準品を乾燥し，その約 0.1 g

ずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に

100 mL とする．これらの液 5 mL ずつを正確に量り，そ

れぞれに内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，移動相を加

えて 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する

ゾニサミドのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

ゾニサミド 391
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0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 45.05 mg C27H30O6

内標準溶液 4―アミノアセトフェノンのメタノール溶液（1

→ 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：239 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/テトラヒドロフラン混液（5：1）

流量：ゾニサミドの保持時間が約 11 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，4―アミノアセトフェノン，ゾニサミドの順

に溶出し，その分離度が 5 以上で，かつ，ゾニサミド

の理論段数が 4000 以上のものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 6

回繰り返すとき，ゾニサミドのピーク面積の相対標準偏

差は 2.0 % 以下である．また，この繰り返しで得られ

る 4―アミノアセトフェノンのピーク面積に対するゾニ

サミドのピーク面積比の相対標準偏差は 2.0 % 以下で

ある．

貯 法 容 器 気密容器．
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ソファルコン
Sofalcone

C27H30O6：450.52

本品を乾燥したものは定量するとき，ソファルコン

（C27H30O6）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色～黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

い及び味はない．

本品はジメチルホルムアミド及びジクロルメタンにやや溶

けやすく，メタノール，エタノール又は無水エタノールに溶

けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に変化する．

確認試験

（１） 本品 0.06 g にメタノール 30 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．試料溶液

10 mL をとり，過マンガン酸カリウム試液 3 滴を加えてよ

く振り混ぜるとき，試液の赤紫色は直ちに消える．

（２）（１）の試料溶液 5 mL にヨウ化カリウム試液 1 mL，

ヨウ素酸カリウム溶液（1 → 100）1 mL 及び水 10 mL を

加えて振り混ぜるとき，液は淡黄色から黄色～黄褐色に変化

する．更に水 10 mL 及びクロロホルム 10 mL を加えて振

り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は淡赤紫色～赤紫色

を呈する．

（３） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 236 ～ 241 nm 及び 348 ～ 352 nm に吸収の極大を

示し，264 ～ 268 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1746 cm－1，1644

cm－1，1603 cm－1，1512 cm－1，1248 cm－1，1177 cm－1 及び

1024 cm－1 付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（350 nm）：665 ～ 705（乾 燥 後，1 mg，無

水エタノール，200 mL）．

融 点 142 ～ 146 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用い，

速やかに行う．本品 0.10 g をとり，ジクロルメタン 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，ジクロルメタンを加えて正確に 100 mL とする．更に，

この液 1 mL，2 mL，3 mL，4 mL 及び 5 mL をそれぞ

れ正確に量り，ジクロルメタンを加えて正確に 10 mL とし，

標準溶液（１），（２），（３），（４）及び（５）とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液並びに標準溶液（１），（２），（３），（４）及び（５）

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にベンゼ

ン/テトラヒドロフラン/氷酢酸混液（20：4：1）を展開溶媒

として暗室内で約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液（５）から

得たスポットより濃くなく（0.5 % 以下），また，それらの

総量は 0.8 % 以下である．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，80 °C，遮

光，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 40 mL に溶かし，0.1 mol/L ナトリウム

メトキシド液で滴定する（指示薬：チモールブルー・ジメチ

ルホルムアミド試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

ソファルコン392



101675

大豆油不けん化物
Unsaponifiable Matter of Soybean Oil

本品は定量するとき，植物ステロール 40.0 ～ 50.0 % 及

び天然トコフェロール 18.0 ～ 22.0 % を含む．

性 状 本品は褐色で，室温で不透明な半固体，約 80 °C 以

上で半透明な油状の液体となる．特異なにおいがあり，わず

かに甘味を有する特異な味がある．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，エーテルに溶け

やすく，アセトンに溶けにくく，エタノールに極めて溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のヘキサン溶液（1 → 200）2 mL に無水酢酸 1

mL 及び硫酸 1 滴を加えて振り混ぜるとき，下層は赤色を

呈し，青色を経て緑色に変わる．

（２） 本品 0.6 g 及びコレステロール 0.1 g にピリジン/無

水酢酸混液（3：1）15 mL を加えて水浴上で 30 分間加熱

した後，注意しながら減圧下で溶媒を留去する．残留物をア

セトン 20 mL に溶かし，試料溶液とする．試料溶液 3 �L
をとり，次の操作条件でガスクロマトグラフ法により試験を

行うとき，コレステロール流出後，コレステロール以外に主

要な三つのピークを認め，コレステロールに対する三つのピ

ーク相対保持時間は，それぞれ 1.3，1.4 及び 1.6 である．

ただし，コレステロールのピークは，コレステロール 0.1 g

をとり，同様に操作して得た液を同様の操作条件でガスクロ

マトグラフ法により試験を行って定める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化型検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管にガス

クロマトグラフ用ポリメチルシロキサンを 180 ～ 250

�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 1.5 % の割
合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：245 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：コレステロールの保持時間が約 15 分になるように

調整する．

カラムの選定：本条件により測定するとき，コレステロー

ルのピークとコレステロールに対する相対保持時間が

1.3 のピーク，並びにコレステロールに対する相対保持

時間が 1.4 のピークと 1.6 のピークがそれぞれ完全に

分離するもの．

（３） 本品の無水エタノール溶液（1 → 500）10 mL に硝

酸 2 mL を加え，水浴上で 5 分間加熱するとき，液は赤褐

色を呈する．

（４） 本品の無水エタノール溶液（1 → 500）1 mL に用時

製した塩化第二鉄・無水エタノール溶液（1 → 500）5 滴及

び α，α′―ジピリジル・無水エタノール溶液（1 → 200）5
滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤色を呈する．

（５） 本品のエタノール溶液（1 → 5000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

293 ～ 297 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） 植物ステロール 本品約 2 g を精密に量り，エタノ

ール 25 mL 及び水酸化カリウム溶液（1 → 2）1.5 mL を

加えて，45 分間水浴上で還流冷却器を付けて加熱する．室

温まで冷却し，水 50 mL を加えて振り混ぜた後，エーテル

50 mL，50 mL，50 mL，および 30 mL ずつで 4 回振り

混ぜて抽出する．全エーテル抽出液を合わせ，これを水 20

mL で洗い，更に 0.5 mol/L 水酸化カリウム液 20 mL で

洗った後，洗液がフェノールフタレイン試液で呈色しなくな

るまで水 20 mL ずつで洗う．次に抽出液を共栓フラスコに

移し，更にエーテル 20 mL で分液漏斗を洗い，抽出液に合

わせる．これに無水硫酸ナトリウム 3 g を加えて振り混ぜ，

15 分間放置した後，抽出液を傾斜して取り，更に残留物を

エーテル 10 mL ずつで 3 回洗う．洗液は抽出液に合わせ，

水浴上でエーテルを減圧留去する．残留物にエタノール 100

mL を加え，約 60 °C の水浴上で加温して溶かし，冷後，

エタノールを加えて正確に 200 mL とし，試料溶液とする．

試料溶液 10 mL をビーカーに正確に量り，エタノール 20

mL を加えて水浴上で加熱しながらジギトニン・エタノール

試液 20 mL を加え，かき混ぜながら液量が半量以下になる

まで加熱する．冷後，エーテル 5 mL を加えてかき混ぜ，

あらかじめ 105 °C で恒量になるまで乾燥した質量既知のガ

ラスフィルター（G 4）を用いて吸引ろ過する．エーテル 5

mL ずつで 3 回洗い，更に熱湯で注意して洗う．洗液を試

験管にとり，振り混ぜるとき，泡立ちがすぐに消えるまで洗

った後，105 °C で恒量になるまで乾燥し，沈殿物の質量を

量る．

植物ステロールの量（g）＝ 沈殿物の量（g）× 20 × 0.25

0.25：生成した沈殿（ジギトニド）の量からステロールの

量に換算する係数

（２） 天然トコフェロール 本操作は光を避け，遮光した容

器を用いて行う．本品約 0.25 g を精密に量り，クロロホル

ム 80 mL を加えて溶かし，更にクロロホルムを加えて正確

に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，クロロ

ホルムを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に

トコフェロール標準品約 0.05 g を精密に量り，クロロホル

ム 80 mL を加えて溶かし，更にクロロホルムを加えて正確

に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，クロロ

ホルムを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 2 mL ずつを正確に量り，それぞれに用

時製した塩化第二鉄・無水エタノール溶液（1 → 500）1

mL 及び α，α′―ジピリジル・無水エタノール溶液（1 →
200）1 mL を順次正確に加え，更に無水エタノールを加え

て正確に 25 mLとする．それぞれの液につき，塩化第二鉄・

無水エタノール溶液（1 → 500）を加えてから正確に 10 分

間放置する．これらの液につき，別にクロロホルム 2 mL

を正確に量り，以下試料溶液と同様に操作して得た液を対照

とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液及
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天然トコフェロールの量（mg）

＝ トコフェロール標準品の量（mg）×
AT
AS

試料 1 g 中の生菌数（個）＝
平均集落 × 希釈倍数 × 50

試料採取量（g）

び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 520 nm における

吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

111980

耐性乳酸菌
Antibiotics―Resistant Lactic Acid Bacteriae

本品は抗生物質又は化学療法剤に対する耐性を付与した

Streptococcus faecalis，Streptococcus faecium，Streptococcus

lactis，Lactobacillus acidophilus，Lactobacillus lactis 又は

Bifidobacterium の生菌菌体，又はそれらの生菌菌体を含む

培養物を集め，乾燥した後，デンプン，乳糖，白糖など適当

な賦形剤又はそれらの混合物と混合して製したものである．

本品は定量するとき，1 g 中に耐性乳酸菌の生菌を 1 ×

107 ～ 2 × 1012 個含む．

性 状

本品は白色～わずかに黄褐色の粉末で，においはないか，

又はわずかに特異なにおいがある．

確認試験

（１） スライドグラス上に 1 白金耳量の水をとり，これに

白金線を用いて定量法で得た集落をとり，かき混ぜて懸濁し，

適当な大きさに拡げた後，室温又は遠火で乾燥する．次に 2

～ 3 回小炎の中を通過させて固定した後，「ラクトミン」の

グラム染色法の（１）及び（２）により染色し，これを検鏡

するとき，青紫色～黒紫色に染まった球菌又は桿菌を認める．

（２） 定量法で得た集落をとり，耐性乳酸菌試験用液状培地

50 mL に接種する．36±1 °C で 48 ～ 72 時間培養した後，

培養液を遠心分離し，上澄液 20 mL を分液漏斗にとる．こ

れに希硫酸 5 mL 及びエーテル 50 mL を加えてよく振り

混ぜた後，エーテル層を分取し，水 10 mL を加え，振り混

ぜた後，水層を除き，エーテル層を水浴上で加温してエーテ

ルを留去する．残留物を水 5 mL に溶かし，試料溶液とす

る．フェノール試液（1 → 100）10 mL に塩化第二鉄試液

2 滴を加え，これに試料溶液 5 mL を加えるとき，液の青

紫色は黄色を帯びるか，黄色に変わる．

（３） 本品を希釈液に加え，1 mL 中の菌数が 107 ～ 108

個になるように調製したものを接種菌液とする．又は本品を

耐性乳酸菌試験用液状培地に加え，36±1 °C で 24 ～ 72

時間培養し，1 mL 中の菌数が 107 ～ 108 個になるように

調製したものを接種菌液とする．GAM 液状培地 9 mL に

薬液 1 mL を加え，この液に接種菌液 0.1 mL を接種して

36±1 °C で 24 ～ 72 時間培養するとき，耐性乳酸菌の発

育を認める．ただし，必要ならば嫌気培養する．

GAM 液状培地に加える薬液の種類と濃度は，次のとおり

とする．

Streptococcus faecalis，Streptococcus faecium アンピシリン

1 mg/mL

Streptococcus lactis テトラサイクリン 1 mg/mL

Lactobacillus acidophilus エリスロマイシン 2 mg/mL

Lactobacillus lactis，Bifidobacterium セファレキシン 2

mg/mL

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，減圧，80 °C，4 時間）．

定 量 法 本品約 5 g を精密に量り，希釈液 30 mL 中に加

えて強く振り混ぜ，更に希釈液を加えて正確に 50 mL とし，

よく振り混ぜる．この液 1 mL を正確に量り，別に正確に

分注した希釈液 9 mL 中に加える操作（10 培希釈法）を繰

り返し，1 mL 中に生菌を 20 ～ 200 個含む濃度に希釈し，

試料溶液とする．3 枚のペトリ皿に試料溶液 1 mL ずつを

正確に入れ，これに約 50 °C に保った耐性乳酸菌試験用カ

ンテン培地を 20 mL ずつ加えてすばやく混和し，固化させ

る．これを 36±1 °C で 48 ～ 120 時間培養し，出現した

集落を数え，平均集落数を求める．ただし，必要ならば嫌気

培養する．

希釈倍数：10 倍希釈法による希釈倍数

貯 法 容 器 気密容器．

培 地 耐性乳酸菌の菌種と試験用液状培地との適性は次のと

おりで，選択して用いる．また，カンテンの配合量は適宜増

減してもよい．

Streptococcus faecalis，Streptococcus faecium 培 地（２），

（３），（４）

Streptococcus lactis，Lactobacillus lactis 培地（１）

Lactobacillus acidophilus 培地（１），（２），（５）

Bifidobacterium 培地（２），（３）

耐性乳酸菌試験用液状培地

1.

酵母エキス 5.5 g

カゼイン製ペプトン 12.5 g

ブドウ糖 11 g

リン酸二水素カリウム 0.25 g

リン酸一水素カリウム 0.25 g

酢酸ナトリウム 10 g

硫酸マグネシウム 0.1 g

硫酸マンガン 5 mg

硫酸第一鉄 5 mg

精製水 1000 mL

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 10 分間加熱して滅菌

した後，使用する．滅菌後の pH は 6.7 ～ 6.9 である．

2.

トマトジュース浸出液 400 mL

カゼイン製ペプトン 15 g

酵母エキス 6 g

ブドウ糖 20 g

塩化ナトリウム 5 g

ポリソルベート 80 1 g
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溶性デンプン 0.5 g

L―塩酸システイン 0.5 g

ウシ肝臓浸出液 75 mL

精製水 525 mL

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，使用する．滅菌後の pH は 6.7 ～ 6.9 である．

3.

牛肉・肝臓浸出液 1000 mL

カゼイン製ペプトン 10 g

ブドウ糖 10 g

L―システイン 0.5 g

あらかじめ約 2 mL の希塩酸に溶解し添加する．

ポリソルベート 80 1 g

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，使用する．滅菌後の pH は 7.0 ～ 7.2 である．

4.

肉エキス 10 g

カゼイン製ペプトン 20 g

乳糖 20 g

酵母エキス 2.2 g

塩化ナトリウム 1.5 g

精製水 1000 mL

高圧蒸気滅菌器を用いて 115 °C で，20 分間加熱して滅

菌した後，使用する．滅菌後の pH は 6.9 ～ 7.1 である．

5.

トマトジュース末 20 g

カゼイン製ペプトン 10 g

ミルクペプトン 10 g

酵母エキス 2 g

精製水 1000 mL

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で，15 分間加熱した後，

使用する．滅菌後の pH は 6.0 ～ 6.2 である．

GAM 液状培地

カゼイン製ペプトン 10 g

ダイズ製ペプトン 3 g

獣肉製ペプトン 10 g

消化血清末 13.5 g

酵母エキス 5 g

肉エキス 2.2 g

肝臓エキス末 1.2 g

ブドウ糖 3 g

リン酸二水素カリウム 2.5 g

塩化ナトリウム 3 g

デンプン 5 g

L―塩酸システイン 0.3 g

チオグリコール酸ナトリウム 0.3 g

精製水 1000 mL

高圧蒸気滅菌器を用いて 115 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，直ちに冷却して使用する．滅菌後の pH は 7.2 ～

7.4 である．

希釈液

リン酸二水素カリウム 4.5 g

リン酸一水素ナトリウム 6 g

ポリソルベート 80 0.5 g

L―塩酸システイン 0.5 g

カンテン 1 g

精製水 1000 mL

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で，15 分間加熱して滅

菌した後，使用する．滅菌後の pH は 6.8 ～ 7.0 である．

耐性乳酸菌試験用カンテン培地

耐性乳酸菌試験用液状培地に沈降炭酸カルシウム 0 ～ 10

g 及びカンテン 13 ～ 20 g を加えて製する．

高圧蒸気滅菌器を用いて 115 ～ 121 °C で，10 ～ 20 分

間加熱して滅菌した後，使用する．

108856

ダカルバジン
Dacarbazine

C6H10N6O：182.18

本品を乾燥したものは定量するとき，ダカルバジン

（C6H10N6O）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水に極めて溶けにくく，エタ

ノール又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：約 204 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 3 mg にクエン酸・酢酸試液 3 mL を加えて溶

かし，水浴中で 5 分間加熱するとき，液は赤褐色を呈する．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 200000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 222 ～ 226 nm 及び 321 ～ 325 nm に吸収の

極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3380 cm－1，3170

cm－1，1657 cm－1，1609 cm－1，1475 cm－1，1402 cm－1 及び

1232 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.20 g を 0.1 mol/L 塩酸試液に溶かして 10

mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 10 mL とし，この液 1

mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にメチルイソブチル

ケトン/氷酢酸/水混液（5：3：2）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

ダカルバジン 395



H3C H

H3C

H H

C

N
O

OH

CH

ダナゾール（C22H27NO2）の量（mg）

＝ ダナゾール標準品の量（mg）×
AT
AS

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，80 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，氷酢

酸 20 mL を加えて溶かし，無水酢酸 30 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.218 mg C6H10N6O

貯 法 容 器 気密容器．

108445

ダナゾール
Danazol

C22H27NO2：337.46

本品を乾燥したものは定量するとき，ダナゾール

（C22H27NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノール又はエーテルにやや溶けにくく，水にほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg に硫酸 2 mL を加えて振り混ぜるとき，

液は黄だいだい色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 50）5 mL に硝酸銀試

液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．また，こ

の液は酸性を示す．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

284 ～ 287 nm に吸収の極大を示し，230 ～ 236 nm に吸

収の極小を示す．

（４） 本品及びダナゾール標準品を乾燥し，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品の

スペクトルとダナゾール標準品のスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋23 ～ ＋27°（乾燥後，0.25 g，クロロホ
ルム，25 mL，100 mm）．

融 点 223 ～ 227 °C（分解）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 2.0 g に水 80 mL を加えてよく振り

混ぜ，5 分間煮沸し，冷後，水を加えて 100 mL とし，ガ

ラスろ過器（G 4）を用いてろ過する．初めのろ液 30 mL

を除き，次のろ液 40 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.011 % 以

下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.020 g をとり，クロロホル

ム/メタノール混液（9：1）1 mL を正確に加えて溶かし，

試料溶液とする．別に 2 α ―シアノエチステロン 0.010 g

をとり，クロロホルム/メタノール混液（9：1）に溶かし，

正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10�L
及び標準溶液 4�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にシクロヘキサン/酢酸エチル混液（3：2）を展開溶媒とし

て約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，4

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びダナゾール標準品を乾燥し，その約 0.1 g

ずつを精密に量り，それぞれをエタノールに溶かし，正確に

100 mL とする．これらの液 1 mL ずつを正確に量り，そ

れぞれにエタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液

及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 285 nm における

吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

104926

タンニン酸オキセラジン
Oxeladin Tannate

本品はオキセラジンとタンニン酸との化合物で，定量する

とき，オキセラジン（C20H33NO3：335.48）18.0 ～ 25.0 %

を含む．

性 状 本品は淡褐色の粉末で，におい及び味はない．

本品はメタノール又はエタノールに極めて溶けやすく，氷

酢酸又はアセトンに溶けやすく，水，無水酢酸又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品のメタノール試液（1 → 100）5 mL に塩化第二

鉄試液 1 滴を加えるとき，液は暗紫色を呈する．

（２） 本品 0.05 g に 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム試液 5

mL を加えて溶かし，エーテル 10 mL ずつで 2 回抽出す

る．エーテル抽出液を合わせ，空気を送りながら蒸発乾固す

る．残留物にメタノール 10 mL を加えて溶かした液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波 長 251 ～ 253 nm，257 ～ 259 nm 及 び 263 ～ 265

nm に吸収の極大を示す．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 35.533 mg C17H19ClN2S・HCl

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は褐色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g に冷水 50 mL を加え，氷水中で 5

分間振り混ぜてろ過し，ろ液 25 mL をとり，0.1 mol/L 水

酸化ナトリウム試液 1.0 mL 及びフェノールフタレイン試

液 2 滴を加えるとき，液の色は赤色である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，確認試験（２）と

同様に操作して得た残留物に，メタノールを加えて溶かし，

正確に 2 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次に n―ヘキサン/クロロホルム/メタノー

ル/アンモニア水混液（60：30：9：1）を展開溶媒として約

12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．次に薄層板を 5 分

間ヨウ素蒸気中に放置するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 1.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1.2 g を精密に量り，アセ

トン/氷酢酸/無水酢酸混液（20：20：1）40 mL を加えて溶

かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.548 mg C20H33NO3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101402

タンニン酸クロルプロマジン
Chlorpromazine Tannate

本品はクロルプロマジンとタンニン酸との化合物で，乾燥

したものは定量するとき，塩酸クロルプロマジン

（C17H19ClN2S・HCl：355.33）として 53 ～ 60 % を含む．

性 状 本品は灰白色の粉末で，においはないか，又はわずか

に特異なにおいがある．

本品は無水酢酸に溶けやすく，氷酢酸に溶けにくく，アセ

トンに極めて溶けにくく，水，エタノール，エーテル又はク

ロロホルムにほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

本品は光によって着色する．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液 10

mL を加え，エーテル 20 mL ずつで 3 回抽出する〔水層

は（３）の試験に用いる〕．全エーテル抽出液を合わせ，水

5 mL ずつで 3 回洗い，エーテル層を分取する．このエー

テル抽出液 20 mL をとり，水浴上で蒸発乾固する．残留物

に 0.05 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，塩化第二

鉄試液 2 滴を加えるとき，液は赤色を呈する．

（２）（１）のエーテル抽出液 30 mL をとり，水浴上で蒸

発乾固する．残留物にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

この液を 50 °C に加温したピクリン酸のメタノール溶液（1

→ 25）10 mL に加えた後，冷却しながらガラス棒で内壁を

こすり，結晶が析出し始めてから 30 分間放置する．析出し

た結晶をろ取し，メタノール少量で洗った後，105 °C で 1

時間乾燥するとき，その融点は 175 ～ 179 °C である．

（３）（１）の水層 1 mL をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 5

mL 及び塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は青黒色を

呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.050 g をとり，塩酸のアセトン溶液（1 →

120）を加えて溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，塩酸のアセトン溶液（1

→ 120）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により

試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄

層板にスポットする．次にエーテル/酢酸エチル/ジエチルア

ミン混液（5：5：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液から得たクロルプロマジン及びタン

ニン酸（原点付近）のスポット以外のスポットは，標準溶液

から得たクロルプロマジンのスポットより濃くない．

乾燥減量 6.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）70 mLを加えて溶かし，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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108870

チアプロフェン酸
Tiaprofenic Acid

C14H12O3S：260.31

本品を乾燥したものは定量するとき，チアプロフェン酸

（C14H12O3S）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール（95）

又は酢酸（100）に溶けやすく，ジクロロメタンにやや溶け

やすく，水又はヘキサンにほとんど溶けない．

本品のメタノール溶液（1 → 50）は旋光性を示さない．

確認試験

（１）本品の 0.01 mol/L 塩酸・エタノール（95）試液溶液

（1 → 100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 303 ～ 307 nm に吸収の極

大を示し，波長 260 ～ 264 nm に吸収の肩を示す．

（２）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1730 cm－1，1600 cm－1，

1453 cm－1，1437 cm－1 及び 720 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 95 ～ 99 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により試験を行

う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.020 g を移動相 20 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 50 mL とする．更にこの液 1 mL を正確に量

り，移動相を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のチアプ

ロフェン酸異性体 A のピーク面積は，標準溶液のピーク面

積の 2 倍より大きくない．また，試料溶液のチアプロフェ

ン酸及びチアプロフェン酸異性体 A 以外の個々のピーク面

積は，標準溶液のピーク面積より大きくなく，かつ，その合

計面積は標準溶液のピーク面積の 3 倍より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：ジクロロメタン/ヘキサン/酢酸（100）/水混液

（2000：2000：80：1）．ただし，その調製はあらかじめ

水，酢酸（100）を混和し，順次ヘキサン，ジクロロメ

タンを混和する．

流量：チアプロフェン酸の保持時間が約 21 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：本品及びチアプロフェン酸異性体 A 0.010

g ずつを移動相 100 mL に溶かす．この液 1 mL を

量り，移動相を加えて 50 mL とする．この液 20�L
につき，上記の条件で操作するとき，チアプロフェン酸

異性体 A，本品の順に溶出し，その分離度が 3.0 以上

のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たチアプロフェン酸の
ピーク高さがフルスケールの約 50 % になるように調

整する．

面積測定範囲：チアプロフェン酸の保持時間の約 2 倍の

範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，エタ

ノール（95） 25 mL に溶かし，更に水 25 mL を加え，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノ

ールフタレイン試液 0.5 mL）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

109145

チアミン・コバルト・クロロフィリン錯
化合物
Thiamine Cobalt Chlorophyllin Complex

C46H55CoN8O10S：970.97

本品を乾燥したものは定量するとき，チアミン・コバルト・

クロロフィリン錯化合物（C46H55CoN8O10S）90.0 % 以上を含

む．

性 状 本品は暗緑色～青黒色の粉末で，わずかに特異なにお

いがある．

本品はメタノール又はエタノールに極めて溶けやすく，水

に溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．
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チアミン・コバルト・クロロフィリン錯化合物

（C46H55CoN8O10S）の量（mg）

＝
A
595

× 100000

確認試験

（１） 本品 2 mg を水酸化ナトリウム試液 2 mL に溶かし，

2 分間煮沸する．冷後，塩酸 2 mL を加え，2 分間煮沸す

る．冷後，イソブタノール 5 mL を加え，2 分間激しく振

り混ぜた後，紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，イ

ソブタノール層は赤色の蛍光を発する．

（２） 本品 1 mg に硫酸水素カリウム 0.05 g を加えて振

り混ぜ，強熱して融解する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，

水 3 mL を加え，煮沸して溶かす．冷後，この液にフェノ

ールフタレイン試液 1 滴を加え，液が淡赤色を呈するまで

水酸化ナトリウム試液を滴加する．この液に酢酸ナトリウム

0.5 g，希酢酸 0.5 mL 及び 1―ニトロソ―2―ナフトール―3，6―

ジスルホン酸二ナトリウム溶液（1 → 500）0.5 mL を加え

て振り混ぜるとき，液は直ちに赤色～だいだい赤色を呈し，

更に塩酸 0.5 mL を加え，1 分間煮沸しても液の赤色は消

えない．

（３） 本品 2 mg を水酸化ナトリウム試液 2 mL に溶かし，

2 分間加温する．冷後，フェリシアン化カリウム試液 0.5

mL を加え，次にイソブタノール 3 mL を加え，2 分間激

しく振り混ぜて放置し，紫外線（主波長 365 nm）を照射す

るとき，イソブタノール層は青紫色の蛍光を発する．この蛍

光は酸性にすると消え，アルカリ性に戻すと再び現れる．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 427 ～ 431 nm 及び 644 ～ 650 nm に吸収の極大を示

す．

純度試験

（１） 遊離チアミン 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に

溶かし，水を加えて正確に 25 mL とし，試料溶液とする．

別に塩酸チアミン標準品 0.10 g を水に溶かし，正確に 100

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行う．それぞれの液のチアミンのピーク高さ HT 及び HS

を測定するとき，HT は HS より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：50 °C 付近の一定温度

移動相：1―ヘキサンスルホン酸ナトリウム 0.94 g を薄め

た氷酢酸（1 → 100）1000 mL に溶かす．この液 800

mL にメタノール 200 mL を加える．

流量：チアミンの保持時間が約 8 分になるように調整す

る．

カラムの選定：塩酸チアミン及びリボフラビン 5 mg ず

つを水 100 mL に溶かす．この液 5�L につき，上記
の条件で操作するとき，チアミン，リボフラビンの順に

溶出し，その分離度が 2.0 以上のものを用いる．

（２） 遊離クロロフィリン 本品 0.10 g をメタノール 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 2�L をシリル化
薄層板にスポットする．次にアセトニトリル/水/氷酢酸混液

（10：1：1）を展開溶媒として約 8 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに紫外線（主波長 365 nm）を照射すると

き，Rf 値約 0.8 付近に赤色のスポットを認めない．

（３） 遊離コバルト・クロロフィリン錯化合物 本品 1.0

mg をメタノール 1 mL に溶かし，この液に塩酸 1 mL を

加えて 2 分間煮沸し，冷後，メタノールを加えて 50 mL

とする．この液 1 mL をとり，メタノールを加えて 10 mL

とした後，紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，液は

赤色～橙色の蛍光を発しない．

（４） 着色不純物

（�） 非吸着性着色不純物 本品 0.010 g をメタノール 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 2�L を薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル及びシリル化剤としてジクロルジメ

チルシランを用いて調製した薄層板にスポットする．次にア

セトニトリル/水/氷酢酸混液（10：1：1）を展開溶媒として

約 8 cm 展開した後，薄層板を風乾するとき，緑色の主ス

ポットより大きい Rf 値の位置に着色スポットを認めない．

（�） 吸着性着色不純物 本品 0.015 g をメタノール 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 2�L を薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル及びシリル化剤としてジクロルジメ

チルシランを用いて調製した薄層板にスポットする．次にア

セトニトリル/水/氷酢酸混液（10：1：1）を展開溶媒として

約 8 cm 展開した後，薄層板を風乾するとき，緑色の主ス

ポットより小さい Rf 値の位置に着色スポットを認めない．

（５） ヒ素 本品 0.5 g に硝酸マグネシウムのエタノール

溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノールに点火して燃焼

させた後，徐々に加熱し，800 °C でじゅうぶん灰化する．

冷後，残留物に塩酸 3 mL を加え，水浴上で加温して溶か

し，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行

う（4 ppm 以下）．

水 分 5.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 本品をデシケーター（減圧，五酸化リン）で 4 時

間乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，弱く加熱して炭化

する．冷後，硫酸を少量加えて潤し，以下強熱残分試験法を

準用する（13.0 ～ 18.0 %）．

定 量 法 本品をデシケーター（減圧，五酸化リン）で 4 時

間乾燥し，その約 0.08 g を精密に量り，メタノールを加え

て溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とする．更にこの

液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL

とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 430 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度

A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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006200

チアミンジスルフィド
Thiamine Disulfide

ビスチアミン

C24H34N8O4S2：562.71

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，チアミンジ

スルフィド（C24H34N8O4S2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の粉末で，においはないか，又

はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い．

本品はエタノールに溶けにくく，水又はエーテルにほとん

ど溶けない．

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．

本品の飽和水溶液はほぼ中性である．

確認試験

（１） 本品 5 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて

溶かし，希水酸化ナトリウム試液を加えて微アルカリ性とし

た後，L―システイン塩酸塩一水和物溶液（1 → 500）3 mL

を加え，37 °C で 30 分間加温する．1 mol/L 塩酸試液を

加えて酸性とし，フェリシアン化カリウム試液 2 mL，水酸

化ナトリウム溶液（3 → 10）3 mL 及びイソブタノール 5

mL を加えて 2 分間激しく振り混ぜた後，イソブタノール

層を分取し，紫外線下で観察するとき，紫青色の蛍光を発す

る．この蛍光は酸性にすると消え，アルカリ性に戻すと再び

現れる．

（２） 本品 5 mg に酢酸鉛試液 1 mL 及び水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 10）1 mL を加え，加温するとき，液は黒褐

色に変わり，放置するとき，黒褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 200）2 mL

にピクリン酸試液 2 mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じ

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加

えて溶かすとき，液は澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g に希硝酸 6 mL を加えて溶か

し，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.053

% 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.5 g に希塩酸 6 mL 及び水を加えて

溶かし，50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸 6 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（0.011 % 以下）．

（４） 硝酸塩 本品 0.5 g に希塩酸 2 mL 及び水を加えて

溶かし，25 mL とする．この液 2 mL に氷冷しながら硫酸

2 mL を注意して加えて振り混ぜた後，硫酸第一鉄試液を層

積するとき，接界面に暗褐色の輪帯を生じない．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） チオクロム反応陽性物質 本品約 0.1 g を精密に量

り，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，水を加え

て正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 2 mL

ずつを共栓遠心沈殿管 T 及び T′に正確に量り，酸性塩化

カリウム試液 3 mL ずつを加える．T にはチアミン定量用

臭化シアン試液 3 mL を加えて振り混ぜた後，水酸化ナト

リウム溶液（3 → 10）2 mL を速やかに加えて振り混ぜ，

イソブタノール 15 mL を正確に加え，密栓して 2 分間激

しく振り混ぜる．T′には水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）

2 mL を加えて振り混ぜ，チアミン定量用臭化シアン試液 3

mL を加えて振り混ぜ，イソブタノール 15 mL を正確に加

え，密栓して 2 分間激しく振り混ぜる．別に塩酸チアミン

標準品（別途塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水分を測

定しておく．）約 0.1 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

10 mL 及び水を加えて正確に 200 mL とする．この液 2

mL を正確に量り，0.01 mol/L 塩酸試液を加えて正確に

500 mL として標準溶液とする．標準溶液 2 mL ずつを共

栓遠心沈殿管 S 及び S′に正確に量り，試料溶液と同様に

操作する．各遠心沈殿管を緩速度で 2 分間遠心分離した後，

各イソブタノール層を別の試験管にとる．必要ならば無水硫

酸ナトリウム 1 ～ 2 g を加え，穏やかに振り混ぜた後，

放置し，澄明なイソブタノール層をとる．これらの液につき，

蛍光光度法により試験を行い，波長 370 nm 付近における

励起の極大波長及び 440 nm 付近における蛍光の極大波長

で蛍光の強さ FT，FT′，FS 及び FS′を測定し，次の式によ

って得た数値及び水分で得た数値によって対応する脱水物に

対するパーセント（%）に換算するとき，チオクロム反応陽

性物質の量は 0.5 % 以下である．

水 分 10.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，氷酢酸 50 mL を加

えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化

メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫

色が青色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 28.135 mg C24H34N8O4S2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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006201

チアンフェニコール
Thiamphenicol

C12H15Cl2NO5S：356.22

本品を乾燥したものは定量するとき，チアンフェニコール

（C12H15Cl2NO5S）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い．

本品はジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，メタノ

ールにやや溶けやすく，エタノール又はアセトンにやや溶け

にくく，水に溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほと

んど溶けない．

旋 光 度 〔α〕20D：－21.5 ～ －24.5°（乾燥後，1 g，ジメチル
ホルムアミド，20 mL，100 mm）．

確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カ

リウム錠剤法により測定するとき，波数 3490 cm－1，3260

cm－1，3080 cm－1，1691 cm－1，1561 cm－1 及 び 1143 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 164 ～ 169 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.15 g を精密に量り，メタノールを加えて

溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 266

nm における吸光度 A を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

006203

チオクト酸アミド
Thioctic Acid Amide

C8H15NOS2：205.34

本品を乾燥したものは定量するとき，チオクト酸アミド

（C8H15NOS2）98.0 % ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は淡黄色～黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

い及び味はない．

本品はメタノール又はエタノールにやや溶けにくく，水又

はエーテルに極めて溶けにくい．

本品は光によって徐々に着色し，分解する．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 2000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

331 ～ 335 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品及びチオクト酸アミド標準品を乾燥し，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとチオクト酸アミド標準品のスペクトルを

比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．

融 点 129 ～ 132 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.050 g をメタノール 10 mL に溶

かした後，移動相を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 200

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

るとき，試料溶液のチオクト酸アミド以外のピークの合計面

積は，標準溶液のチオクト酸アミドのピーク面積の 3 倍よ

り大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は，定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 10�L から得たチオクト酸アミドの
ピーク高さが約 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からチオクト酸アミドの保

持時間の約 5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びチオクト酸アミド標準品を乾燥し，その約

0.05 g ずつを精密に量り，それぞれにメタノール 10 mL

を加えて溶かした後，移動相を加えて正確に 50 mL とする．

この液 5 mL ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液 5

mL ずつを正確に加えた後，移動相を加えて 50 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10
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�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行い，内標準物質のピーク面積に対するチオクト酸アミドの

ピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの移動相溶液

（1 → 4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：リン酸二水素カリウム 1.36 g を水に溶かして

1000 mL とした液 550 mL に，メタノール 450 mL

を加える．

流量：チオクト酸アミドの保持時間が約 7 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，チオクト酸アミド，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 11 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108647

チオコナゾール
Tioconazole

C16H13Cl3N2OS：387.71

本品を乾燥したものは定量するとき，チオコナゾール

（C16H13Cl3N2OS）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール，氷酢酸又はエタノールに極めて溶けや

すく，無水酢酸に溶けやすく，水にほとんど溶けない．

本品のエタノール溶液（1 → 10）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 10 mL を加えて懸濁し，希硝酸 1

滴，過酸化水素試液 1 mL 及び重クロム酸カリウム試液 2

～ 3 滴を加えて，5 分間振り混ぜるとき，液は紫色を呈す

る．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 500）3 滴をニンヒドリ

ンの硫酸溶液（1 → 10000）1 mL に加えるとき，10 分間

後に液は赤紫色を呈する．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法のペースト法

により測定するとき，波数 1505 cm－1，1253 cm－1，1099

cm－1，829 cm－1，815 cm－1 及び 737 cm－1 付近に吸収を認

める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 82 ～ 84 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える．（20

ppm 以下）

（２） 類縁物質 本品 0.40 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 2�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次に酢酸エチル/メチルエチルケトン/ギ酸混液（6：

3：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．更に 100 °C で 20 分間乾燥後，これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．また，この薄層板に噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等

に噴霧し，100 °C で 5 分間乾燥し，更に亜硝酸ナトリウム

溶液（1 → 20）を均等に噴霧し，直ちに透明なガラス板を

重ね，10 分間放置するとき，試料溶液から得た主スポット

以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（7：3）100 mL に溶かし，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 38.771 mg C16H13Cl3N2OS

貯 法 容 器 気密容器．

006204

チオチキセン
Tiotixene

C23H29N3O2S2：443.63

本品を乾燥したものは定量するとき，チオチキセン

（C23H29N3O2S2）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，メタノール

又はジクロルメタンにやや溶けにくく，酢酸エチルに溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液又は 0.5 mol/L 硫酸試液に溶

ける．

確認試験

（１） 本品 2 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液 2 mL を加えて
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CH3CHCONHCH2COOH

SH

溶かし，クロロホルム 2 mL を加え，これにブロムチモー

ルブルー試液 1 滴を加え，振り混ぜるときクロロホルム層

は黄色を呈する．

（２） 本品 0.01 g をとり，水酸化ナトリウム 0.1 g を加え，

加熱して融解する．冷後，薄めた塩酸（1 → 2）2 mL 及び

塩化第一スズ 0.5 g を加え，水浴中で加温するとき，発生

するガスは潤した酢酸鉛紙を黒変する．

（３） 本品 5 mg に 0.5 mol/L 硫酸試液 5 mL を加えて

溶かし，過マンガン酸カリウム試液 1 滴を加えるとき試液

の色は直ちに消える．

（４） 本品 1 mg をとり，塩酸のメタノール溶液（1 →

1000）100 mL を加えて溶かす．この液につき，吸収スペク

トル測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 228

～ 232 nm 及び 303 ～ 307 nm に吸収の極大を示す．

融 点 147 ～ 152 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水 100 mL を加え，水浴上で

5 分間振り混ぜながら加熱し，冷後，水を加えて 100 mL

とし，ろ過する．ろ液 20 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.044 %

以下）．

（２） 硫酸塩（１）のろ液 20 mL をとり，希塩酸 1 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比 較 液 に は 0.005 mol/L 硫 酸 0.40 mL を 加 え る

（0.096 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（1 ppm 以

下）．

（５） リン酸 本品 1.0 g を白金るつぼにとり，炭酸ナト

リウム溶液（1 → 10）1 mL を加え，加熱して水を追い出

した後，温度を上げて融解させ，火をつけて燃焼させる．内

容物が燃えつくしたならば加熱して炭酸ナトリウムを融解さ

せ，炭素がなくなるまで加熱を続ける．冷後，水を加えて溶

かし正確に 25 mL とし試料溶液とする．別にリン酸二水素

カリウム 0.440 g を量り水を加えて溶かし正確に 1000 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，水を加えて正確に

100 mL とし比較液とする．試料溶液及び比較液 5 mL を

それぞれ試験管に正確に量り薄めた硫酸（9 → 50）2 mL

を加えてよく振り混ぜ，モリブデン酸アンモニウム溶液（1

→ 25）0.4 mL 及び 1―アミノ―2―ナフトール―4―スルホン酸

試液 0.4 mL を加えて水浴中で 12 分間加熱し，冷却する

とき試料溶液から得た青色は比較液から得た青色より濃くな

い（0.0050 % 以下）．

（６） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.50 g をとり，メタノール/クロロホルム混液

（1：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液と

する．この液 1 mL を正確に量り，メタノール/クロロホル

ム混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 1�L ずつを薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．次に，酢酸エチル/水/氷酢酸混液（3：1：

1）を展開溶媒として約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 120 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素

酸で滴定する（電位差滴定法）．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 22.181 mg C23H29N3O2S2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100113

チオプロニン
Tiopronin

C5H9NO3S：163.19

本品を乾燥したものは定量するとき，チオプロニン

（C5H9NO3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，特異なにおい

があり，酸味がある．

本品は水又はエタノールに溶けやすく，酢酸エチルにやや

溶けにくく，エーテル又はクロロホルムに溶けにくい．

本品はアンモニア試液又は pH 5.0 の酢酸・酢酸ナトリウ

ム緩衝液に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10000）2 mL に 5，5′―ジチオ

ビス（2－ニトロ安息香酸）のメタノール溶液（1 → 250）

0.1 mL 及び pH 8.2 のトリス緩衝液 10 mL を加えるとき，

液は黄色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）5 mL に炭酸水素ナトリウ

ムを加えて中性とし，ニンヒドリン試液 1 ～ 2 滴を加えて

加熱するとき，液は赤色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 2000）5 mL に pH 9.0 のホウ

酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液 2 mL 及び硝

酸ニッケル溶液（3 → 1000）1 mL を加えるとき，液は赤

褐色～褐色を呈する．

融 点 96 ～ 99 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.50 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 鉄 本品 1.0 g にアンモニア試液 1 mL 及び pH

5.0 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液 4 mL を加えて溶かし，
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塩酸ヒドロキシルアミン溶液（1 → 5）1 mL 及び o―フェ

ナントロリン液 1 mL を加え，水を加えて正確に 10 mL

とする．この液につき，50 ～ 60 °C の水浴中に 5 ～ 10

分間浸し，室温で 1 時間放置した後，水を対照とし，層長

2 cm で紫外可視吸光度測定法により試験を行うとき，波長

510 nm における吸光度は，比較液から得た液の吸光度より

大きくない（5 ppm 以下）．

比較液：鉄標準液 5.0 mL に水を加えて正確に 20 mL

とし，その 2.0 mL に pH 5.0 の酢酸・酢酸ナトリウム緩

衝液 4 mL を加え，以下同様に操作する．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，N ―エチルマレイミ

ド溶液（1 → 250）25 mL を正確に加えて溶かした後，1

時間放置し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

N ―エチルマレイミド溶液を加えて正確に 50 mL とし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（5：2：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これをヨウ素蒸気を満たした槽中に 2 時間放置するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，6

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水 20

mL に溶かし，0.05 mol/L ヨウ素液で滴定する（指示薬：

デンプン試液 2 mL）．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 16.319 mg C5H9NO3S

貯 法 容 器 気密容器．

107263

チオリダジン
Thioridazine

C21H26N2S2：370.57

本品を乾燥したものは定量するとき，チオリダジン

（C21H26N2S2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかににおいがあり，味は苦い．

本品はメタノール，エタノール又はエーテルに溶けやすく，

水に溶けにくい．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：68 ～ 72 °C

確認試験

（１） 本品 0.02 g に薄めた硝酸（1 → 2）5 mL を加えて

溶かすとき，液は初め青色を呈し，次に黄色から赤色に変わ

る．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 200）5 mL に硫酸第二

セリウムアンモニウム試液を滴加するとき，液は青色を呈し，

過量の硫酸第二セリウムアンモニウム試液を加えるとき，液

の色は消える．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（312 nm）：118 ～ 125（乾燥後，0.08 g，0.1

mol/L 塩酸，2000 mL）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 2.0 g に水 60 mL を加えて 5 分間激

しく振り混ぜた後，ろ過し，その 30 mL をとり希硝酸 6

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL を加える

（0.018 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 2.0 g に水 60 mL を加えて 5 分間激

しく振り混ぜた後，ろ過し，その 30 mL をとり希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.5 mL を加える

（0.024 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり第 2 法により操作し，試

験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm

以下）．

（４） ヒ素 本品 0.8 g に硝酸カリウム 0.5 g 及び無水炭

酸ナトリウム 0.3 g を加えてよく混ぜ，赤熱した白金るつ

ぼ中に少量ずつ入れ，反応の終わるまで強熱する．冷後，残

留物に希硫酸 10 mL を加えて，5 分間煮沸した後，ろ過し，

残留物を水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，白煙の

発生するまで加熱する．冷後，水を加えて 5 mL とする．

これを検液とし，装置 A を用いる方法により試験を行う．

標準色：本品のかわりにヒ素標準液 2.0 mL を用い，同

様に操作した後，発生瓶に入れ，以下検液と同様に操作する

（2.5 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，メタ

ノール 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 塩酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 37.057 mg C21H26N2S2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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チクロチアジド
Cyclothiazide

C14H16ClN3O4S2：389.88

本品を乾燥したものは定量するとき，チクロチアジド

（C14H16ClN3O4S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，アセト

ン又は n―ブチルアミンに溶けやすく，メタノールにやや溶

けやすく，エタノールにやや溶けにくく，水又はクロロホル

ムにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品のジメチルホルムアミド溶液（1 → 20）は旋光性を

示さない．

融点：約 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混

ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置

するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（２） 本品 0.05 g にメタノール 4 mL 及び水 3 mL を加

えて溶かし，過マンガン酸カリウム試液 1 滴を加えるとき，

液は直ちに黄色を呈する．

（３） 本品 0.1 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を加えて混和し，

注意して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス

紙を青変する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水 10 mL

を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL をとり，過酸化

水素試液 2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び塩化バリ

ウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（４） 本品 0.015 g にメタノールを加えて溶かし，100 mL

とする．この液 10 mL をとり，水酸化ナトリウム試液 10

mL 及びメタノールを加えて 100 mL とした液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 272 ～ 276 nm 及び 322 ～ 326 nm に吸収の極大を

示し，それぞれの極大波長における吸光度を A1 及び A2 と

するとき，A1/A2 は 6.00 ～ 6.40 である．

（５）（３）のろ液 4 mL をとり，希硝酸 5 mL 及び硝酸

銀試液 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液はアセトン 30 mL，希硝

酸 6 mL，0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.036 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液はアセトン 30 mL，希塩

酸 1 mL，0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，アセトンを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 1

mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にアセトニトリ

ル/クロロホルム混液（2：1）を展開溶媒として約 13 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより大きくなく，か

つ濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，メタ

ノール 60 mL を加えて溶かし，水 10 mL 及び塩酸 10

mL を加え，0.05 mol/L 臭素液で滴定する（電流滴定・双

白金電極）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 19.494 mg C14H16ClN3O4S2

貯 法 容 器 密閉容器．

108771

チミペロン
Timiperone

C22H24FN3OS：397.51

本品を乾燥したものは定量するとき，チミペロン

（C22H24FN3OS）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は，白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，

においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，氷酢酸にやや溶けやす

く，アセトンにやや溶けにくく，メタノール又はエタノール

に溶けにくく，エーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g 及び金属ナトリウム 0.05 g をとり，試

験管に入れ，注意して徐々に赤熱するまで加熱する．冷後，

メタノール 0.5 mL を加え，さらに水 5 mL を加えて沸騰

するまで加熱する．この液をろ過し，ろ液に塩酸 2 ～ 3 滴

を加えて酸性とし，ジルコニル・アリザリン S 試液 2 滴

を加えるとき，試液の赤紫色は消え，淡黄色となる．
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（２） 本品 0.1 g にうすめた塩酸（1 → 1000）30 mL を

加え，加温して溶かし，冷後，ライネッケ塩試液 5 mL を

加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.02 g にアセトン 3 mL を加えて溶かし，ヨ

ウ素・アジ化ナトリウム試液 1 mL を加えるとき，あわだ

ち，発生するガスは無色である．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により試験を行うとき，波数 3100 cm－1，3060

cm－1，2940 cm－1，1684 cm－1，1598 cm－1，1342 cm－1，

1223 cm－1，1099 cm－1，834 cm－1 及び 739 cm－1 付近に吸

収を認める．

融 点 200 ～ 203 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.25 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL と

する．この液 5 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて

正確に 50 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 2�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/酢酸アンモニウム・メタノール試液混液（9：1）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 0.2 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし 0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 19.875 mg C22H24FN3OS

貯 法 容 器 気密容器．

107494

チロキサポール
Tyloxapol

サペリノン

R：CH2CH2O（CH2CH2O）mCH2CH2OH

本品は第 3 級オクチルフェノール，ホルムアルデヒド及

び酸化エチレンを付加重合させて得られるポリオキシエチレ

ンエーテルで m は 6 ～ 8，n は 1 ～ 5 である．

性 状 本品は淡黄色～黄褐色の粘性の液で，わずかに芳香が

ある．

本品は氷酢酸，エタノール，イソプロパノール，1，2―ジ

クロルエタン，クロロホルム又は四塩化炭素と混和する．

本品に水を加えてかき混ぜるとき，澄明な粘性の液となる．

本品は混濁することがある．

粘度 4500 ～ 6900 mm2/s（20 °C）．

比重 d2020：約 1.1

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL をとり，チオシア

ン酸アンモニウム・硝酸コバルト試液 5 mL を加えてよく

振り混ぜ，次にクロロホルム 5 mL を加え，振り混ぜて放

置するとき，クロロホルム層は青色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 4000）につき吸収スペクトル測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 277 ～

279 nm に吸収の極大を，波長 249 ～ 251 nm に吸収の極

小を示す．

（３） 本品 1 滴をとり，赤外吸収スペクトル測定法の液膜

法により測定するとき，波数 1460 cm－1，1350 cm－1 及び

1110 cm－1 付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（278 nm）：14.0 ～ 18.0（0.05 g，水，100

mL）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，20 mL とした液の pH

は 4.0 ～ 7.0 である．

曇 点 92 ～ 97 °C 本品の水溶液（1 → 100）を試料溶液

とし，泡が入らないようにして毛細管（融点測定法第 1 法

のもので両端を開いたもの）中に吸い上げ，約 20 mm の

高さとする．この毛細管を傾斜して試料溶液を中央まで動か

した後，一端を閉じ，強く振って試料溶液を閉じた一端に集

めたものにつき，融点測定法第 1 法の装置を用いて試験を

行う．予想した曇点より約 5 °C 低い温度に達したとき，1

分間に 1 °C 上昇するように加熱を続け，毛細管中の試料溶

液が白濁する温度を曇点とする．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．
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（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 遊離フェノール 本品の水溶液（1 → 100）10 mL

に臭素試液 1 mL を加えて振り混ぜるとき，液は直ちに混

濁又は沈殿を生じない．

（４） ホルムアルデヒド 本品約 0.10 g を精密に量り，薄

めたイソプロパノール（2 → 25）を加えて溶かし，正確に

25 mL とし試料溶液とする．試料溶液，チロキサポール用

ホルムアルデヒド液標準液及び空試検液として薄めたイソプ

ロパノール（2 → 25）5 mL ずつを正確にとり，それぞれ

25 mL の共栓試験管に入れ，塩酸フェニルヒドラジン溶液

（3 → 40）0.5 mL を正確に加えて振り混ぜ，10 分間放置

する．次にフェリシアン化カリウム溶液（1 → 20）0.3 mL

を正確に加えて振り混ぜ，5 分間放置する．更に水酸化ナト

リウム溶液（11 → 100）2.0 mL を正確に加えて振り混ぜ，

4 分間放置した後，薄めたイソプロパノール（2 → 5）15

mL を正確に加え，振り混ぜる．10 分間放置した後，試料

溶液及び標準溶液につき，空試験溶液を対照とし，紫外可視

吸光度測定法により試験を行い，波長 520 nm における吸

光度 AT 及び AS を測定するとき，ホルムアルデヒドの量は

0.0075 % 以下である．

（５） 陰イオン界面活性剤 本品 0.20 g を分液漏斗に入れ，

水 50 mL を加えて振り混ぜる．これに薄めた塩酸（27 →

100）2 滴，メチレンブルー溶液（1 → 25）1 滴及びクロロ

ホルム 25 mL を加えて 2 分間穏やかに振り混ぜた後，10

分間静置する．クロロホルム層を別の分液漏斗に移し，水

25 mL を加えて 2 分間穏やかに振り混ぜた後，静置する．

クロロホルム層をネスラー管に移し，クロロホルムを加えて

25 mL とした後，上方又は側方から観察するとき，液の色

は次の比較液より濃くない．

比較液：ラウリル硫酸ナトリウム標準液 1.0 mL を正確

に量り，水を加えて 50 mL とし，以下同様に操作する．

（６） 陽イオン界面活性剤 本品の水溶液（1 → 100）10

mL をネスラー管にとり，アルカリ性になるまで炭酸ナトリ

ウム試液を加える．更にブロムフェノールブルー溶液（1 →

2500）4 mL 及びクロロホルム/1，2―ジクロルエタン混液

（9：1）10 mL を加え，穏やかに振り混ぜた後，静置すると

き，下層は青色を呈しない．

強熱残分 1.0 % 以下（1 g）．

貯 法 容 器 気密容器．

003616

L―チロジン
L―Tyrosine

C9H11NO3：181.19

本品を乾燥したものは定量するとき，L―チロジン

（C9H11NO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はギ酸に溶けやすく，水に極めて溶けにくく，エタノ

ール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．

本品の飽和水溶液の pH は約 6 である．

確認試験

（１） 本品の飽和水溶液 5 mL にニンヒドリン試液 1 mL

を加え，3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3210 cm－1，1609 cm－1，

1589 cm－1 及び 1244 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－10.5 ～ －12.5°（乾燥後，2.5 g，1 mol/L
塩酸試液，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 1 mol/L 塩酸試液 20 mL を加

え，加温して溶かすとき，液は無色澄明である，

（２） 塩化物 本品 0.5 g に希硝酸 12 mL 及び水 20 mL

を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に希

硝酸 12 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.021 % 以

下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g を希塩酸 5 mL に溶かし，水を

加えて 45 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸 5 mL 及び水を

加えて 45 mL とする．ただし，検液及び比較液には塩化バ

リウム試液 5 mL ずつを加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g をとり，アンモニア水

（28）（1 → 2）10 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に

50 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

水を加えて正確に 10 mL とし，この液 1 mL を正確に量

り，水を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用セ
ルロースを用いて調製した薄層板にスポットする．次に 1―

L―チロジン 407



NHCOCH2CH2CH3

II

CH2CHCOONa

C2H5

I

プロパノール/アンモニア水（28）混液（67：33）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を 100 °C で 30 分

間乾燥する．これにニンヒドリンのアセトン溶液（1 →

50）を均等に噴霧した後，80 °C で 5 分間加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，ギ酸

6 mL を加えて溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.119 mg C9H11NO3

貯 法 容 器 気密容器．

120029

チロパノ酸ナトリウム
Sodium Tyropanoate

C15H17I3NNaO3：663.00

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，チロパノ酸

ナトリウム（C15H17I3NNaO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水又はエタノールに溶けやすく，エーテルに極めて

溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 6.5 ～ 7.5 である．

本品は吸湿性である．本品は光により徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にエタノール 2 mL 及び硫酸 4 mL を

加え，水浴中で 15 分間加熱した液は芳香族第一アミンの定

性反応を呈する．ただし，液は赤色を呈する．

（２） 本品 0.1 g をとり，直火で加熱するとき，紫色のガ

スを発生する．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）10 mL に希塩酸 0.5 mL

を加えるとき，白色の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，洗液が

硝酸銀試液を加えても混濁しなくなるまで水で洗い，風乾し

た後，イソプロパノールから再結晶し，105 °C で 4 時間乾

燥するとき，その融点は 187 ～ 191 °C である．

（４） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 236

～ 238 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品を乾燥し，その約 2 mg をとり，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波

数 2950 cm－1，1655 cm－1，1545 cm－1，1408 cm－1 及び

870 cm－1 付近に吸収を認める．

（６） 本品の水溶液（1 → 50）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に新たに煮沸し冷却した水 15 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 芳香族第一アミン 本品 0.30 g に 0.1 mol/L 水酸

化ナトリウム試液 10 mL を加えて溶かし，亜硝酸ナトリウ

ム溶液（1 → 100）4 mL 及び 1 mol/L 塩酸試液 10 mL

を加えて振り混ぜ，5 分間放置する．次にスルファミン酸ア

ンモニウム試液 5 mL を加えてよく振り混ぜ，10 分間放置

した後，α ―ナフトールのエタノール溶液（1 → 10）0.4

mL，水酸化ナトリウム試液 15 mL 及び水を加えて正確に

50 mL とした液につき，同様に操作して得た空試験液を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 485

nm における吸光度を測定するとき，0.10 以下である．

（３） 可溶性ハロゲン化物 本品 0.5 g に水 20 mL を加

えて溶かし，希硝酸 6 mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置

した後，ろ過し，ろ液をネスラー管にとる．残留物を水 20

mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，これに水を加えて 50

mL とする．これを検液とし，以下塩化物試験法を準用する．

比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.10 mL をとり，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする．

（４） 硫酸塩 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かし，

希塩酸 1 mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置した後，ろ過

し，ろ液をネスラー管にとる．残留物を水 20 mL で洗い，

ろ液及び洗液を合わせ，これに水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，以下硫酸塩試験法を準用する．比較液は

0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（0.017 % 以下）．

（５） ヨウ素 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かし，

希硫酸 1 mL を加え，時々振り混ぜながら 10 分間放置し

た後，クロロホルム 3 mL を加えてよく振り混ぜ，放置す

るとき，クロロホルム層は無色である．

（６） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（７） ヒ素 本品 1.0 g をとり，水 20 mL を加えて溶か

す．これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行

う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸化リ

ン，60 °C，4 時間）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，けん化フラスコに入

れ，水酸化ナトリウム試液 40 mL を加えて溶かし，亜鉛末

1 g を加え，還流冷却器を付けて 30 分間煮沸し，冷後，

ろ過する．フラスコ及びろ紙を水 50 mL で洗い，洗液は先

のろ液に合わせる．この液に氷酢酸 5 mL を加え，0.1

mol/L 硝酸銀液で滴定する（指示薬：テトラブロムフェノ

ールフタレインエチルエステル試液 1 mL）．ただし，滴定

の終点は沈殿の黄色が緑色に変わるときとする．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 22.100 mg C15H17I3NNaO3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 24.800 mg C19N23NO・C7H7CIN4O2

CH3(CH2)8CONHOH

005216

テオクル酸ジフェニルピラリン
Diphenylpyraline Chlorotheophyllinate

ジフェニルピラリンクロルテオフィリネート

C19H23NO・C7H7CIN4O2：496.00

本品を乾燥したものは定量するとき，テオクル酸ジフェニ

ルピラリン（C19H23NO・C7H7CIN4O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はジクロルメタンに溶けやすく，メタノールにやや溶

けやすく，エタノール又は氷酢酸にやや溶けにくく，水にほ

とんど溶けない．

融点：172 ～ 177 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に硫酸 2 mL を加えるとき，液はだい

だい赤色を呈し，これに過量の水を加えるとき，液の色は消

えて白濁する．

（２） 本品 0.25 g にエタノール 15 mL を加え，加温して

溶かし，水 15 mL 及び希硫酸 2 mL を加え，30 分間冷却

した後，器壁をしばしばこするとき，白色の沈殿を生じる．

沈殿をろ取し，氷水少量で洗い，105 °C で 1 時間乾燥する

とき，その融点は 300 ～ 305 °C（分解）である．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

275 ～ 279 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.60 g にジクロルメタン 15 mL を加え，

15 分間振り混ぜて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加え，

加温して溶かし，冷後，正確に 10 mL とし，試料溶液とす

る．この液 0.1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正

確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にアセトン/

n―ブタノール/水/氷酢酸混液（5：3：1：1）を展開溶媒と

して約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧

用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 60 mL を加えて溶かし，0.05 mol/L 過塩素

酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

101695

デカノヒドロキサム酸
Decanohydroxamic Acid

C10H21NO2：187.28

本品を乾燥したものは定量するとき，デカノヒドロキサム

酸（C10H21NO2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかににおいがある．

本品はメタノール又はエタノールに溶けやすく，水にほと

んど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にメタノール 5 mL を加えて溶かし，塩

化第二鉄のメタノール溶液（1 → 5000）5 mL を加えて振

り混ぜるとき，液は赤褐色を呈する．

（２） 本品 0.2 g を小試験管にとり，水酸化ナトリウム 0.3

g を加え，注意しながら融解するとき，発生するガスは潤

した赤色リトマス紙を青変する．

融 点 88 ～ 91 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にエタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g に水 100 mL を加え，5 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．ろ液 30

mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫

酸 0.35 mL を加える（0.056 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.10 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，3 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，500

mL のケルダールフラスコに入れ，粉末とした硫酸カリウム

及び硫酸銅の等量混合物 1 g 及び硫酸 20 mL を加えて，

3 時間加熱する．冷後，水 150 mL を注意して加え，冷却

し，沸騰石 2 ～ 3 粒を加えた後，コック付きの漏斗及びし

ぶき止めの付いた留出管で冷却管に連結する．受器には

0.05 mol/L 硫酸 20 mL を正確に入れ，更に水 200 mL 及

びプロムクレゾールグリン・メチルレッド試液 3 滴を入れ，

冷却管の下端をじゅうぶんにこの液に浸す．漏斗から水酸化

ナトリウム溶液（3 → 10）80 mL を加え，直ちにコックを

閉じ，ケルダールフラスコを加熱し，留液 80 ～ 100 mL

を得るまで蒸留する．冷却管の下端を液面から離し，少量の
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 18.728 mg C10H21NO2

O
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H3C
OOCCH2(CH2)7CH3
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H

デカン酸ナンドロロン（C28H44O3）の量（mg）

＝ デカン酸ナンドロロン標準品の量（mg）×
AT
AS

F COCH2CH2CH2 N
OCO(CH2)8CH3

Cl

水でその部分を洗い込み，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

滴定する．

ただし，滴定の終点は液の赤色が緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器

104427

デカン酸ナンドロロン
Nandrolone Decanoate

C28H44O3：428.65

本品を乾燥したものは定量するとき，デカン酸ナンドロロ

ン（C28H44O3）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，わずかに特異なにおいがある．

本品はエタノール，アセトン，クロロホルム，ジオキサン，

氷酢酸又は n―ヘプタンに極めて溶けやすく，植物油に溶け

やすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg に硫酸 1 mL を加え，水浴上で 5 分間

加熱して溶かし，冷後，氷酢酸 1 mL 及びアセトン 1 mL

を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品及びデカン酸ナンドロロン標準品のそれぞれ 4

mg にエタノール/クロロホルム混液（1：1）1 mL を加え

て溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．この液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶

液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤
入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ヘ

プタン/アセトン混液（3：1）を展開溶媒として約 15 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得たスポットは，標準

溶液から得たスポットと同じ Rf 値を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1730 cm－1，1670

cm－1，1620 cm－1 及び 1100 cm－1 に吸収を認める．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 237 ～ 241 nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋33 ～ ＋37°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

融 点 33 ～ 37 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にジオキサン 10 mL を加えて溶

かすとき，液は澄明である．

（２） 他のステロイド及び不純物 本品 0.040 g をとり，

エタノール/クロロホルム混液（1：1）を加えて溶かし，正

確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に試料溶液 0.3 mL

を正確に量り，エタノール/クロロホルム混液（1：1）を加

えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．この液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 50�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―

ヘプタン/アセトン混液（3：1）を展開溶媒として約 15 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない（3.0

% 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，エタ

ノールを加えて溶かし正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．別にデカン酸ナンドロロン標準品をデ

シケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥し，以下試

料溶液と同様に操作して標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

239 nm 付近における吸収の極大波長で吸光度 AT 及び AS

を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して，2 ～ 8 °C で保存する．

容 器 気密容器．

108998

デカン酸ハロペリドール
Haloperidol Decanoate

C31H41ClFNO3：530.11

本品を乾燥したものは定量するとき，デカン酸ハロペリド

ール（C31H41ClFNO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末である．

本品はエタノール，エーテル又はクロロホルムに極めて溶

けやすく，氷酢酸に溶けやすく，水にほとんど溶けない．

本品は光により徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.02 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液はフッ化物の定性反応を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2920 cm－1，2850 cm－1，

1738 cm－1，1688 cm－1，1600 cm－1，1102 cm－1 及び 834

cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 40 ～ 44 °C
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純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．ただし，白金るつぼを用いる．比較液には鉛標

準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は直射日光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.10 g をとり，クロロホルムに溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にハロペリドール

（日局）5.0 mg をとり，クロロホルムに溶かし，正確に 50

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L
ずつを，薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を

用いて調製した薄層板にスポットする．次にペンタン/イソ

プロパノール/トリエチルアミン混液（80：20：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは 1 個以下で，標準溶液から

得たスポットより大きくなく，かつ濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，氷酢酸

80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 53.01 mg C31H41ClFNO3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

001423

テストステロン
Testosterone

C19H28O2：288.42

本品を乾燥したものは定量するとき，テストステロン

（C19H28O2）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノール，ジオキサン又はクロロホルムに溶けや

すく，アセトンにやや溶けやすく，エーテルに溶けにくく，

水にほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に変化する．

確認試験

（１） 本品 0.02 g をエタノール 1 mL に溶かし，これに

m―ジニトロベンゼン試液 5 滴及び水酸化ナトリウム溶液

（1 → 8）0.5 mL を加えて放置するとき，液は褐色を呈す

る．

（２） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 240 ～ 242 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2935 cm－1，1655

cm－1，1609 cm－1，1234 cm－1 及び 869 cm－1 付近に吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋101 ～ ＋105°（乾燥後，0.1 g，ジオキ
サン，10 mL，100 mm）．

融 点 153 ～ 157 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本操作は光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.10 g をエタノール 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，エタノール

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/アセトン混液（9：1）を展開溶媒として

約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くなく，また，大きくない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，エタ

ノールに溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とする．こ

の液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

241 nm 付近の吸収極大の波長における吸光度 A を測定す

る．

テストステロン（C19H28O2）の量（mg）＝
A
560

× 10000

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108999

テノキシカム
Tenoxicam

C13H11N3O4S2：337.37

本品を乾燥したものは定量するとき，テノキシカム

（C13H11N3O4S2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はジクロルメタン，アセトン又は氷酢酸に溶けにくく，

エタノール又はエーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど

溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 205 °C（分解）．
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確認試験

（１） 本品 0.02 g にアセトン 10 mL を加えて溶かす．こ

の液 1 mL をとり，亜硝酸ナトリウム試液及び 6 mol/L

塩酸試液をそれぞれ 0.1 mL 加えて約 1 分間放置した後，

8 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.1 mL 及び尿素 0.01 g

を加え軽く振り混ぜる．次に α ―ナフトールの無水エタノー

ル溶液（1 → 1000）0.1 mL を加えて 5 分間放置するとき，

液はだいだい色を呈する．

（２） 本品 0.01 g をとり触媒用ラニーニッケル 5 mg 及

び水酸化ナトリウム試液 0.2 mL を加え，水浴中で 3 分間

加温する．冷後，希塩酸 0.3 mL を加え，よく振り混ぜた

後，水浴中で加温するとき，発生するガスは酢酸鉛紙を褐色

に変える．

（３） 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液（1 → 100000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 255 ～ 259 nm，283 ～ 287 nm 及び 366

～ 370 nm に吸収の極大を，271 ～ 275 nm 及び 313 ～

317 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3090 cm－1，1637

cm－1，1597 cm－1，1556 cm－1，1427 cm－1，1326 cm－1 及び

1149 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に約 15 mL の薄めた希酢酸（1

→ 10）を加え，70 °C で 10 分間振り混ぜる．冷後，メン

ブランフィルター（孔径 5�m）を用いてろ過し，ろ液に薄
めた希酢酸（1 → 10）を加えて 20 mL とする．この液 10

mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は薄めた希酢酸（1 →

10）10 mL，0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.018 %

以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g に希水酸化ナトリウム試液 38

mL を加えて溶かした後，かき混ぜながら希塩酸を加えて

pH を 2 ～ 3 にする．析出物をガラスろ過器（G 4）を用

いてろ過し，水 2 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水

を加えて 40 mL とする．これに希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液

は希水酸化ナトリウム試液 38 mL につき，希塩酸を加えて

pH を 2 ～ 3 にする．これに 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL，

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.017 % 以

下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をジクロルメタン 10 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，

ジクロルメタンを加えて正確に 50 mL とする．更にこの液

2 mL を正確に量り，ジクロルメタンを加えて正確に 20

mL とし，標準溶液（１）とする．更に標準溶液（１）15

mL を正確に量り，ジクロルメタンを加えて正確に 25 mL

とし，標準溶液（２）とする．別に 2―アミノピリジン

0.025 g をとり，ジクロルメタンを加えて溶かし，正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，ジクロルメ

タンを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液（３）とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調

製した薄層板に，pH 6.0 の 0.2 mol/L リン酸塩緩衝液を噴

霧し，熱風で 30 分間乾燥した後，105 °C で 1 時間乾燥す

る．この薄層板に試料溶液及び標準溶液 20�L ずつをスポ
ットする．次にクロロホルム/アセトン/ギ酸混液（35：15：

2）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは 3 個以下で，

主スポットの上に認められる暗紫色のスポットは標準溶液

（２）から得たスポットより濃くなく，更にその上に認めら

れる暗紫色のスポットは標準溶液（１）から得たスポットよ

り濃くない．また，標準溶液（３）から得たスポットに対応

する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶液（３）か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，アセ

トン 60 mL及び氷酢酸 90 mLを加えて溶かし，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.737 mg C13H11N3O4S2

貯 法 容 器 気密容器．

109508

デノパミン
Denopamine

C18H23NO4：317.38

本品を乾燥したものは定量するとき，デノパミン

（C18H23NO4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，氷酢酸にやや

溶けやすく，無水エタノールに溶けにくく，水又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.015 g を 0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL に溶

かし，水を加えて 1000 mL とした液につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 222

～ 226 nm 及び 273 ～ 277 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，1516

cm－1，1263 cm－1，1235 cm－1 及び 1030 cm－1 付近に吸収

を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－25.5 ～ －27.5°（乾燥後，0.6 g，ジメチ
ルホルムアミド，20 mL，100 mm）．

融 点 164 ～ 168 °C（分解）．

デノパミン412
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純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム溶液（2 →

25）18 mL を加え，振り混ぜて溶かすとき，液は無色澄明

である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.025 g を 0.1 mol/L 塩酸試液 5

mL に溶かし，移動相を加えて 50 mL とし，試料溶液とす

る．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に

250 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により

測定するとき，試料溶液のデノパミン以外のピークの合計面

積は，標準溶液のデノパミンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：225 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：無水リン酸一水素ナトリウム 2.84 g を水 1000

mL に溶かし，リン酸を加えて pH を 6.5 ～ 6.7 に調

整する．これに無水エタノール 250 mL を加えた後，

メンブランフィルター（孔径約 0.4�m）を用いてろ過
する．

流量：デノパミンの保持時間が約 8 分になるように調整

する．

カラムの選定：本品 0.02 g，p―ヒドロキシベンズアルデ

ヒド 7 mg 及びエテンザミド 0.02 g を無水エタノー

ル 20 mL に溶かし，更に移動相を加えて 100 mL と

する．この液 20�L につき，上記の条件で操作すると
き，p―ヒドロキシベンズアルデヒド，本品，エテンザ

ミドの順に溶出し，p―ヒドロキシベンズアルデヒドと

本品及び本品とエテンザミドの分離度が 1.5 及び 5 以

上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たデノパミンのピーク
高さが 2 ～ 4 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からデノパミンの保持時

間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示

薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点

は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 31.738 mg C18H23NO4

貯 法 容 器 密閉容器．

111696

テブト酸プレドニゾロン
Prednisolone Tebutate

第三級ブチル酢酸プレドニゾロン

C27H38O6：458.59

本品を乾燥したものは定量するとき，テブト酸プレドニゾ

ロン（C27H38O6）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末又は柔らかい塊で，

においはないか，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はテトラヒドロフランに溶けやすく，アセトン又はク

ロロホルムにやや溶けやすく，メタノール又はエタノールに

やや溶けにくく，エーテルに極めて溶けにくく，水又はイソ

オクタンにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かし，3 分間放

置するとき，液は暗赤色を呈し，蛍光を発しない．この液に

注意して水 10 mL を加えるとき，液は退色し，紫色の綿状

の沈殿を生じる．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

240 ～ 244 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びテブト酸プレドニゾロン標準品を乾燥し，赤

外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，

両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認

めるときは，それぞれをアセトンに溶かした後，アセトンを

蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋100 ～ ＋115°（乾燥後，0.25 g，クロロ
ホルム，25 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をテトラヒドロフラン/イソ

オクタン混液（1：1）50 mL に溶かし，試料溶液とする．

この液 3 mL を正確に量り，テトラヒドロフラン/イソオク

タン混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のテブト酸プレドニゾロン以外のピーク合計面積は，標準

溶液のテブト酸プレドニゾロンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

テブト酸プレドニゾロン 413



テブト酸プレドニゾロン（C27H38O6）の量（mg）

＝ テブト酸プレドニゾロン標準品の量（mg）×
QT

QS

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：イソオクタン/テトラヒドロフラン/エタノール混

液（89：10：1）

流量：テブト酸プレドニゾロンの保持時間が約 15 分にな

るように調整する．

カラムの選定：本品及び「酢酸デキサメタゾン」0.010 g

ずつをテトラヒドロフラン/イソオクタン混液（1：1）

50 mL に溶かす．この液 20�L につき，上記の条件
で操作するとき，テブト酸プレドニゾロン，酢酸デキサ

メタゾンの順に溶出し，その分離度が 3 以上のものを

用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たテブト酸プレドニゾ
ロンのピークの高さが 10 ～ 20 mm になるように調

整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からテブト酸プレドニゾ

ロンの保持時間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びテブト酸プレドニゾロン標準品を乾燥し，

その約 0.05 g ずつを精密に量り，それぞれをテトラヒドロ

フラン/イソオクタン混液（1：1）30 mL に溶かし，次に内

標準溶液 10 mL ずつを正確に加えた後，テトラヒドロフラ

ン/イソオクタン混液（1：1）を加えて 50 mL とし，試料

溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L に
つき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するテブト酸プレドニゾロンの

ピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 「酢酸デキサメタゾン」のテトラヒドロフラン/

イソオクタン混液（1：1）溶液（3 → 500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：イソオクタン/テトラヒドロフラン/エタノール混

液（89：10：1）

流量：テブト酸プレドニゾロンの保持時間が約 15 分にな

るように調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，テブト酸プレドニゾロン，内標準物質の順

に溶出し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

109117

デンプン部分加水分解物
Liquid Glucose

本品はデンプンを酸又は酵素により加水分解したデンプン

部分加水分解物で，主としてブドウ糖，デキストリン，マル

トース及び水から成る．

本品は定量するとき，ブドウ糖 24.0 ～ 28.0 % を，また，

全還元糖 73.0 ～ 77.0 % を含む．

性 状

本品は無色～淡黄色澄明の粘性の液で，においはなく，味

は甘い．

本品はメタノール，エタノール又はエーテルにほとんど溶

けない．

本品は水と混和する．

本品は右旋性である．

本品の水溶液（1 → 3）の pH は 3.5 ～ 5.5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）2 ～ 3 滴を沸騰フェーリン

グ試液 5 mL に加えるとき，赤色の沈殿を生じる．

純度試験

（１） 溶状 本品 25.0 g をとり，水 30 mL を加え，60

°C の水浴中で加温して溶かし，冷後，水を加えて 50 mL

とするとき，液は澄明で，その色は次の比較液より濃くない．

比較液：塩化コバルトの色の比較原液 1.0 mL，塩化第二

鉄の色の比較原液 3.0 mL 及び硫酸銅の色の比較原液 2.0

mL の混液に水を加えて 10.0 mL とした液 3.0 mL をとり，

水を加えて 50 mL とする．

（２） 酸 本品 5.0 g を新たに煮沸し冷却した水 50 mL

に溶かし，フェノールフタレイン試液 3 滴及び 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム液 0.60 mL を加えるとき，液は紅色を呈

する．

（３） シュウ酸塩 本品 1.0 g に水 20 mL を加え，加熱

して溶かし．冷後，酢酸 1 mL を加えてろ過し，ろ液 5

mL に塩化カルシウム試液 5 滴を加えるとき，液は直ちに

混濁しない．

（４） カルシウム （３）のろ液 5 mL にシュウ酸アンモニ

ウム試液 5 滴を加えるとき，液は直ちに混濁しない．

（５） 重金属 本品 5.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（4

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 2.0 g をとり，希硫酸 5 mL 及び臭素試

液 1 mL を加え，5 分間水浴上で加熱し，更に濃縮して 5

mL とし，冷後，これを検液とし，装置 B を用いる方法に

より試験を行う（1 ppm 以下）．

（７） 溶性でんぷん又は亜硫酸塩 本品 1.0 g を水 10 mL

に溶かし，ヨウ素試液 1 滴を加えるとき，液は黄色を呈す

る．

水 分 27 % 以下（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（2 g）．

定 量 法

（１） ブドウ糖 本品約 1 g を精密に量り，水を加えて正

確に 100 mL とし，試料溶液とする．この液につき，グル

コースオキシダーゼ固定化酵素膜と過酸化水素電極を用いた

デンプン部分加水分解物414



試料 1 g 中の生菌数

＝ 平均集落数 × 希釈倍数 × 5/試料採取量（g）

ペプトン，カゼイン製

塩化ナトリウム

精製水

1 g

5 g

1000 mL

肉エキス

ペプトン，カゼイン製

塩化ナトリウム

リン酸一水素カリウム

可溶性デンプン

カンテン

精製水

5 ～ 10 g

10 g

1 ～ 5 g

5 g

10 g

15 g

1000 mL

肉エキス

ペプトン，カゼイン製

塩化ナトリウム

カンテン

精製水

5 ～ 10 g

10 g

1 ～ 5 g

15 g

1000 mL

グルコース自動分析装置により試験を行う．

ブドウ糖（C6H12O6）の量（%）＝
A
W
×
1
10

A：試料溶液中のブドウ糖濃度（mg/100 mL）

W：試料の採取量（g）

（２） 全還元糖 本品約 1 g を精密に量り，薄めた塩酸

（1 → 16）50 mL を加え水浴上で 2.5 時間加熱し，冷後，

水酸化ナトリウム溶液（1 → 4）で pH を 6.0 ～ 6.5 に調

整した後，水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とす

る．この液につき，グルコースオキシダーゼ固定化酵素膜と

過酸化水素電極を用いたグルコース自動分析装置により試験

を行う．

全還元糖（C6H12O6）の量（%）＝
A
W
×
1
10

A：試料溶液中のブドウ糖濃度（mg/100 mL）

W：試料の採取量（g）

貯 法 容 器 気密容器．

107331

糖化菌
Amylolytic Bacillus

本 品 は Bacillus subtilis，Bacillus mesentericus 又 は

Bacillus polyfermenticus の乾燥した胞子（生菌菌体を含む），

又は乾燥した胞子（生菌菌体を含む）に乳糖，白糖，デキス

トリン，デンプンなど適当な賦形剤若しくはそれらの混合物

と混合して製したものである．

本品は定量するとき，1.0 g 中糖化菌の生菌を 1 × 107

～ 1 × 1010 個含む．

性 状 本品は白色～わずかに灰褐色の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

確認試験

（１） スライドグラス上に 1 白金耳量の水をとり，これに

白金線を用いて定量法で得た集落をとり，かき混ぜて懸濁し，

適当な大きさに拡げ，室温又は遠火で乾燥する．次に 2 ～

3 回小炎の中を通過させて固定したものを試料とする．試料

をグラム染色法により試験を行うとき，桿菌は青紫色～黒紫

色に染まる．

（２）（１）と同様の方法で得た試料を芽胞染色法により試

験を行うとき，本品中の胞子は淡緑色～緑色に染まる．

（３） 白金線を用いて定量法で得た集落をとり，糖化菌試験

用カンテン培地（１）の平板培地に画線塗抹する．36 ～ 38

°C で 24 ～ 48 時間培養した後，平板培地の表面に薄めた

ヨウ素試液（1 → 10）10 mL を均一に加え，余剰の液を除

くとき，集落の周囲に透明帯を生じる．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 10 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法

（�） 試料原液の調製 本品約 5 g を精密に量り，希釈液

30 mL 中に加えて強く振り混ぜ，更に希釈液を加えて正確

に 50 mL とし，よく振り混ぜ，試料原液とする．

（�） 試料溶液の調製 試料原液 1 mL を正確に量り，別

に正確に量った希釈液 9 mL 中に加え，10 倍希釈する．こ

の操作を繰り返し，1 mL 中に生菌を 30 ～ 300 個含む濃

度に希釈し，試料溶液とする．なお，Bacillus mesentericus

の試料溶液は 80 °C の水浴中で，10 分間加熱した後，流水

で室温に急冷したものを用いる．

（�） 操作法 試料溶液 1 mL ずつを 3 枚のペトリ皿に入

れ，これに 50 °C に保った糖化菌試験用カンテン培地

（２）を 20 mL ずつ加えてすばやく混和し，固化させる．

更に糖化菌試験用カンテン培地（２）を加えて重層してもよ

い．36 ～ 38 °C で 24 ～ 48 時間培養し，出現した集落を

かぞえ，平均集落数を求める．

貯 法 容 器 気密容器．

培地及び希釈液 培地及び希釈液の調製にあたっては，適量の

精製水に試薬を溶かし，必要ならばろ過した後，滅菌後の

pH が各培地及び希釈液の所定の pH になるように水酸化

ナトリウム溶液（13 → 100），1 mol/L 塩酸試液又は 0.5

mol/L 硫酸試液を加え，更に精製水を加えて 1000 mL と

する．また，カンテンの配合量は適宜増減してもよい．なお，

同一処方の市販培地を用いることができる．

希釈液

pH 7.0 ± 0.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 20 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

糖化菌試験用カンテン培地（１）

pH 7.0 ± 0.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 20 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

糖化菌試験用カンテン培地（２）

pH 7.0±0.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 20 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

グラム染色法 次の 2 つの方法のいずれか適当な方法を用い

る．
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（１） HUCKER の変法

スライドグラス上に塗抹し，固定した試料に HUCKER

の染色液 2 滴を加え，30 ～ 60 秒間放置して染色した後，

スライドグラスを軽く振って液をきる．次にルゴール液をじ

ゅうぶんに加え，60 秒間放置した後，ろ紙で水を吸収する．

軽く動かしながら，脱色液として無水エタノール又はエタノ

ール/アセトン混液（7：3）を用いて洗液がほぼ無色になる

まで脱色する．水洗し，ろ紙で水を吸収する．これにサフラ

ニン液 2 滴を加え，60 秒間放置し，後染色（対比染色）し

た後，水洗し，乾燥する．

HUCKER の染色液 （A 液）塩化メチルロザニリン 0.3

g をエタノール 20 mL に溶かす．（B 液）シュウ酸アンモ

ニウム 0.8 g を水 80 mL に溶かす．

A 液及び B 液を混和し，一夜放置した後，ろ過する．遮

光した容器に貯え，保存する．

ルゴール液 ヨウ素 1 g 及びヨウ化カリウム 2 g を乳

鉢で混和し，これに水 300 mL を少量ずつかき混ぜながら

加えて溶かす．

サフラニン液 サフラニンの無水エタノール液（1 →

40）10 mL に水 40 ～ 90 mL を加える．

（２） Lillie の変法

スライドグラス上に塗抹し，固定した試料に Lillie の染

色液 2 滴を加え，30 秒間放置して染色した後，スライドグ

ラスを軽く振って液をきる．次にルゴール・ヨウ素液で数回

洗った後，ルゴール・ヨウ素液 3 滴を加え，30 秒間放置す

る．アセトン・ヨウ素液でじゅうぶん洗い流した後，アセト

ン・ヨウ素液 3 滴を加え，30 秒間放置する．次いで水洗し，

ろ紙で水を吸収する．これに弱石炭酸フクシン液 2 滴を加

え，30 秒間放置し，後染色（対比染色）した後，水洗し，

乾燥する．

Lillie の染色液 （A 液）塩化メチルロザニリン 10 g を

エタノール 100 mL に溶かす．（B 液）シュウ酸アンモニ

ウム水溶液（1 → 100）．

用時，A 液 20 mL 及び B 液 80 mL を混和して用いる．

ルゴール・ヨウ素液 ヨウ素 5 g 及びヨウ化カリウム

10 g を乳鉢で混和し，水に溶かし，100 mL とする．用時，

水で 5 倍に希釈して用いる．

アセトン・ヨウ素液 ヨウ素 10 g 及びヨウ化カリウム

6 g を乳鉢で混和し，水 10 mL に溶かし，90 % エタノー

ルを加えて 100 mL とする．この液 3.5 mL を量り，アセ

トンを加えて 100 mL とする．

弱石炭酸フクシン液 （A 液）塩基性フクシン 10 g をエ

タノール 100 mL に溶かし，37 °C で一夜放置する．（B

液）フェノール 5 g を水 100 mL に溶かす．

用時，A 液 10 mL を B 液 100 mL に加え，更に水で

10 ～ 20 倍に希釈して用いる．

芽胞染色法

WIRTZ の法（SCHAEFFER―FULTON の変法）

スライドグラス上に塗抹し，固定した試料にマラカイトグ

リーン溶液（1 → 20）で 1 ～ 3 分間，加温又は加熱して

染色した後，約 30 秒間水洗し，乾燥する．乾燥した塗抹面

にサフラニン溶液（1 → 200）1 ～ 3 滴を加え，15 ～ 30

秒間染色した後，水洗し，乾燥する．

006800

銅クロロフィリンナトリウム
Sodium Copper Chlorophyllin

本品はクロロフィルより得たクロロフィリンを銅置換し，

ナトリウム塩にしたものである．

性 状 本品は青黒色～緑黒色の粉末で，においはないか，又

はわずかに特異なにおいがある．

本品は水に溶けやすく，エタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 9.5 ～ 11.0 である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 1.0 g に硫酸少量を加えて潤し，徐々に加熱し

てなるべく低温でほとんど灰化する．冷後，少量の硫酸で潤

して徐々に加熱し，白煙が生じなくなった後，450 ～ 550

°C で強熱し，残留物を完全に灰化する．冷後，希塩酸 10

mL を加え，水浴上で加熱して溶かし，必要ならばろ過し，

水を加えて 10 mL とし，試料溶液とする．この液 5 mL

にジエチルジチオカルバミン酸ナトリウム溶液（1 →

1000）0.5 mL を加えるとき，褐色の沈殿を生じる．

（２） 吸光度の項で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 403 ～

407 nm 及び 627 ～ 633 nm に吸収の極大を示し，それぞ

れの極大波長における吸光度を A1 及び A2 とするとき，

A1/A2 は 3.2 ～ 4.0 である．

（３）（１）の試料溶液につき，炎色反応試験（１）を行うと

き，初め緑色，次いで黄色を呈する．

吸 光 度 本品約 0.1 g を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，pH

7.5 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に 100 mL とし，ゆる

やかに転倒混和し，試料溶液とする．試料溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，できるだけ速やかに波

長 405 nm 付近の吸収の極大波長における吸光度を測定し，

換算した乾燥物の E 1 %
1 cm を算出するとき，508 ～ 650 であ

る．

純度試験

（１） 遊離銅イオン 本品 1.0 g に水 50 mL を加えて溶

かし，試料溶液とする．この液につき，直ちに薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び銅標準液 2�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄

層板にスポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液

（4：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板

を 105 °C で 10 分間乾燥する．これにジエチルジチオカル

バミン酸ナトリウム溶液（1 → 1000）を均等に噴霧すると

き，標準液から得たスポットに対応する位置に生じる試料溶

液のスポットは，標準液のスポットより濃くない．

（２） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（３） 塩基性タール色素 本品の水溶液（1 → 200）5 mL

に水酸化ナトリウム溶液（1 → 50）1 mL 及びエーテル 50

mL を加えて振り混ぜる．エーテル層をとり，水酸化ナトリ

ウム溶液（1 → 50）15 mL ずつで 2 回洗った後，エーテ

ル層に薄めた氷酢酸（1 → 10）5 mL を加えて振り混ぜる
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とき，水層は無色である．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

貯 法 容 器 気密容器．

107339

凍結乾燥豚皮
Lyophilized Porcine Skin

本品は健康な豚の背部及び側背部の皮を凍結乾燥して得た

ものである．

性 状 本品は白色～淡黄色又は灰白色～暗灰色で，全面が同

一色又は斑状の厚さ 0.1 ～ 0.5 mm の乾燥皮で，毛穴を有

し，表皮側には銀面模様を認め，毛を有しない．

本品はわずかに特異なにおいがある．

確認試験

（１） 本品は表皮側から真皮側にぬけた穴を容易に認め，ま

た，表皮側をルーペ視するとき，起伏の大きい銀面模様を認

める．

（２） 本品 0.01 g に薄めた硝酸（1 → 2）1 mL を加える

とき，本品は黄色を呈する．これを穏やかに加熱して溶かす

とき，液は黄色を呈し，冷後，強アンモニア水 1 mL を加

えるとき，だいだい黄色に変わる．

（３） 本品 0.01 g を穏やかに加熱するとき，たん白質特有

の燃焼臭を発する．

純度試験

（１） におい 本品は不快な又は変敗したにおいがない．

（２） ヨウ素及びヨウ化物 本品 0.025 g をとり，希水酸

化ナトリウム試液 5 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを吸収させる．

次に水 2 mL で 2 回フラスコ内を洗浄する．吸収液及び洗

液を合わせ，15 mL の共栓遠心沈殿管に移し，水を加えて

10 mL とし，試料溶液とする．別にヨウ素標準液 5 mL を

15 mL の共栓遠心沈殿管にとり，水を加えて 10 mL とし，

比較液とする．それぞれに 2 mol/L 塩酸試液を加えて酸性

とした後，亜硝酸ナトリウム試液 0.25 mL 及びクロロホル

ム 0.30 mL を加えてよく振り混ぜるとき，試料溶液から得

たクロロホルム層の色は比較液から得たクロロホルム層の色

より濃くない．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

乾燥減量 15 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 2.0 % 以下（乾燥後，1 g）．

溶出物試験 本品を約 1 cm2 の大きさに切り，その 1.00 g

を量り，生理食塩液 50 mL を正確に加え，25 °C で 24 時

間浸した後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．

（１） pH 試料溶液の pH は 5.0 ～ 7.0 である．

（２） たん白質 試料溶液及びたん白質標準液 0.5 mL ず

つを正確に量り，それぞれに水 0.5 mL 及びたん白質定量

用試液 5 mL を加える．10 分間放置した後，薄めたフォリ

ン試液（1 → 2）0.5 mL を正確に加え 30 分間放置する．

別に生理食塩液 0.5 mL をとり，試料と同様に操作して得

た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．

試料溶液及びたん白質標準液から得たそれぞれの液の波長

500 nm における吸光度 AT 及び AS を測定するとき，たん

白質の量は 4.0 % 以下である．

たん白質の量（%）＝
AT
AS

窒 素 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，窒素定

量法により試験を行うとき，窒素（N：14.007）の量は 14

～ 17 % である．

引張り強度 本品の適量をとり，下記の寸法に打ち抜いた試験

片 10 枚を用意する．ただし，試験片の表面が不均一もしく

はきずを認めるものは除く．試験片につき，次の試験を行う

とき，これに適合する．

（１） 試験片 5 枚をとり，それぞれ一端を固定し，他の一

端に静かに 400 g を加重するとき，10 分以内に切断され

る試験片は，1 枚以下である．

（２） 試験片 5 枚をとり，生理食塩液に 1 時間浸した後，

直ちにそれぞれの一端を固定し，他の一端に静かに 100 g

を加重するとき，5 分以内に切断される試験片は，1 枚以下

である．

膨 潤 度 本品を乾燥し，その約 0.5 g（M o）を精密に量り，

生理食塩液に浸す．1 時間後これを取り出し，ろ紙で付着水

を取り除き，その質量（M）を精密に量るとき，M /M o は

5 以下である．

毒性物質試験 試験液につき，生理食塩液を対照とし，次の条

件で試験を行うとき，これに適合する．

試験液の調製 本品を約 1 cm2 の大きさに切り，その

3.0 g を量り，生理食塩液 30 mL を正確に加え，37 °C で

24 時間浸した後，ろ過し，ろ液を試験液とする．なお，こ

の操作は無菌的に行う．

（�） 試験条件
試験動物 約 5 週齢の均一系又は純系の健康な雄マウス

を用いる．

操作法 試験動物は一群 5 匹とし，試験動物の体重 1

kg につき，50 mL を静脈内注射する．

（�） 判定 注射後 5 日間観察するとき，異常又は死亡を

認めない．

貯 法 容 器 密閉容器．
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109001

ドキシフルリジン
Doxifluridine

5′―デオキシ―5―フルオロウリジン

C9H11FN2O5：246.19

本品を乾燥したものは定量するとき，ドキシフルリジン

（C9H11FN2O5）98.5 % 以 上 を 含 み，ま た，フ ッ 素（F：

19.00）7.3 ～ 8.1 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，水又はメタノ

ールにやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，エー

テルに極めて溶けにくい．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 191 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 250）5 mL に臭素試液 0.2 mL

を加えるとき，試液の色は消える．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 50000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 267 ～ 271 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3340 cm－1，3050

cm－1，1716 cm－1，1123 cm－1，1089 cm－1，1059 cm－1 及び

1040 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20365：＋160 ～ ＋174°（乾 燥 後，0.1 g，水，10
mL，100 mm）．

pH 本品 0.1 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 4.2 ～

5.2 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.2 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） フッ化物 本品 0.10 g をとり，薄めた 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム試液（1 → 20）10.0 mL に溶かす．この

液 5.0 mL を 20 mL のメスフラスコにとり，アリザリン

コンプレキソン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/

硝酸第一セリウム試液混液（1：1：1）10 mL を加え，更に

水を加えて 20 mL とした後，1 時間放置し，試料溶液とす

る．別にフッ素標準液 1.0 mL を 20 mL のメスフラスコ

にとり，薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 →

20）5.0 mL を加え，アリザリンコンプレキソン試液/pH

4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸第一セリウム試液混

液（1：1：1）10 mL を加え，以下試料溶液の調製と同様に

操作し，標準溶液とする．これらの液につき，薄めた 0.01

mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 → 20）5.0 mL を用いて

同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法に

より試験を行うとき，波長 600 nm における試料溶液の吸

光度は標準溶液の吸光度より大きくない（0.012 % 以下）．

（３） 塩化物 本品 0.30 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.035 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，ジメチルホルムアミド 5.0

mL を加えて溶かす．これを検液とし，装置 B を用いる方

法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.020 g をとり，メタノール 2.0 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 25 mL とする．更にこの

液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL

とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用い

て調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/氷酢酸/

水混液（17：2：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは 3

個以下で，いずれのスポットも標準溶液から得られるスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） ドキシフルリジン 本品を乾燥し，その約 0.25 g を

精密に量り，ジメチルホルムアミド 50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定

する（指示薬：チモールブルー・ジメチルホルムアミド試液

5 滴）．ただし，滴定の終点は液の黄色が緑色を経て青色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操

作法により試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

531006

d ―α ―トコフェロール
d ―α ―Tocopherol

C29H50O2： 430.71

本品は定量するとき，d ―α ―トコフェロール（C29H50O2）

96.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は黄色～赤褐色澄明の粘性の液で，においはない

ドキシフルリジン418



d ―α ―トコフェロール（C29H50O2）の量（mg）

＝ トコフェロール標準品の量（mg）×
HT

HS

HN
CH2CH2CH2OSO2CH3

CH2CH2CH2OSO2CH3
H3C SO3H

か，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はエタノール（99.5）又はジエチルエーテルと混和す

る．

本品は水にほとんど溶けない．

本品は空気及び光によって酸化されて，暗赤色となる．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をエタノール（99.5）10 mL に溶かし，

硝酸 2 mL を加え，75 °C で 15 分間加熱するとき，液は

赤色～だいだい色を呈する．

（２） 本品及びトコフェロール標準品につき，赤外吸収スペ

クトル測定法の液膜法により試験を行い，両者のスペクトル

を比較するとき，同一波数のところに同様の強度の吸収を認

める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（292 nm）：71.0 ～ 77.0 （0.01 g，エタノー

ル（99.5），200 mL）．

屈 折 率 n20D：1.504 ～ 1.508

旋 光 度 〔α〕20D：＋24°以上 本品約 0.2 g を精密に量り，

ジエチルエーテル 100 mL に溶かす．この液を分液漏斗に

とり，ヘキサシアノ鉄（�）酸カリウムを 0.2 mol/L 水酸
化ナトリウム試液に溶かした液（1 → 10）40 mL を加え，

3 分間激しく振り混ぜた後，水層を除く．ジエチルエーテル

層を水 50 mL ずつで 4 回洗った後，三角フラスコに移す．

分液漏斗はジエチルエーテル 10 mL ずつで 2 回洗い，三

角フラスコに合わせる．ジエチルエーテル層を無水硫酸ナト

リウムで乾燥し，傾斜してジエチルエーテル抽出液をナスフ

ラスコに移す．残った硫酸ナトリウムはジエチルエーテル

10 mL ずつで 2 回洗い，洗液をナスフラスコに合わせ，約

40 °C の水浴中でロータリーエバポレーターを用いて，減圧

下，液量が 7 ～ 8 mL になるまで濃縮する．その後，熱を

加えずに減圧下，溶媒を留去し，残留物に直ちにイソオクタ

ン 10 mL を正確に加えて溶かす．この液につき，旋光度測

定法により試験を行い，層長 100 mm で測定する．

〔α〕20D ＝
1000 × α
W × P

α ：偏向面を回転した角度（°）
W：試料の採取量（g）

P：試料中の d ―α ―トコフェロールの含量（%）

比 重 d2020：0.947 ～ 0.955

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

定 量 法 本品及びトコフェロール標準品約 0.05 g ずつを精

密に量り，それぞれをエタノール（99.5）に溶かし，正確に

50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行い，試料溶液の d ―α ―トコフェ

ロール及び標準溶液のトコフェロールのピーク高さ HT 及

び HS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：292 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：薄めたメタノール（49 → 50）

流量：トコフェロールの保持時間が約 10 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品及び酢酸トコフェロール 0.05 g ずつ

をエタノール（99.5）50 mL に溶かす．この液 20�L
につき，上記の条件で操作するとき，本品，酢酸トコフ

ェロールの順に溶出し，その分離度が 2.6 以上のもの

を用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 6

回繰り返すとき，トコフェロールのピーク高さの相対標

準偏差は 0.8 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して，空気を窒素で置換して保存する．

容 器 気密容器．

103043

トシル酸インプロスルファン
Improsulfan Tosilate

C8H19NO6S2・C7H8O3S：461.57

本品を乾燥したものは定量するとき，トシル酸インプロス

ルファン（C8H19NO6S2・C7H8O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがある．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

無水酢酸又はエタノールにやや溶けにくく，クロロホルムに

溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：113 ～ 118 °C

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 1 mL を加えて溶かし，アセトアル

デヒド溶液（1 → 20）0.2 mL，ニトロプルシドナトリウム

試液 0.1 mL 及び炭酸ナトリウム試液 0.5 mL を加えると

き，液は青色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 20 mL を加え，

クロロホルム 10 mL ずつで 2 回抽出する．クロロホルム

抽出液を合わせ，水酸化ナトリウム試液 10 mL で洗った後，

水浴上でクロロホルムを留去し，残留物に炭酸ナトリウム

0.2 g を加えてよくかき混ぜた後，強熱する．冷後，水 5

mL を加えて振り混ぜ，必要ならばろ過する．ろ液に希塩酸

を加えて酸性とした後，塩化バリウム試液 2 ～ 3 滴を加え

るとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 10000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 253 ～

257 nm，259 ～ 263 nm 及び 265 ～ 269 nm に吸収の極

大を示す．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 46.16 mg C8H19NO6S2・C7H8O3S

F

N

F

N

O

COOH

N

H2N
F

H3C SO3H • H2O

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・1，4―ジオキサン液 1 mL

＝ 28.827 mg C19H15F3N4O3・C7H8O3S

pH 本品 0.10 g に新たに煮沸し冷却した水 10 mL を加えて

溶かした液の pH は 3.5 ～ 5.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 5.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.70 mL を加える（0.025 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，50 °C，4

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，無水

酢酸 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

109509

トシル酸トスフロキサシン
Tosufloxacin Tosilate

C19H15F3N4O3・C7H8O3S・H2O：594.56

本品を乾燥したものは定量するとき，トシル酸トスフロキ

サシン（C19H15F3N4O3・C7H8O3S：576.54）98.5 % 以上を含

む．

性 状 本品は微黄白色の結晶性の粉末である．

本品は N，N ―ジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタ

ノールにやや溶けにくく，水又はエタノール（95）にほとん

ど溶けない．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

融点：約 254 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品は紫外線を照射するとき，淡青白色の蛍光を発す

る．

（２） 本品をメタノール/1 mol/L 水酸化ナトリウム試液混

液（49：1）に溶かした溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 260 ～ 264 nm，341 ～ 345 nm 及 び 356 ～ 360 nm

に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1734 cm－1，1633 cm－1，

1504 cm－1，1447 cm－1，1180 cm－1，1036 cm－1 及び 808

cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g を N，N ―ジメチルホルムアミド

40 mL に溶かし，希硝酸 6 mL 及び N，N ―ジメチルホル

ムアミドを加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を

行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.20 mL に希硝酸 6 mL

及び N，N ―ジメチルホルムアミドを加えて 50 mL とする

（0.007 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 4.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，硝酸マグネシウムのエタ

ノール（95）溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノールに

点火して燃焼させた後，750 ～ 850 °C で強熱して灰化する．

もしこの方法で，なお炭化物が残るときは，少量の硝酸で潤

し，再び強熱して灰化する．冷後，残留物に希塩酸 10 mL

を加え，水浴上で加温して溶かし，これを検液とし，装置

B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.020 g をメタノール 4 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 4�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にアセトニトリル/クロロホルム/メタノール/アン

モニア水（28）混液（5：4：3：3）を展開溶媒として約 12

cm 展開した後，風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得たトスフロキサシン

（Rf 値約 0.4）以外の蛍光スポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．また，p―トルエンスルホン酸（Rf 値

約 0.5）のスポット以外に吸収スポットを認めない．

乾燥減量 2.5 ～ 3.5 %（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（0.2 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，N，N

―ジメチルホルムアミド 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L

ナトリウムメトキシド・1，4―ジオキサン液で滴定する（指示

薬：チモールフタレン試液 2 滴）．別に，N，N ―ジメチルホ

ルムアミド 50 mL に 1，4―ジオキサン/メタノール混液

（17：3）17 mL を加えた液につき，同様の方法で空試験を

行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

トシル酸トスフロキサシン420
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 32.733 mg C18H17NO5

108426

トラニラスト
Tranilast

C18H17NO5：327.33

本品を乾燥したものは定量するとき，トラニラスト

（C18H17NO5）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び

味はない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，ジオキサンに

やや溶けやすく，無水エタノールに溶けにくく，エーテルに

きわめて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.03 g に炭酸カリウム溶液（1 → 150）3 mL

を加えて溶かし，過マンガン酸カリウム試液 2 滴を加える

とき，試液の赤紫色は直ちに消える．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 334 ～ 336 nm に吸収の極大を示し，264 ～ 266 nm

に吸収の極小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1691 cm－1，1655

cm－1，1514 cm－1，1260 cm－1 及び 763 cm－1 付近に吸収を

認める．

融 点 207 ～ 210 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.5 g をジメチルホルムアミド 40 mL

に溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホルムアミドを加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に希硝酸 6 mL 及びジメチルホ

ルムアミドを加えて 50 mL とする（0.006 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g を無水エタノール/ジオキサン混液（1：

1）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，無水エタノール/ジオキサン混液（1：1）を加え

て正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，無

水エタノール/ジオキサン混液（1：1）を加えて正確に 50

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/ギ

酸エチル/メタノール/ギ酸混液（24：6：1：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫

外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．

（５） クロロホルム 内標準溶液 1 mL を正確に量り，ジ

メチルホルムアミドを加えて正確に 100 mL とし，溶解液

とする．本品約 1 g を精密に量り，溶解液 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．別にジメチルホルムアミド約 10 mL

を入れた 100 mL のメスフラスコを用い，エタノール不含

クロロホルム約 3 g を正確に量り，ジメチルホルムアミド

を加えて正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量

り，内標準溶液 1 mL を正確に加え，更にジメチルホルム

アミドを加えて 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 1�L につき，次の条件でガスクロマトグラ
フ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するク

ロロホルムのピーク面積の比 QT 及び QS を求めるとき，

クロロホルムの量は 0.015 % 以下である．

内標準溶液：トリクロロエチレンのジメチルホルムアミド溶

液（1 → 50）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1 m のガラス管に粒径

150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用多孔性スチレ
ン―ジビニルベンゼン共重合体を充てんする．

カラム温度：160 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：クロロホルムの保持時間が約 2 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 1�L につき，上記の条件で操
作するとき，クロロホルム，内標準物質の順に流出し，

その分離度が 2 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 1�L から得た内標準物質のピーク
高さがフルスケールの 30 ～ 80 % になるように調整

する．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 25 mL に溶かし，更に水 25 mL を加え，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノ

ールフタレイン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の淡赤

色が 30 秒間持続するときとする．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

トラニラスト 421
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108503

トリアゾラム
Triazolam

C17H12Cl2N4：343.21

本品を乾燥したものは定量するとき，トリアゾラム

（C17H12Cl2N4）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにやや溶け

にくく，エタノールに溶けにくく，アセトン，酢酸エチル又

はエーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を硫酸試液 1.5 mL に溶かし，5 分間放

置する．次いで，ピリジン 1 mL 及びニンヒドリン試液 1

mL を加えて振り混ぜ，水浴上で 5 分間加温するとき，液

は濃青色～濃青紫色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 150000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 220 ～ 224 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びトリアゾラム標準品を乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法のペースト法により測定し，両者のスペクトル

を比較するとき，同一波数のところに同様の強度の吸収を認

める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色～

青緑色を呈する．

融 点 239 ～ 243 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，時々振り

混ぜながら 1 時間放置した後，ろ過する．初めのろ液 10

mL を除き，次のろ液 25 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.028 %

以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，クロロホルム 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L を薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．次にアセトン/メタノール/酢酸エチル混液

（5：3：2）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びトリアゾラム標準品を乾燥し，それぞれ約

0.05 g を精密に量り，それぞれに内標準溶液を加えて溶か

し，正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 2�L につき，次の条件でガスクロマ
トグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

するトリアゾラムのピーク面積比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 n―酪酸コレステロールのクロロホルム溶液（1

→ 1000）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ 1 ～ 1.5 m のガラス管に，

ガスクロマトグラフ用メチルシリコーンポリマーを 150

～ 180�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 5 %
の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：270 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：トリアゾラムの保持時間が約 5 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，トリアゾラム，内標準物質の順に流出し，

それぞれのピークが完全に分離するものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

006803

トリオキシサレン
Trioxysalen

C14H12O3：228.24

本品を乾燥したものは定量するとき，トリオキシサレン

（C14H12O3）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムにやや溶けにくく，1，2―ジクロルエタ

ンに溶けにくく，アセトン又は酢酸エチルに極めて溶けにく

く，水，エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に，ピクリン酸のエタノール溶液（1 →

100）及び水酸化ナトリウム試液の等量混合液 1 mL を加え

加温するとき，液は徐々にだいだい赤色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 251 ～ 252

nm，290 ～ 296 nm 及び 336 ～ 341 nm に吸収の極大を

示す．

トリアゾラム422



トリオキシサレン（C14H12O3）の量（mg）

＝
A

1387.4
× 250000

CH2OOCC7H15

CHOOCC7H15

CH2OOCC7H15

融 点 231 ～ 234 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にクロロホルム 25 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 3.0 g に水 75 mL を加えて 5 分間煮

沸し，冷後，ろ過し，ろ液に水を加えて 75 mL とし，試料

溶液とする．試料溶液 25 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加

えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液

には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） 硫酸塩 （２）の試料溶液 25 mL に，希塩酸 1 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比 較 液 に は 0.005 mol/L 硫 酸 0.60 mL を 加 え る

（0.029 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本品 5.0 mg をとり，メタノールを加え

て溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶

液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
試験を行う．試料溶液中のトリオキシサレンのピーク面積及

び類縁物質のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

類縁物質のピーク面積の和は，トリオキシサレンのピーク面

積と類縁物質のピーク面積を加えた総ピーク面積の 1.5 %

以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：251 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 20 cm のステンレス管

に充てん剤としてオクタデシルシリル化した 7�m の
シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール 80 mL に水 20 mL を加える．

流量：トリオキシサレンの保持時間が約 5 分になるよう

調整する．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，6 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.07 g を精密に量り，1，2―

ジクロルエタンを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

この 5 mL を正確に量り，1，2―ジクロルエタンを加えて，

正確に 250 mL とする．更に，その 10 mL を正確に量り，

1，2―ジクロルエタンを加えて正確に 50 mL とし，この液に

つき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 251

nm 付近の吸収の極大波長における吸光度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107427

トリカプリリン
Tricaprilin

トリカプリル酸グリセリン

C27H50O6：470.68

本品は定量するとき，トリカプリリン（C27H50O6）98.0 %

以上を含む．

性 状 本品は無色～微黄色の澄明な液で，においはないか，

又はわずかに特異なにおいがある．

本品はエタノール，エーテル，クロロホルム又は石油エー

テルと混和する．

確認試験

（１） 本品 1 mL に水酸化カリウム・エタノール試液 5

mL を加え，水浴中で還流冷却器を付けて 30 分間加熱する．

冷後，希硫酸を加えて酸性とするとき，カプリル酸の特異な

においを発する．

（２） 本品 1 mL に硫酸水素カリウム 1 g を加えてほと

んど炭化するまで加熱するとき，アクロレインの刺激臭を発

する．

屈 折 率 n20D：1.440 ～ 1.455

比 重 d2020：0.945 ～ 0.960

酸 価 0.2 以下．

水酸基価 10 以下（4 g）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 2.0 g にエタノールを加えて溶かし，

50 mL とし，硝酸銀のエタノール溶液（1 → 50）1 mL を

加えるとき，液の混濁は次の比較液より濃くない（0.004 %

以下）．

比較液：0.01 mol/L 塩酸 0.20 mL にエタノールを加え

て 50 mL とし，硝酸銀のエタノール溶液（1 → 50）1 mL

を加える．

（２） 重金属 本品 2.0 g にエタノールを加えて溶かし，

希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に

希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とする（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 4.0 g をとり，希硫酸 10 mL 及びエー

テル 20 mL を加え，30 分間激しく振り混ぜた後，放置し

て水層を分取する．この液 5 mL を検液とし，装置 B を

用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（４） 亜鉛 本品 1.0 g をとり，強熱残分試験法によって

操作して得た残留物に薄めた塩酸（1 → 2）10 mL を加え

て溶かし，必要ならばろ過し，フェロシアン化カリウム試液

0.1 mL を加えるとき，液は直ちに混濁を生じない．

水 分 0.3 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 本品約 1 g を質量既知のるつぼに入れ，その質量

を精密に量り，弱火で加熱して沸騰させ，加熱をやめ，直ち

に点火して燃やし，冷後，残留物を硫酸 1 ～ 2 滴で潤し，

恒量になるまで注意して強熱するとき，その残分は 0.10 %
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0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 78.45 mg C27H50O6

N

N N
Cl

OO

Cl

Cl

O

H2NO2S

Cl CONH N

H

H
H

H

以下である．

定 量 法 本品約 1.5 g を精密に量り，フラスコに入れ，中

和エタノール 10 mL を加えて溶かし，正確に 0.5 mol/L

水酸化カリウム・エタノール液 25 mL を加え，還流冷却器

を付けて水浴上で 1 時間穏やかに煮沸する．冷後，フェノ

ールフタレイン試液 1 mL を加え，過量の水酸化カリウム

を 0.5 mol/L 塩酸で滴定する．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

107434

トリクロルイソシアヌール酸
Trichloroisocyanuric Acid

C3Cl3N3O3：232.41

本品は定量するとき，有効塩素（Cl：35.45）88.0 % 以上

を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末又は粉末で，強い塩素よう

のにおいがある．

本品は水にやや溶けにくく，アセトンに溶けやすい．

本品は吸湿すると徐々に分解する．

融点：225 ～ 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にヨウ化カリウム試液 20 mL を加えて

溶かすとき，液は黄色～黄褐色を呈する．

（２） 本品 0.05 g をとり，n―ブチルアミン 1 mL 及び硫

酸銅試液 3 滴を加えるとき，赤紫色の沈殿を生じる．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 2.6 ～ 3.0 である．

定 量 法 本品約 0.08 g を精密に量り，水 100 mL を加え

て溶かす．これにヨウ化カリウム試液 50 mL 及び希塩酸

10 mL を加え，遊離したヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸ナト

リウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 3 mL）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL ＝ 3.5453 mg Cl

貯 法

保存条件 なるべく乾燥した冷所に保存する．

容 器 密閉容器．

109510

トリパミド
Tripamide

C16H20ClN3O3S：369.87

本品を乾燥したものは定量するとき，トリパミド

（C16H20ClN3O3S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はギ酸又はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタ

ノール，エタノール又はアセトンに溶けにくく，水又はエー

テルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 255 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

（２） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）3

mL を加えて加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リト

マス紙を青変する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3300 cm－1，2950

cm－1，1653 cm－1，1338 cm－1 及び 1161 cm－1 付近に吸収

を認める．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g を水酸化ナトリウム試液 20 mL

に溶かし，希硝酸を加えて中和した後，ガラスろ過器（G

3）を用いてろ過する．ろ液に希硝酸 6 mL 及び水を加えて

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL に水酸化ナトリウム試液 20 mL

を加え，希硝酸を加えて中和した後，更に希硝酸 6 mL 及

び水を加えて 50 mL とする（0.014 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g にアセトン 5 mL を加え，

必要ならば加温して溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，アセトンを加えて正確に 200 mL とし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットする．次にエーテル/ジオキサン/強アン

モニア水/メタノール混液（5：5：1：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

トリクロルイソシアヌール酸424



H

H3C
OOCCH2CH3

H H

CH3CH2COO

OOCCH2CH3

トリプロピオン酸エストリオール（C27H36O6）の量（mg）

＝ トリプロピオン酸エストリオール標準品の量（mg）×
AT
AS

O

OCH2

H

H

OH

CH2OCH

H

OC2H5

H

CH2OCH2

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，ギ酸

2 mL に溶かし，氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素

酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.987 mg C16H20ClN3O3S

貯 法 容 器 密閉容器．

102210

トリプロピオン酸エストリオール
Estriol Tripropionate

C27H36O6：456.57

本品を乾燥したものは定量するとき，トリプロピオン酸エ

ストリオール（C27H36O6）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はアセトン，エーテル又はクロロホルムに極めて溶け

やすく，メタノール又はエタノールにやや溶けやすく，ゴマ

油にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

炭酸カリウム溶液（1 → 5）0.5 mL を加え，還流冷却器を

付け，2 時間煮沸した後，水 30 mL を加え，穏やかに加熱

して蒸発乾固する．これに水 15 mL を加え，5 ～ 10 °C

で 1 時間放置した後，ろ過し，沈殿を洗液が中性になるま

で冷水で洗い，80 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は

278 ～ 282 °C である．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，プ

ロピオン酸エチルのにおいを発する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 5000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

266 ～ 270 nm 及び 274 ～ 277 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及びトリプロピオン酸エストリオール標準品を乾

燥し，その 2 mg をとり，それぞれ赤外吸収スペクトル測

定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペク

トルとトリプロピオン酸エストリオール標準品のスペクトル

を比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同

様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－12 ～ －18°（乾燥後，0.3 g，クロロホ
ルム 30 mL，100 mm）．

融 点 99 ～ 103 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 0.15 g に中和エタノール 10 mL を加えて

溶かし，フェノールフタレイン試液 1 滴及び 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム液 1.0 mL を加えるとき，液の色は赤色

である．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノール

20 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 20 mL とし，この

液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 10 mL

とし標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノー

ル混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧して加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びトリプロピオン酸エストリオール標準品を

デシケーター（減圧，五酸化リン）で 4 時間乾燥し，その

約 0.02 g ずつを精密に量り，それぞれにエタノールを加え

て溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，波長 268 nm 付近における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

107423

トリベノシド
Tribenoside

C29H34O6：478.58

本品は α 体とβ体の混合物であり，定量するとき，換算

した脱水物に対し，トリベノシド（C29H34O6）96.0 % 以上を

含む．

性 状 本品は無色～淡黄色の粘稠性のある液で，においはな

いか又はわずかに特異なにおいがあり，味はない．

本品はメタノール，氷酢酸，エタノール，アセトン，酢酸

エチル，エーテル又はクロロホルムと混和する．

本品は水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（3 → 1000）1 mL にフロロ

グルシン・塩酸試液 2 mL を加え，水浴中で 2 分間加熱す
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0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL

＝ 23.929 mg C29H34O6

Cl

Cl

Cl Cl

Cl

ON
C16H33

CH3H3C

H3C

るとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（3 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

250 ～ 254 nm，256 ～ 260 nm 及 び 262 ～ 266 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 3440 cm－1，1500 cm－1，1452 cm－1，

1205 cm－1，735 cm－1 及び 695 cm－1 付近に吸収を認める．

屈 折 率 n20D：1.549 ～ 1.552

旋 光 度 〔α〕20D：－27 ～ －35°（脱水物換算，0.1 g，クロ
ロホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に無水エタノール 10 mL を加え

て溶かすとき，液は無色～淡黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g にクロロホルムを加えて溶か

し，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L
を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて

調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/酢酸エ

チル混液（17：3）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

して観察した後，メタノール/硫酸混液（1：1）を均等に噴

霧し，120 °C で 10 分間乾燥し，再び観察する．いずれの

観察法によっても，試料溶液から得た α 体及びβ体以外の

スポットを認めない．

水 分 0.5 % 以下（5 g）．ただし，溶媒はクロロホルム/カ

ールフィシャー用メタノール混液（4：1）を用いる．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．ただし，硫酸は炭化した後，

加える．

定 量 法 本品約 2 g を精密に量り，氷酢酸を加えて溶かし，

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 25 mL

を正確に量り，500 mL の共栓三角フラスコに入れ，リン酸

0.10 mL 及び水 25 mL を加え，よく振り混ぜた後，ゆる

く栓をし，70 °C の水浴中で 1 時間ごとに振り混ぜながら

6 時間加温する．冷後，過ヨウ素酸試液 50 mL を正確に加

え，50 °C の水浴中で 30 分間加温した後，直ちに水冷し，

冷後，かき混ぜながら氷酢酸 100 mL 及びヨウ化カリウム

溶液（1 → 5）20 mL を加えた後，0.1 mol/L チオ硫酸ナ

トリウム液 150 mL を正確に加え，更に 0.1 mol/L チオ硫

酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 2 mL）．

別に試料溶液 25 mL を正確に量り，500 mL の共栓三角フ

ラスコに入れ，水 25 mL 及び過ヨウ素酸試液 50 mL を正

確に加え，常温で 3 分間放置した後，かき混ぜながら氷酢

酸 100 mL 及びヨウ化カリウム溶液（1 → 5）20 mL を加

え，以下同様の方法で空試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して，空気を窒素（日局）で置換する．

容 器 気密容器．

107467

トリメチルセチルアンモニウム
ペンタクロロフェネート
Trimethylcetylammonium Pentachlorophenate

C25H42Cl5NO：549.87

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，トリメチル

セチルアンモニウムペンタクロロフェネート（C25H42Cl5NO）

99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，わず

かに特異なにおいがある．

本品はエタノール又はイソプロパノールに溶けやすく，ク

ロロホルムにやや溶けやすく，希エタノールにやや溶けにく

く，水又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：74 ～ 78 °C

確認試験

（１） 本品の希エタノール溶液（1 → 100）10 mL にフェ

リシアン化カリウム溶液（1 → 100）2 mL を加えるとき，

黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品の希エタノール溶液（1 → 100）5 mL に硫酸銅

試液 2 ～ 3 滴を滴加するとき，赤褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を薄めたエタノール（7 → 10）50

mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） アンモニウム 本品 0.20 g に水 5 mL 及び水酸化

ナトリウム試液 3 mL を加えて煮沸するとき，発生するガ

スは潤した赤色リトマス紙を青変しない．

（３） 塩化物 本品 1.5 g をとり，水 30 mL を加えて 5

分間振り混ぜた後ろ過する．ろ液 20 mL をとり，試験を行

う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014

% 以下）．

水 分 5.0 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，イソプロパノール 25

mL 及び金属ナトリウムの細片 2.8 g を加えて穏やかに振

り混ぜ，環流冷却器を付けて 1 時間煮沸する．残存する金

属ナトリウムは，薄めたイソプロパノール（1 → 2）10 mL

を冷却器を通して滴加し，10 分間煮沸し溶解する．冷後，

水 30 mL を加えて生じた沈殿を溶かし，フェノールフタレ

イン試液 2 ～ 3 滴を加え，薄めた硝酸（1 → 2）で中和し，

更に薄めた硝酸（1 → 2）5 mL を加える．冷後，正確に

0.1 mol/L 硝酸銀液 25 mL 及びニトロベンゼン 5 mL を

加えて 1 ～ 2 分間振り混ぜた後，過量の硝酸銀を 0.1

mol/L チオシアン酸アンモニウム液で滴定する（指示薬：

硫酸第二鉄アンモニウム試液 5 mL）．同様の方法で空試験
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OCH3CH3O

OCH3

1，3，5―トリメトキシベンゼン（C9H12O3）の量（mg）

＝ 1，3，5―トリメトキシベンゼン標準品の量（mg）×
AT
AS

N

N

CH2 OCH3

OCH3

OCH3

NH2

H2N

を行う．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 10.997 mg C25H42Cl5NO

貯 法 容 器 密閉容器．

100039

1，3，5―トリメトキシベンゼン
1，3，5―Trimethoxybenzene

C9H12O3：168.19

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，1，3，5―トリ

メトキシベンゼン（C9H12O3）99.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～類黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品はエーテル，クロロホルム又は氷酢酸に溶けやすく，

無水エタノールにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 1000）2 mL をとり，

薄めた硫酸（1 → 2）1 mL を加え，70 °C で 20 分間加温

した後放冷し，p―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液 2

mL を加えて 60 ～ 70 °C で 5 分間加温するとき，液は赤

色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 6000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

264 ～ 268 nm に吸収の極大を，249 ～ 253 nm に吸収の

極小を示す．

融 点 50 ～ 53 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に無水エタノール 50 mL を加え

て溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g にあらかじめメチルレッド試液を用

いて中和したエタノール 100 mL を加えて溶かした後，メ

チルレッド試液を滴加するとき，液は赤色である．

またこの液に 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1.0 mL を

追加するとき，液は黄色を呈する．

（３） 塩化物 本品 0.10 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，これに希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩

酸 0.25 mL にエタノール 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を

加えて 50 mL とする（0.089 % 以下）．

（４） 硫酸塩 本品 0.10 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，これに希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L

硫酸 0.50 mL にエタノール 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（0.240 % 以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 0.20 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（10 ppm

以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルム 10

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき薄層ク

ロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液 10�L を薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にトルエン/酢酸エチル/氷酢

酸混液（5：4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，単一のスポットを認める．

水 分 1.0 % 以下（0.4 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，エタノールを加えて

溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量

りエタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．

別に 1，3，5―トリメトキシベンゼン標準品約 0.1 g を精密に

量り，試料溶液と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行

い，波長 266 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107465

トリメトプリム
Trimethoprim

C14H18N4O3：290.32

本品を乾燥したものは定量するとき，トリメトプリム

（C14H18N4O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール，希酢酸又はクロ

ロホルムにやや溶けにくく，エタノール又はアセトンに溶け

にくく，水に極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶けな

い．

確認試験

（１） 本品 5 mg に発煙硝酸 1 滴を加えるとき，赤紫色を

呈し，水浴中で加熱するとき，黄色に変わる．

（２） 本品 0.5 g に水 100 mL を加えて 15 分間振り混ぜ

た後，ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 1

mL をとり，これに pH 3.0 の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝

液 1 mL を加え，更にリンタングステン酸試液 1 mL を加

えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.1 g にエタノール 50 mL を加えて溶かし，

この液 1 mL をとり，0.1 mol/L 塩酸試液を加え，100 mL

とする．この液につき，吸収スペクトルを測定するとき，波
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HO

H3C
OH

H H

H

H3C
NC

O

H

本品中のジメチルホルムアミドの量（%）

＝ ジメチルホルムアミドの秤取量（mg）

×
1
W
×

AT
AS
× 110

長 269 ～ 273 nm に吸収の極大を示し，256 ～ 260 nm

に吸収の極小を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペースト

法により測定するとき，波数 3471 cm－1，3319 cm－1，3115

cm－1，1640 cm－1，1597 cm－1，1565 cm－1，1507 cm－1 及び

1129 cm－1 付近に吸収を認める．

pH 本品 0.20 g に，新たに煮沸し冷却した水 20 mL を加え，

1 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，pH を測定す

るとき，7.5 ～ 9.0 である．

融 点 199 ～ 203 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にクロロホルム 10 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 3.0 g に水 75 mL を加え，15 分間振

り混ぜた後，ろ過し，初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液

25 mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には，0.005 mol/

L 硫酸 0.40 mL を加える（0.019 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g にクロロホルム 10 mL を加

えて溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロマ
トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層

板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/強アンモ

ニア水混液（45：4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，暗紫色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 70 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.032 mg C14H18N4O3

貯 法 容 器 気密容器．

108857

トリロスタン
Trilostane

C20H27NO3：329.43

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，トリロスタ

ン（C20H27NO3）98.5 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品はジメチルスルホキシド又はピリジンに溶けやすく，

ジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，ギ酸，メタノール

又はエタノールに溶けにくく，クロロホルム又はエーテルに

極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点：約 260 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノール試

液溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度測定法により

吸収スペクトルを測定するとき，波長 279 ～ 283 nm に吸

収の極大を示す．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル法の臭化カリウム錠

剤法により試験を行うとき，波数 3420 cm－1，2200 cm－1，

1664 cm－1，1321 cm－1，1207 cm－1，1065 cm－1 及び 866

cm－1 付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（280 nm）：285 ～ 305（脱水物に換算したも

の 0.02 g，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノール試液，

1000 mL）．

旋 光 度 〔α〕20D：＋137 ～ ＋145°（脱水物に換算したもの
0.2 g，ピリジン，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） ジメチルホルムアミド 本品約 0.1 g を精密に量り，

ジメチルスルホキシド 1 mL を正確に加えて溶かし，試料

溶液とする．別にジメチルホルムアミド約 1 g を精密に量

り，ジメチルスルホキシドを加えて正確に 50 mL とする．

この液 1 mL を正確に量り，ジメチルスルホキシドを加え

て正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 2�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法によ
り試験を行い，試料溶液及び標準溶液のピーク面積 AT 及

び AS を測定するとき，本品中のジメチルホルムアミドの含

量は 1.2 % 以下である．

W：試料の採取量（mg）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 4 mm，長さ約 1.2 m のガラス管に 100

～ 120�m のガスクロマトグラフ用多孔性スチレン―ジ

ビニルべンゼン共重合体を充てんする．

カラム温度：140 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：220 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：ジメチルホルムアミドの保持時間が約 17 分となる

ように調整する．

カラムの選定：ジメチルホルムアミド 1 g にジメチルス

ルホキシドを加えて 100 mL とする．その液 2�L に
つき，上記の条件で操作するとき，ジメチルホルムアミ
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0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 32.943 mg C20H27NO3

H3C

NCSO

CH3

トルシクラート（C20H21NOS）の量（mg）

＝ トルシクラート標準品の量（mg）×
AT
AS

NH

COOH ClH3C

ド，ジメチルスルホキシドの順に流出し，それぞれのピ

ークが完全に分離するものを用いる．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をメタノール/クロロホル

ム/ギ酸混液（9：9：2）10 mL に溶かし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，メタノール/クロロホルム/ギ

酸混液（9：9：2）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にクロロホルム/メタノール/ギ酸混液（8：1：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに薄めた硫酸（1 → 5）を噴霧し，105 °C で 10 分間

加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得た主スポットより濃くない．

水 分 0.5 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.35 g を精密に量り，ジメチルホルムアミ

ド 25 mL に溶かし，0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液で

滴定する（指示薬：チモールブルー・ジメチルホルムアミド

試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．ただし，

滴定の終点は液の黄色が青緑色を経て青色に変わるときとす

る．

貯 法 容 器 気密容器．

108540

トルシクラート
Tolciclate

C20H21NOS：323.45

本品を乾燥したものは定量するとき，トルシクラート

（C20H21NOS）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はアセトン又はエーテルに溶けやすく，メタノール，

エタノール又はヘキサンにやや溶けにくく，水にほとんど溶

けない．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 100）0.5 mL にアジ化

ナトリウム・ヨウ素試液 0.5 mL を加えるとき，泡を発生

する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 255 ～ 259 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びトルシクラート標準品を乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，両者の

スペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める．

融 点 93 ～ 97 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアセトン 5 mL を加えて溶かす

とき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により試験を行

う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルムを展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を

風乾し，ヨウ素蒸気を飽和した気密容器中に 30 分間放置し

て観察する．試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びトルシクラート標準品を乾燥し，その約

0.05 g を精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 2 mL ずつを正確に量り，そ

れぞれにメタノールを加えて正確に 100 mL とし，試料溶

液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 258 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

108542

トルフェナム酸
Tolfenamic Acid

C14H12ClNO2：261.70

本品を乾燥したものは定量するとき，トルフェナム酸

（C14H12ClNO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，エタノー

ル，酢酸エチル，又はエーテルにやや溶けにくく，メタノー

ル，氷酢酸又はクロロホルムに溶けにくく，水にほとんど溶

けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：209 ～ 212 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL を加えて加温して

溶かし，冷後，p―ニトロベンゼンジアゾニウムフルオロボ

レート溶液（1 → 1000）1 mL 及び水酸化ナトリウム試液
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0.05 mol/L テトラブチルアンモニウム

ヒドロキシド液 1 mL ＝ 13.085 mg C14H12ClNO2

H3C CO N CH2COONa

CH3

2H2O

1 mL を加えて振り混ぜるとき，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 本品 3 mg に硫酸 1 mL を加えて溶かし，水浴上で

10 分間加熱する．冷後，エタノール 20 mL を加えるとき，

液は青色の蛍光を発する．

（３） 本品 0.2 g を磁製るつぼにとり，希水酸化ナトリウ

ム試液 5 mL を加え，弱く加熱して炭化し，更に 500 ～

600 °C で灰化する．冷後，水 10 mL を加えて溶かした液

に硝酸銀試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（４） 本品 0.01 g を塩酸のメタノール溶液（1 → 1000）

に溶かし，1000 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 283 ～ 287

nm 及び 344 ～ 348 nm に吸収の極大を示し，256 ～ 260

nm 及び 312 ～ 316 nm に吸収の極小を示す．

（５） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3340 cm－1，1663 cm－1，

1502 cm－1，1437 cm－1 及び 1267 cm－1 付近に吸収を認め

る．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g を水酸化ナトリウム試液 20 mL

に溶かし，氷酢酸 2 mL 及び水を加えて 100 mL とし，振

り混ぜ，生じた沈殿をろ過する．初めのろ液 10 mL を捨て，

次のろ液を試料溶液とする．試料溶液 25 mL をとり，希硝

酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とし，この液を検液とし

て試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に水酸

化ナトリウム試液 5 mL，氷酢酸 0.5 mL，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする（0.036 % 以下）．

（２） 硫酸塩

（１）の試料溶液 25 mL に希塩酸 1 mL 及び水を加えて

50 mL とし，この液を検液として試験を行う．比較液は

0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に水酸化ナトリウム試液 5 mL，

氷酢酸 0.5 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.068 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム 20 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トし，直ちに n―ブチルエーテル/ヘキサン/氷酢酸混液

（20：4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

溶液から得たスポットより濃くない．

（６） 2―アミノ―6―クロロトルエン 本品 0.10 g を氷酢酸

に溶かし，50 mL とする．この液 20 mL につき，p―ジメ

チルアミノシンナムアルデヒドのエタノール溶液（1 →

1000）5 mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，次の

比較液より濃くない．

比較液：2―アミノ―6―クロロトルエン約 0.10 g を正確に

量り，氷酢酸に溶かし，正確に 1000 mL とし，この液 2

mL を正確に量り，氷酢酸を加えて正確に 100 mL とする．

この液 20 mL につき以下同様に操作する（0.10 % 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 50 mL を加えて溶かし，窒素ガスを 5

分間吹き込む．更に窒素ガスを吹き込みながら，0.05 mol/L

テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定する（指示

薬：チモールブルー・ジメチルホルムアミド試液 3 滴）．た

だし，滴定の終点は液の黄色が緑色を経て青色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

107364

トルメチンナトリウム
Tolmetin Sodium

C15H14NNaO3・2 H2O：315.30

本品を乾燥したものは定量するとき，トルメチンナトリウ

ム（C15H14NNaO3：279.27）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

く，収れん性の塩味がある．

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

タノールにやや溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に黄褐色になる．

融点：約 288 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 100）1 滴に p―ジメチ

ルアミノベンズアルデヒドの塩酸溶液（1 → 20）1 ～ 2 滴

を加えるとき，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 253 ～ 257

nm 及び 317 ～ 321 nm に吸収の極大を，波長 275 ～

279 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3504 cm－1，1597 cm－1，

1368 cm－1，1278 cm－1，830 cm－1 及び 747 cm－1 付近に吸

収を認める．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は淡黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製
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トルメチンナトリウム（C15H14NNaO3）の量（mg）
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し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 5

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

する．更にこの液 10 mL を正確に量り，メタノールを加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にアセトン/ヘキサン/氷酢酸混液（10：10：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 10.4 ～ 12.4 %（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 21.0 ～ 24.0 %（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.04 g を精密に量り，メタ

ノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とす

る．更にこの液 10 mL を正確に量り，メタノールを加えて

正確に 50 mL とし，試料溶液とする．試料溶液につき，紫

外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 319 nm 付近

における吸収の極大波長で吸光度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

109447

ドロキシドパ
L―Threo―DOPS

C9H11NO5： 213.19

本品を乾燥したものは定量するとき，ドロキシドパ

（C9H11NO5）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡褐色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は水に溶けにくく，エタノール（95）にほとんど溶け

ない．

本品の水溶液（1 → 1000）の pH は，4.5 ～ 6.5 である．

確認試験

（１） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3440 cm－1，1661 cm－1，

1407 cm－1 及び 1288 cm－1 付近に吸収を認める．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 25000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 278 ～ 282 nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：－38 ～ －43°（乾燥後，0.1 g，0.1 mol/L
塩酸試液，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.4 g を希硝酸 6 mL に溶かし，水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.036 % 以

下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.035 g を水 50 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正

確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液のドロキシドパ以外のピーク

の合計面積は，標準溶液のドロキシドパのピーク面積より大

きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム 1.0 g を水

1000 mL に溶かし，リン酸で pH を 2.5 に調製する．

この液 500 mL にメタノール 50 mL 及びジオキサン

15 mL を加える．

流量：ドロキシドパの保持時間が約 6 分になるように調

整する．

カラムの選定：本品及びドロキシドパ異性体 0.01 g ずつ

を水 200 mL に溶かす．この液 20�L につき，上記
の条件で操作するとき，ドロキシドパ異性体，本品の順

に溶出し，その分離度が 1.0 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たドロキシドパのピー
ク高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からドロキシドパの保持時

間の約 8 倍の範囲

乾燥減量 0.1 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，0.1

mol/L 過塩素酸 20 mL を正確に加えて溶かした後，酢酸

（100） 50 mL を加え，0.1 mol/L 酢酸ナトリウム液で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 21.319 mg C9H11NO5

貯 法 容 器 密閉容器．
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108929

トロキシピド
Troxipide

C15H22N2O4：294.35

本品を乾燥したものは定量するとき，トロキシピド

（C15H22N2O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品は酢酸（100）に溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノール（99.5）にやや溶けにくく，水に溶けに

くい．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

本品の 1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 4）は旋光性を示さ

ない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を 0.1 mol/L 塩酸試液に溶かし，50

mL とする．この液 5 mL に 0.1 mol/L 塩酸試液を加えて

25 mL とし，この液 4 mL に 0.1 mol/L 塩酸試液を加え

て 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 256 ～ 260 nm

に吸収の極大を示す．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3320 cm－1，1628 cm－1，

1531 cm－1，1344 cm－1 及び 1132 cm－1 付近に吸収を認め

る．

融 点 177 ～ 181 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をメタノール 30 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に

メタノール 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.009 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 2.0 g にメタノール 30 mL 及び希塩

酸 4 mL を加えて溶かし，水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.35 mL にメタノール 30 mL，希塩酸 4 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.008 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，硫酸 1 mL を加えて試

料を潤し，ゆるくふたをし，弱く加熱して炭化する．冷後，

硝酸 2 mL を加え，白煙が生じなくなるまで注意して加熱

した後，500 ～ 600 °C で強熱し，灰化する．冷後，塩酸 2

mL を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤

し，熱湯 10 mL を加えて 2 分間加温する．次にフェノー

ルフタレイン試液 1 滴を加え，アンモニア試液を液が微赤

色となるまで滴加し，希酢酸 2 mL を加え，必要ならばろ

過し，水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液をネスラー管に入れ，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は硫酸 1 mL，硝酸 2 mL 及び塩酸 2 mL を水浴上

で蒸発し，更に砂浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で

潤し，以下検液と同様に操作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（10 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とする．この液 2 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層

板にスポットする．次にメタノール/酢酸エチル/水/ヘキサ

ン/アンモニア水（28）混液（20：20：5：5：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは 3 個以下であり，かつ標準

溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，酢酸

（100） 40 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.435 mg C15H22N2O4

貯 法 容 器 気密容器．

107480

トロメタモール
Trometamol

C4H11NO3：121.14

本品を乾燥したものは定量するとき，トロメタモール

（C4H11NO3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール又はエタノール

にやや溶けにくい．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）5 mL に硫酸銅試液 5 滴を

加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 3）1 mL に希硫酸 3 mL を加

えて氷冷し，亜硝酸ナトリウム試液を滴加するとき，泡だち，

発生するガスは無色である．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 10.3 ～ 10.7 である．

融 点 168 ～ 172 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（8

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.2 g をとり，第 2 法により検液を調製
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し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（1.6 ppm 以

下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（2 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1.2 g を精密に量り，水 50

mL を加えて溶かし，0.5 mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：

コンゴーレッド試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤色

が紫色に変わるときとする．

0.5 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 60.57 mg C4H11NO3

貯 法 容 器 気密容器．

108386

ドンペリドン
Domperidone

C22H24ClN5O2：425.91

本品を乾燥したものは定量するとき，ドンペリドン

（C22H24ClN5O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末である．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール又はエタノールに

やや溶けにくく，イソプロパノール又はクロロホルムに極め

て溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：約 243 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg をクエン酸・酢酸試液 3 mL に溶かし，

水浴中で 5 分間加熱するとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品のイソプロパノール/0.1 mol/L 塩酸試液混液

（9：1）の溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 228 ～ 232

nm 及び 285 ～ 289 nm に吸収の極大を示し，280 ～ 284

nm に吸収の肩を示す．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.20 g をメタノール/クロロホルム

混液（1：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶

液とする．この液 1.0 mL にメタノール/クロロホルム混液

（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層

板にスポットする．次に酢酸エチル/クロロホルム/メタノー

ル/pH 4.5 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液混液（54：23：

18：5）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得たスポットは，主スポット以外にスポットを

認めないか，又は認めても 1 つで，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 42.59 mg C22H24ClN5O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

107782

ナパジシル酸アクラトニウム
Aclatonium Napadisilate

C30H46N2O14S2：722.82

本品を乾燥したものは定量するとき，ナパジシル酸アクラ

トニウム（C30H46N2O14S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールにやや溶けやす

く，エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL に塩酸ヒドロキシル

アミン溶液（1 → 10）1 mL 及び水酸化ナトリウム試液 2

mL を加えて振り混ぜ，希塩酸 2 mL 及び希塩化第二鉄試

液 0.5 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に水酸化ナトリウム

2 g を加えて加熱するとき，アミン臭を発し，そのガスは

潤した赤色リトマス紙を青変する．

（３） 本品の水溶液（1 → 25000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 275 ～

279 nm，285 ～ 289 nm，296 ～ 300 nm 及 び 317 ～

321 nm に吸収の極大を示す．また，本品の水溶液（1 →

200000）につき，吸収スペクトルを測定するとき，波長

224 ～ 228 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に塩化バリウム試液

1 mL を加えて振り混ぜた後，放置するとき，白色の沈殿を

生じる．

融 点 188 ～ 192 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 5 mL に溶かすとき，液は無

色澄明である．

（２） 塩化物 本品 2.0 g をとり，試験を行う．比較液に
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 18.071 mg C30H46N2O14S2

N

N
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は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.007 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，メタノールに溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．試料溶液を調製した

後，直ちに試験を行う．別に本品 0.050 g をとり，メタノ

ール 5 mL に溶かした後，希水酸化ナトリウム試液 4 mL

を加え，還流冷却器を付けて水浴上で 30 分間加熱する．冷

後，メタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液と

する．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマト
グラフ用セルロースを用いて調製した薄層板にスポットする．

次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（5：4：1）の上層液を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，

標準溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得

たスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，メタ

ノール 25 mL に溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液

20 mL を正確に加え，還流冷却器を付けて水浴上で 30 分

間加熱する．栓をして速やかに冷却した後，過量の水酸化ナ

トリウムを 0.1 mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノー

ルフタレイン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

104029

ナパジシル酸メブヒドロリン
Mebhydrolin Napadisylate

（C19H20N2）2・C10H8O6S2：841.05

本品を乾燥したものは定量するとき，ナパジシル酸メブヒ

ドロリン〔（C19H20N2）2・C10H8O6S2〕98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品は水，エタノール，アセトン，エーテル又はクロロホ

ルムにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.3 g にアセトン 50 mL 及びアンモニア試液

2.5 mL を加え，振り混ぜた後，ろ過する．ろ液に水 200

mL を加えるとき，白色の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，水

で洗い，デシケーター（減圧，五酸化リン）で 3 時間乾燥

するとき，その融点は 92 ～ 96 °C である．

（２） 定量法で得たエーテル抽出の残液をとり，ろ過する．

ろ液に希塩酸を加えて弱酸性とし，塩化 S―ベンジルチウロ

ニウム溶液（1 → 5）5 mL を加え，冷所に放置するとき，

白色の沈殿を生じる．この沈殿をろ取し，水で洗い，105 °C

で 3 時間乾燥するとき，その融点は約 250 °C（分解）であ

る．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水 100 mL を加え，沸騰水浴

上で 2 分間加熱し，冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過

する．ろ液 40 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.022 % 以下）．

（２） 硫酸塩 （１）のろ液 40 mL をとり，希塩酸 1 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比 較 液 に は 0.005 mol/L 硫 酸 0.42 mL を 加 え る

（0.050 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，分液

漏斗に入れ，水 25 mL 及び水酸化ナトリウム試液 20 mL

を加えて振り混ぜた後，エーテル 70 mL，次に 30 mL ず

つで 3 回抽出する．エーテル抽出液を合わせ，洗液がフェ

ノールフタレイン試液で淡赤色を呈しなくなるまで，水 10

mL ずつで洗う．次いで，洗液を合わせ，エーテル 30 mL

で抽出し，エーテル層をとり，洗液がフェノールフタレイン

試液で淡赤色を呈しなくなるまで水 10 mL ずつで洗う．全

エーテル抽出液を合わせ，水浴上でエーテルを留去する．残

留物に 0.1 mol/L 塩酸 25 mL を正確に加えて加温して溶

かし，冷後，過量の塩酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液

で滴定する（指示薬：メチルレッド・メチレンブルー試液 3

滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が緑色に変わるときと

する．同様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 42.05 mg（C19H20N2）2・C10H8O6S2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109085

1―ナフチル酢酸
1―Naphthylacetic Acid

C12H10O2：186.21

本品を乾燥したものは定量するとき，1―ナフチル酢酸

（C12H10O2）98.0 % 以上を含む．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 18.621 mg C12H10O2

N

COOCH2CH2OCH2CH2CH2CH3

1 mol/L 水酸化カリウム・ジエチレングリコール液 1 mL

＝ 223.27 mg C12H17NO3

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノール，アセトン，エーテル又はクロロホルム

に溶けやすく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に希水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え

て溶かし，水を加えて 100 mL とする．この液 5 mL をと

り，塩化第二鉄試液を加えるとき，淡褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.01 g にエタノールを加えて溶かし，100 mL

とする．この液 3 mL を量り，エタノールを加えて 20 mL

とした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 270 ～ 274 nm 及び 280 ～ 284

nm に吸収の極大を示し，波長 290 ～ 294 nm に吸収の肩

を示し，波長 242 ～ 246 nm 及び 273 ～ 276 nm に吸収

の極小を示す．

融 点 132 ～ 133 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.30 g にエタノール 20 mL を加えて

溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.30 mL にエタノール 20 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.035 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g にエタノール 20 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

1.0 mL にエタノール 20 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加え

て 50 mL とする（0.096 %）．

（３） 重金属 本品 1.0 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に

エタノール 30 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（20 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，シリカゲル，2 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液 20 mL を正確に加えて溶かし，

過量の水酸化ナトリウムを 0.1 mol/L 塩酸で滴定する（指

示薬：ブロムチモールブルー試液 2 滴）．同様の方法で空試

験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

120008

ニコチン酸ベータ―ブトキシエチル
β―Butoxyethyl Nicotinate

ニコチン酸ベータ―ブトキシエチルエステル

C12H17NO3：223.27

本品は定量するとき，ニコチン酸ベータ―ブトキシエチル

（C12H17NO3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色～淡黄色澄明のやや粘稠性のある液で，

においはない．

本品はエタノール又はエーテルと混和する．

本品は水に極めて溶けにくい．

沸点：約 152 °C（減圧・0.67 kPa）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に 2，4―ジニトロクロルベンゼン 0.05 g

を混ぜ，5 ～ 6 秒間加温して融解し，冷後，水酸化カリウ

ム・エタノール試液 4 mL を加えるとき，液はだいだい赤

色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

216 ～ 220 nm 及び 261 ～ 263 nm に吸収の極大を示し，

255 ～ 260 nm 及び 266 ～ 271 nm に吸収の肩を示す．

屈 折 率 n20D：1.492 ～ 1.495

比 重 d2020：1.060 ～ 1.065

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.50 g をエタノール 25 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，エタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき．薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次に酢酸エチル/クロロホルム混液（1：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を共栓フラスコに精密に量り，1

mol/L 水酸化カリウム・ジエチレングリコール液 10 mL

を正確に加え，よく振り混ぜた後，栓をする．70 ～ 80 °C

で加熱した後，一度栓をとり，再び密栓し，油浴中 130 °C

で 5 分間加熱する．冷後，栓及びフラスコの内壁を少量の

水で洗い，更に水 15 mL を加え，直ちに過量の水酸化カリ

ウムを 0.5 mol/L 塩酸で滴定する（指示薬：フェノールフ

タレイン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

ニコチン酸ベータ―ブトキシエチル 435



N

COOCH2

0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 106.62 mg C13H11NO2

N

COOCH

CH3

CH3

108526

ニコチン酸ベンジルエステル
Benzyl Nicotinate

ニコチン酸ベンジル

C13H11NO2：213.23

本品は定量するとき，ニコチン酸ベンジルエステル

（C13H11NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色～褐色の粘性の液で，わずかに特異なに

おいがある．

本品は皮膚や粘膜を強く刺激する．

本品はメタノール，エタノール，エーテル又はクロロホル

ムと混和し，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硫酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 3 滴に 2，4―ジニトロクロルベンゼン 0.020 g

を加え，5 ～ 6 秒間穏やかに加熱し，冷後，水酸化カリウ

ム・エタノール試液 4 mL を加えるとき，液は赤色～暗赤

色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

257 ～ 259 nm に吸収の肩を，波長 262 ～ 265 nm に吸

収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 1727 cm－1，1590 cm－1，1282 cm－1，

1111 cm－1，742 cm－1 及び 702 cm－1 付近に吸収を認める．

屈 折 率 n20D：1.568 ～ 1.570

比 重 d1515：1.169 ～ 1.179

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をエタノール 10 mL に溶かすと

き，液は澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g を中和エタノール 10 mL に溶かし，

フェノールフタレイン試液 2 滴及び 0.02 mol/L 水酸化ナ

トリウム液 1.0 mL を加えるとき，液の色は紅色である．

（３） 塩化物 本品 1.0 g をエタノール 10 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.40 mL，希硝酸 6 mL 及びエタノールを加えて 50 mL

とする（0.014 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 1 g を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化カリ

ウム・エタノール液 30 mL を正確に加え，還流冷却器を付

け，水浴上で 30 分間加熱する．冷後，水 50 mL を加え，

過量の水酸化カリウムを 0.5 mol/L 塩酸で滴定する（指示

薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．同様の方法で空試験

を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

120031

ニコチン酸 1―（4―メチルフェニル）
エチル
1―（4―Methylphenyl）ethylnicotinate

C15H15NO2：241.29

本品は定量するとき，換算した脱水物に対しニコチン酸 1―

（4―メチルフェニル）―エチル（C15H15NO2）98.0 % 以上を含

む．

性 状 本品は黄色澄明な粘稠性の液で，舌を焼くような味が

ある．

本品はエタノール，アセトン，ジオキサン，エーテル，ク

ロロホルム又は酢酸と混和し，水にほとんど溶けない．

本品は 15 °C 以下で徐々に結晶となる．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 500）2 mL に臭化シア

ン試液 1 mL 及びアニリン溶液（1 → 40）1 mL を加える

とき，液は黄赤色を呈する．

（２） 本品 0.03 g にエタノールを加えて溶かし 100 mL

とする．この液 3 mL を量り，エタノールを加えて 20 mL

とし，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 262 nm に吸収の極大を，波長 256 ～ 262

nm に吸収の肩を示し，波長 242 ～ 245 nm に吸収の極小

を示す．ここに得た極大波長における吸光度を A1，極小波

長における吸光度を A2 とするとき，A2/A1 は 0.62 ～ 0.68

である．

屈 折 率 n20D：1.550 ～ 1.562

比 重 d204 ：1.080 ～ 1.140

沸 点 160 ～ 162 °C（0.27 kPa）．

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g をとり，エタノール 20 mL を加え，

70 °C で 5 分間加熱した後，室温まで急冷して，フェノー

ルフタレイン試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液

0.20 mL を加えるとき，液は直ちに赤色を呈する．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

水 分 0.5 % 以下（2.0 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 1 g を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化カリ

ウム・エタノール液 30 mL を正確に加え，還流冷却器を付

けて水浴上で約 30 分間煮沸する．冷後，水 50 mL を加え，

過量の水酸化カリウムを 0.5 mol/L 塩酸で滴定する（指示

薬：ブロムチモールブルー試液 2 滴）．同様の方法で空試験

ニコチン酸ベンジルエステル436



0.5 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 120.64 mg C15H15NO2

N

CONHCH2CH2ONO2

N

S

CH2S(CH2)2NHC
(CH3)2NCH2

NHCH3

CHNO2

を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

108559

ニコランジル
Nicorandil

C8H9N3O4：211.17

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ニコランジ

ル（C8H9N3O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶で，わずかに特異なにおいがある．

本品はメタノール，エタノール，氷酢酸又は希エタノール

に溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすく，水にやや溶けに

くく，エーテルに溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 5 mg を氷酢酸 1 mL に溶かし，サルチル酸試

液 0.5 mL を加えて 10 分間放置した後，氷冷しながら水

2 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（2 → 5）約 10 mL を加

えてアルカリ性とするとき，液はだいだい黄色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 260 ～

264 nm に吸収の極大を示し，248 ～ 253 nm に吸収の極

小を示す．

（３） 本品 0.05 g を核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化

ジメチルスルホキシド 0.5 mL に溶かし，核磁気共鳴スペ

クトル測定用テトラメチルシランを内部基準物質として核磁

気共鳴スペクトル測定法（1H）により測定するとき，δ3.7

付近に四重線のシグナル A を，δ4.7 付近に三重線のシグ

ナル B を示し，各シグナルの面積強度 A：B は，1：1 で

ある．

融 点 88.5 ～ 93.5 °C（分解）

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 2.0 g を希エタノール 20 mL に溶か

し，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40

mL に希エタノール 20 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて

50 mL とする（0.010 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.020 g をとり，移動相 10 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 1�L につき，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液から得

た各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，主ピ

ーク以外のピークの合計面積は，総ピーク面積の 1.0 % 以

内である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：水/テトラヒドロフラン/トリエチルアミン/トリ

フルオロ酢酸混液（982：10：5：3）

流量：ニコランジルの保持時間が約 18 分になるように調

整する．

カラムの選定：p―ニコランジル 10 mg を移動相に溶か

し，100 mL とする．この液 1 mL をとり，試料溶液

10 mL を加えた液につき，上記の条件で操作するとき，

p―ニコランジルとニコランジルの分離度が 3.0 以上の

ものを用いる．

検出感度：試料溶液 1 mL を正確に量り，移動相を加え

て正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，

移動相を加えて正確に 20 mL とする．この液 10�L
を正確に注入するとき，ニコランジルのピーク面積をカ

ウントするように設定する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からニコランジルの保持時

間の約 3 倍の範囲

水 分 0.1 % 以下（2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.3 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混液

（7：3）30 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 21.117 mg C8H9N3O4

貯 法

保存条件 2 ～ 8 °C で保存する．

容 器 気密容器．

109512

ニザチジン
Nizatidine

C12H21N5O2S2：331.46

本品を乾燥したものは定量するとき，ニザチジン

（C12H21N5O2S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，特異なにお

いがある．

本品はメタノールにやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，

エタノール（99.5）に溶けにくい．

確認試験 本品及びニザチジン標準品を乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとニザチジン標準品のスペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸

収を認める．

融 点 130 ～ 135 °C（乾燥後）．

ニザチジン 437



注入後からの時間（分）

0 → 3

3 → 20

20 → 45

A と B の混合比（容量）

76：24

76：24 → 50：50

50：50

ニザチジン（C12H21N5O2S2）の量（mg）

＝ ニザチジン標準品の量（mg）×
AT
AS

H
NH3C

H3COOC COOCH2CH

CH3

NO2

CH3

CH3

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える．ただ

し，硫酸 3 mL を用いる（10 ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品約 0.05 g を精密に量り，移動相 A/

メタノール混液（19：6）に溶かし，正確に 10 mL とし，

試料溶液とする．別にニザチジン標準品約 5 mg，2.5 mg

及び 1.5 mg をそれぞれ精密に量り，移動相 A/メタノール

混液（19：6）に溶かし，正確に 100 mL とし，それぞれ標

準溶液（１），標準溶液（２）及び標準溶液（３）とする．

試料溶液，標準溶液（１），標準溶液（２）及び標準溶液

（３）50�L ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積

を自動積分法により測定するとき，試料溶液のニザチジン以

外の個々のピークの面積は標準溶液（３）のニザチジンのピ

ーク面積より大きくない（0.3 % 以下）．また，試料溶液の

ニザチジン以外のピークの合計面積は，標準溶液（２）のニ

ザチジンのピーク面積の 3 倍より大きくない（1.5 % 以下）．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：

A 酢酸アンモニウム 5.9 g を水 760 mL に溶かし，

ジエチルアミン 1 mL を加えた後，酢酸（100）で

pH 7.5 に調整する．

B メタノール

A 及び B の混合比を次に示すように変えて直線的に濃

度勾配制御する．

流量：ニザチジンの保持時間が約 12 分になるように調整

する．

カラムの選定：ニザチジン標準品約 5 mg 及び側鎖二量

体 0.5 mg を移動相 A/メタノール混液（19：6）に溶

かし，100 mL とした液 50�L につき，上記の条件で
試験を行うとき，ニザチジン及び側鎖二量体の順に溶出

し，その分離度は 2.0 以上であり，ニザチジンのピー

クのシンメトリー係数は 2.0 以下である．

検出感度：標準溶液（１） 50�L から得たニザチジンの
ピーク高さがフルスケールの約 100 % になるように調

整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からニザチジンの保持時

間の約 3 倍の範囲

乾燥滅量 0.5 % 以下（2 g，100 °C，1 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びニザチジン標準品を乾燥し，その約 0.015

g ずつを精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確に

50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ

トグラフ法により試験を行い，それぞれの液のニザチジンの

ピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：酢酸アンモニウム 5.9 g を水 760 mL に溶かし，

ジエチルアミン 1 mL を加えた後，酢酸（100）で pH

7.5 に調整する．この液にメタノール 240 mL を加え

る．

流量：ニザチジンの保持時間が約 10 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，シンメトリー係数が 1.5 以下で，理論段

数が 1500 以上のものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 5

回以上繰り返すとき，ニザチジンのピーク面積の相対標

準偏差は 1.5 % 以下である．

貯 法 容 器 気密容器．

109514

ニソルジピン
Nisoldipine

C20H24N2O6：388.41

本品を乾燥したものは定量するとき，ニソルジピン

（C20H24N2O6）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色の結晶性の粉末である．

本品はテトラヒドロフランに溶けやすく，メタノール，エ

タノール（99.5）又は酢酸エチルにやや溶けやすく，水にほ

とんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品約 0.05 g にエタノール（99.5） 5 mL を加えて

溶かし，薄めた塩酸（3 → 5）5 mL 及び亜鉛粉末 0.5 g

を加え，5 分間放置した後，ろ過する．このろ液に，亜硝酸

ナトリウム溶液 （1 → 100） 5 mL を加えて振り混ぜ，2

分間放置し，次にアミド硫酸アンモニウム溶液（1 → 20）2

mL を加えてよく振り混ぜた後，N ―1―ナフチルエチレンジ

アミン二塩酸塩溶液（1 → 200）2 mL を加えるとき，液は

赤紫色を呈する．

ニソルジピン438



ニソルジピン（C20H24N2O6）の量（mg）

＝ ニソルジピン標準品の量（mg）×
QT

QS

H
NH3C

H5C2OOC COOCH3

CH3

NO2

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

328 ～ 332 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びニソルジピン標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，両者の

スペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める．

融 点 149 ～ 152 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 ニフェジピン，1，4―ジヒドロ―2，6―ジメチ

ル―4―（2―ニトロフェニル）―3，5―ピリジンジカルボン酸ジイソ

ブチルエステル（以下ジイソブチルエステル体と略す），2，6―

ジメチル―4―（2―ニトロフェニル）―3，5―ピリジンジカルボン酸

イソブチルエステル，メチルエステル（以下ニトロピリジン

体と略す）及び 2，6―ジメチル―4―（2―ニトロソフェニル）―3，5―

ピリジンジカルボン酸イソブチルエステル，メチルエステル

（以下ニトロソピリジン体と略す）

本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

0.050 g をとり，酢酸エチル 25 mL を正確に加えて溶かし，

試料溶液とする．この液 5 mL を正確に量り，酢酸エチル

を加えて正確に 50 mL とする．更に，この液 2 mL，5

mL 及び 8 mL を正確に量り，それぞれ酢酸エチルを加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液（１）（0.2 %），（２）

（0.5 %）及び（３）（0.8 %）とする．試料溶液及び標準溶液

（１），（２），（３）につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液（１），（２），（３）をそれ

ぞれ 50�L ずつ薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤
入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にシクロ

ヘキサン/酢酸エチル混液（3：2）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得たニソルジピン

（Rf 値約 0.21）のスポット以外のニフェジピン（Rf 値約

0.13），ジイソブチルエステル体（Rf 値約 0.25），ニトロピ

リジン体（Rf 値約 0.29）及びニトロソピリジン体（Rf 値約

0.33）のスポットは，それぞれ標準溶液（３），（２），（１）

及び（１）から得たスポットより濃くない（それぞれ 0.8 %，

0.5 %，0.2 % 及び 0.2 % 以下）．

乾燥減量 0.2 % 以下（1 g，105 °C，2 時間，遮光）．

強熱残分 0.10 % 以下（1.5 g）．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品及びニソルジピン標準品を乾燥し，その約 0.04 g ずつを

精密に量り，テトラヒドロフラン 3 mL を加えて溶かし，

移動相を加えて正確に 20 mL とする．この液 1 mL ずつ

を正確に量り，それぞれに内標準溶液 2 mL ずつを正確に

加えた後，移動相で正確に 20 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するニソルジピンのピーク面積の比 QT 及

び QS を求める．

内標準溶液 安息香酸ベンジルのメタノール溶液（1 →

1250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：237 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 12.5 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール/テトラヒドロフラン混液（9：9：

2）

流量：ニソルジピンの保持時間が約 6 分となるように調

整する．

カラムの選定：ニソルジピン標準品 0.040 g を量り，テ

トラヒドロフラン 3 mL を加えて溶かし，移動相を加

えて 20 mL とする．この液 1 mL にニフェジピンの

メタノール溶液（1 → 2000）2 mL を加え混合した後，

メタノールを加えて 20 mL とする．この液 20�L に
つき，上記の条件で操作するとき，ニフェジピン，ニソ

ルジピンの順に溶出し，その分離度が 8.5 以上のもの

を用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109812

ニトレンジピン
Nitrendipine

C18H20N2O6：360.36

本品を乾燥したものは定量するとき，ニトレンジピン

（C18H20N2O6）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色の結晶性の粉末である．

本品はクロロホルムに溶けやすく，アセトニトリルにやや

溶けやすく，メタノール又はエタノール（95）にやや溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に変色する．

本品のクロロホルム溶液（1 → 25）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g をエタノール（95）3 mL に溶かし，塩

酸ヒドロキシルアミン溶液（7 → 100）1 mL 及び水酸化カ

リウム・エタノール試液 3 mL を加え，水浴中で 15 分間

加熱して濃縮する．冷後，エタノール（95） 6 mL，希塩酸

4 mL 及び塩化鉄（�）試液 1 mL を加えるとき，液は赤
褐色を呈する．
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0.1 mol/L 硫酸四アンモニウムセリウム（IV）液 1 mL

＝ 18.018 mg C18H20N2O6

N

CONH

N

N

O

CH3H3C

（２） 本品 0.05 g をエタノール（95） 50 mL に溶かす．

この液 3 mL をとり，希塩酸 5 mL 及び亜鉛粉末 0.01 g

を加え，5 分間放置した後，ろ過する．ろ液は芳香族第一ア

ミンの定性反応を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 80000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

234 ～ 239 nm 及び 349 ～ 355 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3300 cm－1，1700

cm－1，1648 cm－1，1532 cm－1，1351 cm－1，1215 cm－1 及び

701 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 157 ～ 161 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.040 g をとり，アセトニトリル 5

mL を加えて溶かし，移動相を加えて 25 mL とし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加えて正

確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液のニトレンジピンに対する保

持時間比約 0.8 の 1，4―ジヒドロ―2，6―ジメチル―4―（3―ニト

ロフェニル）―3，5―ピリジンジカルボン酸―ジメチルエステル

及びニトレンジピンに対する保持時間比約 1.3 の 1，4―ジヒ

ドロ―2，6―ジメチル―4―（3―ニトロフェニル）―3，5―ピリジンジ

カルボン酸―ジエチルエステルのピーク面積は，それぞれ標

準溶液のニトレンジピンのピーク面積より大きくなく，ニト

レンジピン及び上記のピーク以外のピーク面積は，それぞれ

標準溶液のニトレンジピンのピーク面積の 1/5 より大きく

ない．また，ニトレンジピン以外のピークの合計面積は，標

準溶液のニトレンジピンのピーク面積の 2 倍より大きくな

い．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 6 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/テトラヒドロフラン/アセトニトリル混液

（14：6：5）

流量：ニトレンジピンの保持時間が約 12 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品 10 mg 及びパラオキシ安息香酸プロ

ピル 3 mg をアセトニトリル 5 mL に溶かし，移動相

を加えて 100 mL とする．この液 5�L につき，上記
の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸プロピル，

ニトレンジピンの順に溶出し，その分離度が 6 以上の

ものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たニトレンジピンのピ
ークの高さがフルスケールの約 10 % になるように調

整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からニトレンジピンの保

持時間の約 2.5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，硫酸

のエタノール（99.5）溶液（3 → 100）60 mL に溶かし，

水 50 mL を加え，よくかき混ぜながら 0.1 mol/L 硫酸四

アンモニウムセリウム（IV）液で滴定する（指示薬：1，10―

フェナントロリン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤

だいだい色が消えるときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

007200

ニフェナゾン
Nifenazone

ニコチノイルアミノアンチピリン

C17H16N4O2：308.33

本品を乾燥したものは定量するとき，ニフェナゾン

（C17H16N4O2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，味

はわずかに苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノールに溶けにくく，水，

エタノール，n―ブタノール又はクロロホルムに極めて溶け

にくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．

融点：250 ～ 258 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に 2，4―ジニトロクロルベンゼン 0.01 g

を混ぜ，5 ～ 6 秒間穏やかに加熱して融解し，冷後，水酸

化カリウム・エタノール試液 4 mL を加えるとき，液は赤

色～暗赤色を呈する．

（２） 本品の希塩酸溶液（1 → 25）5 mL に塩化第二鉄試

液 1 mL を加えるとき，液は赤褐色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 260

～ 264 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水 40 mL 及び希硝酸 6 mL

を加えて溶かし，これに水を加えて 50 mL とする．これを

検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40

mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.014

% 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g に水 20 mL 及び希塩酸 2 mL

を加えて溶かし，これに水を加えて 50 mL とする．これを
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検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40

mL に希塩酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.019

% 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.010 g をとり，メタノールを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

10�L をとり，薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤
入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブ

タノール/水/氷酢酸混液（11：1：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加えて溶かし，更に無水酢酸 40

mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 15.417 mg C17H16N4O2

貯 法 容 器 密閉容器．

109515

ニプラジロール
Nipradilol

C15H22N2O6：326.34

本品を乾燥したものは定量するとき，ニプラジロール

（C15H22N2O6）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノール（99.5）

に溶けにくく，水に極めて溶けにくい．

本品は希塩酸に溶ける．

本品は光によって着色する．

本品の 0.2 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 20）は旋光性を示

さない．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

273 ～ 277 nm に吸収の極大を，波長 278 ～ 282 nm に

吸収の肩を，波長 247 ～ 251 nm に吸収の極小を示す．

（２） 本品及びニプラジロール標準品につき，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとニプラジロール標準品のスペクトルを比較す

るとき，同一波数のところに同様の強度の吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を 0.5 mol/L 塩酸試液 10 mL に

溶かすとき，液は澄明で，その色は色の比較液 B より濃く

ない．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.025 g をとり，移動相を加えて溶かし，正確

に 20 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に

量り，移動相を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行うとき，試料溶液のニプラ

ジロール以外のピークの合計面積は，標準溶液のニプラジロ

ールのピーク面積の 3 倍より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：試料溶液 1 mL をとり，移動相を加えて 50

mL とする．この液 20�L から得たニプラジロールの
ピーク高さがフルスケールの 70 % になるように調整

する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からニプラジロールの保

持時間の約 5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，酸化リン（�），60 °C，
4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

異性体比 本品 5 mg に 4―ニトロ塩化ベンゾイルの無水ピリ

ジン溶液（3 → 100）1 mL を加えて室温で 30 分間放置し

た後，水 0.1 mL を加えて溶媒を減圧留去する．残留物に

ジクロロメタン 5 mL を加えて溶かし，炭酸水素ナトリウ

ム試液 5 mL ずつで 2 回，次に 1 mol/L 塩酸試液 5 mL

で洗い，更に水 5 mL で洗った後，ジクロロメタン溶液に

無水硫酸ナトリウム 2 g を加えて振り混ぜ，試料溶液とす

る．試料溶液 2�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行う．保持時間 7 分付近に近接して現れ

る 2 個のピークのうち保持時間の大きい方（ラセミ体 A）

のピーク面積 Aa 及び保持時間の小さい方（ラセミ体 B）

のピーク面積 Ab を自動積分法により測定するとき，Aa/

（Aa ＋ Ab）× 100 は 45 ～ 55 である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：264 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：ヘキサン/酢酸エチル混液（7：5）

流量：ラセミ体 B の保持時間が約 6 分になるように調

整する．

カラムの選定：試料溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，2 個のピークの分離度が 2 以上のものを

用いる．

定 量 法 本品及びニプラジロール標準品を乾燥し，その約

0.06 g ずつを精密に量り，移動相を加えて溶かし，正確に
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ニプラジロール（C15H22N2O6）の量（mg）

＝ ニプラジロール標準品の量（mg）×
QT

QS

N

NO2N

CH3 O

50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加えた後，移動相を加えて 20 mL とし，試料

溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L に
つき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するニプラジロールのピーク面

積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 塩酸プロプラノロール溶液（1 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：274 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル/酢酸（100）/テトラメチルア

ンモニウムヒドロキシド混液（110：50：1：1）

流量：ニプラジロールの保持時間が約 8 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，ニプラジロール，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 2 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104570

ニメタゼパム
Nimetazepam

C16H13N3O3：295.29

本品を乾燥したものは定量するとき，ニメタゼパム

（C16H13N3O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，アセトン又

はジオキサンにやや溶けやすく，メタノールにやや溶けにく

く，エタノール，イソプロパノール又はエーテルに溶けにく

く，水又はヘキサンにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に 1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて

溶かし，亜鉛末 0.1 g を加えて沸騰水浴中で 5 分間加熱す

る．冷後，ろ過するとき，ろ液は芳香族第一アミンの定性反

応を呈する．

（２） 本品 0.02 g に希塩酸 15 mL を加え，5 分間煮沸し，

冷後，ろ過する．ろ液 0.5 mL に水酸化ナトリウム試液を

加えて中和し，ニンヒドリン試液 2 mL を加えて水浴上で

加熱するとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 218 ～ 223 nm，258 ～ 262 nm 及 び 307 ～ 312 nm

に吸収の極大を示し，波長 240 ～ 244 nm 及び 293 ～

297 nm に吸収の極小を示す．また，258 ～ 262 nm 及び

307 ～ 312 nm の極大波長における吸光度を A1 及び A2

とするとき A1/A2 は 1.58 ～ 1.74 である．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1680 cm－1，1615

cm－1，1335 cm－1，780 cm－1 及び 700 cm－1 付近に吸収を

認める．

（５） 本品及びニメタゼパム標準品 0.025 g ずつをとり，

それぞれにクロロホルムを加えて溶かし，50 mL とし，試

料溶液及び標準溶液とする．これらの液につき薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 50�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキサン/イソプ

ロパノール混液（5：1）及びクロロホルム/アセトン混液

（9：1）を展開溶媒としてそれぞれ約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットは暗紫色

を呈し，それらの Rf 値は等しい．

融 点 158 ～ 161 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアセトン 20 mL を加えて溶か

すとき，液は無色～淡黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，2 分間煮

沸し，冷後，ろ過し，水を加えて 50 mL とする．この液

20 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L

塩酸 0.40 mL を加える（0.036 % 以下）．

（３） 硫酸塩 （２）のろ液 20 mL をとり，希塩酸 1 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比 較 液 に は 0.005 mol/L 硫 酸 0.40 mL を 加 え る

（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 0.3 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 60 mL 及びジオキサン 80 mL を加えて溶か

し，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.529 mg C16H13N3O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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CH3CH(OH)COO Al3+
3

0.05 mol/L エチレンジアミン

四酢酸二ナトリウム液 1 mL ＝ 1.3491 mg Al

100452

乳酸アルミニウム
Aluminium Lactate

C9H15AlO9：294.19

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アルミニウ

ム（Al：26.98）8.9 ～ 9.4 % 及 び 乳 酸（C3H6O3：90.08）

89.0 ～ 93.7 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，特異なにおいがあり，

味はわずかに酸味があり，収れん性である．

本品は水に溶けやすく，メタノール又はエタノールに溶け

にくく，無水エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）はアルミニウム塩の定性反

応を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）は乳酸塩の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 3.0 ～ 4.0

である．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.40 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.70 mL を加える（0.062 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.10 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 1.5 mL を加える（0.720 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 鉄 本品 0.25 g に希塩酸 2 mL 及び水 25 mL を

加え，振り混ぜて溶かし，過硫酸アンモニウム溶液（3 →

100）1 mL 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5 mL を加

えて振り混ぜるとき，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 2.5 mL に希塩酸 2 mL 及び水 25

mL を加え，同様に操作する．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

水 分 5.0 % 以下（0.4 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） アルミニウム 本品約 0.25 g を精密に量り，水 20

mL を加えて溶かし，0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸

二ナトリウム液 30 mL を正確に加え，pH 4.8 の酢酸・酢

酸アンモニウム緩衝液 20 mL を加えた後，5 分間加熱し，

冷後，エタノール 55 mL を加え，0.05 mol/L 酢酸亜鉛液

で滴定する（指示薬：ジチゾン試液 2 mL）．ただし，滴定

の終点は液の淡暗緑色が淡赤色に変わるときとする．同様の

方法で空試験を行う．

（２） 乳酸 本品約 0.15 g を精密に量り，新たに煮沸し冷

却した水 10 mL を加えて溶かし，あらかじめ調製した陽イ

オン交換樹脂約 20 mL を内径 10 mm の樹脂柱に詰めた

ものに 1 分間約 1 mL の速さでとおした後，更に新たに煮

沸し冷却した水約 150 mL を 1 分間約 4 mL の速さでと

おし，洗液は先の液に合わせる．この液に 0.1 mol/L 水酸

化ナトリウム液 30 mL を正確に加え，過量の水酸化ナトリ

ウムを 0.05 mol/L 硫酸で滴定する（指示薬：フェノールフ

タレイン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 9.008 mg C3H6O3

貯 法 容 器 気密容器．

106682

乳酸ナトリウム液
Sodium Lactate Solution

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

乳酸ナトリウム（C3H5NaO3：112.06）を含む．本品は乳酸ナ

トリウムの含量を表示する．

性 状 本品は無色澄明の粘性の液で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味はわずかに塩味がある．

確認試験 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 1 g に対応す

る量をとり，水を加えて 50 mL とした液はナトリウム塩及

び乳酸塩の定性反応を呈する．

pH 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 5 g に対応する量を

とり，水を加えて 50 mL とした液の pH は 6.5 ～ 7.5 で

ある．

純度試験

（１） 塩化物 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 1.0 g

に対応する量をとり，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L

塩酸 0.40 mL を加える（0.014 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 2.0 g

に対応する量をとり，希塩酸 7 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005

mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.010 % 以下）．

（３） 重金属 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 2.0 g

に対応する量をとり，希塩酸 5 mL，希酢酸 2 mL 及び水

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（４） 鉄 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 2.0 g に対

応する量をとり，水 25 mL 及び塩酸 1 mL を加えて水浴

上で 30 分間加熱する．冷後，塩酸ヒドロキシルアミン溶液

（1 → 10）1 mL 及び塩酸 o―フェナントロリン溶液（3 →

2500）5 mL を加え，次にコンゴーレッド紙が青変しなくな

るまでアンモニア試液を加えた後，pH 4.5 の酢酸・酢酸ナ

トリウム緩衝液 5 mL を加え，更に水を加えて 50 mL と

し，60 分間放置するとき，液の色は次の比較液より濃くな

い．比較液には鉄標準液 1.0 mL をとり，同様に操作する

（5 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 2.5 g に

対応する量をとり，水を加えて 10 mL とし，この液 2 mL

をとり，第 1 法により検液を調製し，装置 A を用いる方

法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（６） 糖類 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 1.0 g に

対応する量をとり，水 10 mL を加えて混和した後，フェー

リング試液 10 mL を加えて 5 分間煮沸するとき，赤色の

沈殿を生じない．
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（７） クエン酸，シュウ酸，リン酸又は酒石酸 本品の表示

量に従い乳酸ナトリウム 0.7 g に対応する量をとり，水を

加えて 50 mL とする．この液 5 mL に酢酸鉛試液 0.5

mL を加えるとき，混濁を生じないか，又は生じることがあ

ってもわずかである．

（８） 揮発性脂肪酸 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム

3.0 g に対応する量をとり，希硫酸 2 mL を加え，水浴上

で加熱するとき，酢酸又は酪酸ようのにおいを発しない．

（９） シアン化物 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 1.0

g に対応する量をネスラー管にとり，水 10 mL 及びフェ

ノールフタレイン試液 1 滴を加え，振り混ぜながら液が紅

色を呈するまで水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）を滴加し，

更に水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）1.5 mL 及び水を加

えて 20 mL とした後，水浴中で 10 分間加熱する．冷後，

液の紅色が消えるまで希塩酸を滴加し，更に酢酸 1 滴を加

え，次に pH 6.8 のリン酸塩緩衝液 10 mL 及びクロラミン

試液 0.25 mL を加えて直ちに栓をして静かに混和し，5 分

間放置する．これにピリジン・ピラゾロン試液 15 mL 及び

水を加えて 50 mL とし，25 °C で 30 分間放置するとき，

液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：シアン標準液 1.0 mL を正確に量り，水を加え

て正確に 20 mL とする．この液 1.0 mL をネスラー管に

とり，水 10 mL 及びフェノールフタレイン試液 1 滴を加

え，以下同様に操作する．

（１０） メタノール 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム 5.0

g に対応する量をアルコール数測定装置のフラスコにとり，

水 10 mL を加えて蒸留する．留液 5 mL を正確に量り，

水を加えて正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別にメタ

ノール 1.0 mL に水を加えて正確に 100 mL とする．この

液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 200 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 10 mL と

し，比較液とする．試料溶液及び比較液 10�L ずつにつき，
次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行うとき，試

料溶液から得たメタノールのピーク面積又は高さは比較液か

ら得たメタノールのピーク面積又は高さ以下である（0.025

% 以下）．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 3 mm，長さ 150 ～ 200 cm のガラス管

に，149 ～ 177�m のガスクロマトグラフ用球状多孔
性エチルビニルベンゼン・ジビニルベンゼン共重合体を

充てんする．

カラム温度：120 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：125 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：メタノールの保持時間が 2 ～ 3 分になるように調

整する．

定 量 法 本品の表示量に従い乳酸ナトリウム（C3H5NaO3）

約 0.25 g に対応する量を精密に量り，105 °C で 4 時間乾

燥した後，非水滴定用氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2

滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 11.206 mg C3H5NaO3

貯 法 容 器 気密容器．

109516

ニルバジピン
Nilvadipine

C19H19N3O6：385.37

本品は定量するとき，ニルバジピン（C19H19N3O6）98.0 ～

102.0 % を含む．

性 状 本品は黄色の結晶性の粉末である．

本品はアセトニトリル又はアセトンに溶けやすく，メタノ

ールにやや溶けやすく，エタノール（99.5）にやや溶けにく

く，水にほとんど溶けない．

本品のアセトニトリル溶液（1 → 20）は旋光性を示さな

い．

確認試験

（１） 本品のエタノール（99.5）溶液（1 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 239 ～ 243 nm 及び 371 ～ 381 nm に吸収の

極大を示す．

（２） 本品及びニルバジピン標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品の

スペクトルとニルバジピン標準品のスペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸

収を認める．

融 点 167 ～ 171 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.02 g をアセトニトリル 20 mL に

溶かし，試料溶液とする．試料溶液 5�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法

によりそれらの量を求めるとき，個々の類縁物質は 0.3 %

以下であり，それらの合計は 0.5 % 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径 4.6 mm，長さ 15 cm のステンレス管に 5

�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル化シリ
カゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 7.4 のリン酸塩緩衝液/メタノール/アセトニ

トリル混液（32：27：18）

流量：ニルバジピンの保持時間が約 12 分になるように調

整する．

カラムの選定：試料溶液 1 mL に，アセトニトリルを加

えて 10 mL とする．この液 5�L につき，上記の条
件で操作し，ニルバジピンのピークからカラムの理論段
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ニルバジピン（C19H19N3O6）の量（mg）

＝ ニルバジピン標準品の量（mg）×
QT

QS

HO COC2H5

数を求めるとき 3300 段以上，シンメトリー係数を求め

るとき 1.3 以下となるカラムを用いる．

検出感度：試料溶液 1 mL を正確に量り，アセトニトリ

ルを加えて正確に 100 mL とする．この液 5�L につ
き，上記の条件で操作するとき，ニルバジピンのピーク

高さが 15 ～ 30 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からニルバジピンの保持

時間の約 2.5 倍の範囲

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びニルバジピン標準品約 0.1 g ずつを精密

に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に 100 mL

とする．この液 10 mL ずつを正確に量り，それぞれに内標

準溶液 20 mL を正確に加えた後，水 20 mL 及びメタノー

ルを加えて 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するニルバジピンのピーク面積の比 QT 及び QS を求め

る．

内標準溶液 アセナフテンのメタノール溶液（1 → 200）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径 4 mm，長さ 15 cm のステンレス管に 5

�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル化シリ
カゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：リン酸水素二アンモニウム 2.5 g をとり，水

1000 mL に溶かし，10 % テトラブチルアンモニウム

ヒドロキシド溶液 10 mL を加えた後，薄めたリン酸

（1 → 10）を加えて pH を 7.0 に調整する．この液に

アセトニトリル 900 mL を加えて混和する．

流量：ニルバジピンの保持時間が約 12 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，ニルバジピン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

104969

パラヒドロキシプロピオフェノン
p―Hydroxypropiophenone

C9H10O2：150.17

本品を乾燥したものは定量するとき，パラヒドロキシプロ

ピオフェノン（C9H10O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品はメタノール又はエタノールにやや溶けやすく，水に

ほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加えて

溶かし，これに水 5 mL 及びニトロプルシドナトリウム試

液 1 mL を加えるとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 50）5 mL に臭素試液

7 mL を加えて 30 分間放置した後，生じた沈殿をろ取し，

水 5 mL ずつで 5 回洗い，80 °C で 1 時間乾燥するとき，

その融点は 114 ～ 117 °C である．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 273 ～ 277 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法によって測定するとき，波数 3190 cm－1，1661

cm－1，1607 cm－1 及び 800 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 149 ～ 152 °C（乾燥後）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にエタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸又はアルカリ 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，

10 分間加熱する．冷後，ろ過し，ろ液 5 mL にメチルレッ

ド試液 2 滴を加えるとき，液は赤色を呈さない．また，別

のろ液 5 mL にフェノールフタレイン試液 2 滴を加えると

き，液は赤色を呈さない．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍
光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘ

キサン/アセトン/氷酢酸混液（20：7：1）を展開溶媒として

約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得たスポ

ット以外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，エタ

ノール 30 mL を加えて溶かし，これに水 30 mL を加え，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 15.017 mg C9H10O2

貯 法 容 器 気密容器．
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105025

パラフレボン
Paraphlebon

本品はがちょうの羽茎を細切し，1 % 水酸化ナトリウム

液を加え，80 °C に加温した後，水洗し，80 °C で減圧乾

燥し，粉末としたものである．

本品を乾燥したものは定量するとき，窒素（N：14.01）

14.0 ～ 17.0 % を含む．

性 状 本品は茶褐色～帯黒褐色の粉末で，特異なにおいがあ

る．

本品はエーテルにほとんど溶けない．

本品は水又はエタノールに溶けないが，一部溶出し，液層

は淡黄色～淡褐色澄明である．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にエタノール 10 mL を加え，5 分間振

り混ぜるとき，上澄液は蛍光を発する．

（２） 本品 2 g に水酸化カリウム溶液（3 → 10）10 mL

及びエタノール 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上

で 5 時間加熱する．水浴上でエタノールを留去した後，水

50 mL を加え，冷後，エーテル 30 mL ずつで 2 回抽出す

る．エーテル抽出液を合わせ，水浴上でエーテルを留去し，

残留物にクロロホルム 5 mL を加えて溶かす．この液 2

mL に無水酢酸 1 mL 及び硫酸 1 滴を加えるとき，液は

徐々に緑色を呈する．

（３） 本品 0.1 g に希塩酸 10 mL を加え，還流冷却器を

付け，5 時間煮沸する．冷後，ガラスろ過器（G 3）を用い

てろ過し，ろ液を減圧でほとんど蒸発乾固する．残留物に水

10 mL を加えてかき混ぜた後，減圧でほとんど蒸発乾固す

る．更に水 10 mL を用いて同様の操作を 2 回繰り返した

後，残留物に水 10 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．

この液につき，ろ紙クロマトグラフ法によって試験を行う．

試料溶液 10�L をろ紙上にスポットし，風乾する．次に n―

ブタノール/水/氷酢酸混液（4：1：1）を展開溶媒とし，約

30 cm 展開した後，ろ紙を風乾する．これにニンヒドリン

のメタノール溶液（1 → 1000）を均等に噴霧した後，100

°C で数分間加熱するとき，Rf 約 0.65，0.43，0.36，0.30，

0.25，0.19，0.11 及び 0.10 にそれぞれ紫紅色のスポットを

認める．

純度試験

（１） α ―アミノ体窒素 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精

密に量り，希塩酸 50 mL を加え，油浴中で 5 時間還流す

る．冷後，ガラスろ過器（G 3）を用いてろ過し，ろ液を減

圧濃縮し約 2 mL とする．次に水 50 mL を加えて振り混

ぜた後，減圧で蒸発乾固する．同様の操作を 2 回繰り返し

た後，残留物に水を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．

この液 2 mL を正確に量り，バンスライクアミノ体窒素定

量装置に入れ，氷酢酸 3 mL，亜硝酸ナトリウム試液 12

mL 及び必要ならばオクチルアルコール 2 ～ 3 滴を加えて

強く振り混ぜ（300 回/分），発生するガスをアルカリ性過マ

ンガン酸カリウム試液に通じ，穏やかに振り混ぜながら吸収

させ，窒素の容量をガスビューレットで測定する．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

アミノ体窒素（N）の量（mg）＝ 測定値（mL）× F

F：アミノ体窒素換算表から求めた係数

この試験方法により定量するとき総窒素に対する α ―アミ

ノ体窒素の含量比は 0.46 ～ 0.61 である．

（２） イオウ 本品を乾燥し，その約 0.03 g を精密に量り，

過酸化水素試液 6 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法

により試験を行う．

総窒素に対するイオウの含量比は 0.08 ～ 0.13 である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.5 mL を加える（35

ppm 以下）．

乾燥減量 8.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 12.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.015 g を精密に量り，窒

素定量法により試験を行う．

貯 法 容 器 密閉容器．
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アミノ体窒素換算表（窒素 1 mL に対応するアミノ体窒素の量（mg））

気圧

mmHg

温度

°C

750 751 752 753 754 755 756 757 758 759 760 761

11

12

13

14

15

0.5855

0.5830

0.5805

0.5775

0.5750

0.5863

0.5836

0.5811

0.5784

0.5757

0.5870

0.5845

0.5820

0.5790

0.5765

0.5877

0.5852

0.5827

0.5800

0.5773

0.5885

0.5860

0.5835

0.5805

0.5780

0.5895

0.5868

0.5847

0.5815

0.5789

0.5900

0.5875

0.5850

0.5825

0.5795

0.5909

0.5884

0.5857

0.5831

0.5804

0.5915

0.5890

0.5865

0.5840

0.5810

0.5925

0.5899

0.5873

0.5846

0.5820

0.5935

0.5905

0.5880

0.5855

0.5830

0.5942

0.5915

0.5881

0.5862

0.5836

16

17

18

19

20

0.5725

0.5695

0.5670

0.5645

0.5615

0.5731

0.5704

0.5678

0.5651

0.5623

0.5740

0.5710

0.5685

0.5660

0.5630

0.5747

0.5720

0.5692

0.5666

0.5638

0.5755

0.5730

0.5700

0.5675

0.5645

0.5762

0.5736

0.5709

0.5681

0.5654

0.5770

0.5745

0.5715

0.5690

0.5660

0.5778

0.5751

0.5724

0.5677

0.5668

0.5785

0.5760

0.5730

0.5705

0.5675

0.5793

0.5766

0.5740

0.5712

0.5684

0.5800

0.5775

0.5745

0.5720

0.5690

0.5809

0.5782

0.5755

0.5728

0.5700

21

22

23

24

25

0.5590

0.5560

0.5530

0.5505

0.5475

0.5596

0.5568

0.5539

0.5511

0.5482

0.5605

0.5575

0.5545

0.5520

0.5490

0.5611

0.5584

0.5555

0.5526

0.5498

0.5620

0.5590

0.5560

0.5535

0.5505

0.5626

0.5598

0.5570

0.5541

0.5512

0.5635

0.5605

0.5575

0.5550

0.5520

0.5641

0.5615

0.5585

0.5556

0.5528

0.5650

0.5620

0.5595

0.5565

0.5535

0.5656

0.5629

0.5600

0.5571

0.5543

0.5665

0.5635

0.5610

0.5580

0.5550

0.5677

0.5644

0.5615

0.5586

0.5558

26

27

28

29

30

0.5445

0.5415

0.5385

0.5355

0.5325

0.5453

0.5423

0.5393

0.5364

0.5333

0.5460

0.5430

0.5400

0.5370

0.5340

0.5468

0.5438

0.5408

0.5379

0.5347

0.5475

0.5445

0.5415

0.5385

0.5355

0.5483

0.5453

0.5423

0.5392

0.5362

0.5490

0.5460

0.5430

0.5400

0.5370

0.5497

0.5468

0.5438

0.5408

0.5377

0.5505

0.5475

0.5445

0.5415

0.5385

0.5513

0.5483

0.5453

0.5423

0.5392

0.5520

0.5490

0.5460

0.5430

0.5400

0.5528

0.5498

0.5468

0.5438

0.5407

気圧

mmHg

温度

°C

762 763 764 765 766 767 768 769 770 771 772 773 774

11

12

13

14

15

0.5950

0.5925

0.5895

0.5870

0.5845

0.5957

0.5933

0.5904

0.5878

0.5851

0.5965

0.5940

0.5910

0.5885

0.5860

0.5972

0.5947

0.5921

0.5893

0.5867

0.5980

0.5955

0.5930

0.5900

0.5875

0.5988

0.5962

0.5937

0.5913

0.5881

0.5995

0.5970

0.5945

0.5915

0.5890

0.6004

0.5978

0.5952

0.5925

0.5898

0.6010

0.5985

0.5960

0.5935

0.5905

0.6020

0.5994

0.5967

0.5941

0.5913

0.6030

0.6000

0.5975

0.5950

0.5920

0.6037

0.6010

0.5983

0.5956

0.5929

0.6044

0.6018

0.5991

0.5964

0.5937

16

17

18

19

20

0.5815

0.5790

0.5765

0.5735

0.5705

0.5824

0.5797

0.5771

0.5743

0.5716

0.5830

0.5805

0.5780

0.5750

0.5725

0.5840

0.5813

0.5786

0.5758

0.5731

0.5850

0.5820

0.5795

0.5765

0.5740

0.5856

0.5828

0.5806

0.5774

0.5746

0.5865

0.5835

0.5810

0.5780

0.5755

0.5871

0.5844

0.5817

0.5789

0.5761

0.5880

0.5850

0.5825

0.5795

0.5770

0.5887

0.5859

0.5833

0.5803

0.5776

0.5895

0.5865

0.5840

0.5810

0.5785

0.5902

0.5875

0.5848

0.5820

0.5796

0.5910

0.5882

0.5856

0.5828

0.5800

21

22

23

24

25

0.5680

0.5650

0.5625

0.5595

0.5565

0.5688

0.5659

0.5631

0.5601

0.5573

0.5695

0.5665

0.5640

0.5610

0.5580

0.5702

0.5675

0.5648

0.5617

0.5587

0.5710

0.5680

0.5655

0.5625

0.5595

0.5718

0.5690

0.5661

0.5632

0.5603

0.5725

0.5695

0.5670

0.5640

0.5610

0.5733

0.5705

0.5676

0.5647

0.5618

0.5740

0.5715

0.5685

0.5655

0.5625

0.5748

0.5720

0.5691

0.5662

0.5633

0.5755

0.5730

0.5700

0.5670

0.5640

0.5763

0.5736

0.5706

0.5677

0.5648

0.5771

0.5743

0.5714

0.5685

0.5656

26

27

28

29

30

0.5535

0.5505

0.5475

0.5445

0.5415

0.5543

0.5513

0.5483

0.5453

0.5421

0.5550

0.5520

0.5490

0.5460

0.5430

0.5558

0.5528

0.5498

0.5468

0.5436

0.5565

0.5535

0.5505

0.5475

0.5445

0.5573

0.5543

0.5513

0.5483

0.5451

0.5580

0.5550

0.5520

0.5490

0.5460

0.5588

0.5558

0.5528

0.5497

0.5466

0.5595

0.5565

0.5535

0.5505

0.5475

0.5603

0.5573

0.5542

0.5512

0.5481

0.5610

0.5580

0.5550

0.5520

0.5490

0.5618

0.5588

0.5557

0.5527

0.5496

0.5640

0.5596

0.5565

0.5535

0.5503

ただし，1 mmHg ＝ 0.133 kPa
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108187

ハルシノニド
Halcinonide

C24H32ClFO5：454.96

本品を乾燥したものは定量するとき，ハルシノニド

（C24H32ClFO5）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末である．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール又はエタノ

ールに溶けにくく，エーテルに極めて溶けにくく，水にほと

んど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg をエタノール 40 mL に溶かし，2，6―ジ―

第三ブチル―p―クレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20 分

間加熱するとき，液は青緑色を呈する．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL 及びフェーリング

試液 1 mL を加えて加熱するとき，赤褐色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 236 ～ 240 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品及びハルシノニド標準品を乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとハルシノニド標準品のスペクトルを比較する

とき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の

吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕25D：＋150 ～ ＋160°（乾燥後，0.2 g，クロロ
ホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本品 0.050 g をメタノール/クロロ

ホルム混液（1：1）5 mL に溶かし，試料溶液とする．この

液 2 mL を正確に量り，メタノール/クロロホルム混液

（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/酢酸エチル混液（5：1）を展開

溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及びハルシノニド標準品を乾燥し，その約

0.02 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，

正確に 50 mL とする．この液 10 mL ずつを正確に量り，

それぞれに内標準溶液 10 mL を正確に加えた後，メタノー

ルを加えて 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク高さに対

するハルシノニドのピーク高さの比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 酢酸プレドニゾロン（日局）のメタノール溶液

（1 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m のオクタデシルシリル化シリカゲ
ルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（3：2）

流量：ハルシノニドの保持時間が約 20 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ハルシノニドの順に溶出し，

その分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

109417

パルミチン酸デキサメタゾン
Dexamethasone Palmitate

C38H59FO6：630.87

本品を乾燥したものは定量するとき，パルミチン酸デキサ

メタゾン（C38H59FO6）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはない．

本品はアセトニトリル，メタノール，エタノール，イソプ

ロパノール，エーテル又はジオキサンに極めて溶けやすく，

アセトンに溶けやすく，水又は n―ヘプタンにほとんど溶け

ない．

融点：約 60 °C

ハルシノニド448



遊離脂肪酸の量（%）

＝
a
b
× 2.5 × 10－6 × 256.43 ×

1
S
× 100

パルミチン酸デキサメタゾン（C38H59FO6）の量（mg）

＝ パルミチン酸デキサメタゾン標準品の量（mg）×
QT

QS

確認試験

（１） 本品 4 mg をエタノール 40 mL に溶かし，2，6―ジ―

第三ブチル―p―クレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20 分

間加熱するとき，液は緑色を呈する．

（２） 本品 0.02 g にメタノール 1 mL を加え，加温して

溶かし，フェーリング試液 1 mL を加えて加熱するとき，

赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液はフッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

237 ～ 241 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品及びパルミチン酸デキサメタゾン標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験

を行い，本品のスペクトルとパルミチン酸デキサメタゾン標

準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

波数のところに同様の強度の吸収を認める．もし，これらの

スペクトルに差を認めるときは，本品及びパルミチン酸デキ

サメタゾン標準品をアセトンに溶かした後，アセトンを蒸発

し，残留物につき，同様に試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋65 ～ ＋68°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 遊離脂肪酸 本品約 0.10 g を精密に量り，20 mL

の共栓試験管に入れ，イソプロパノール/n―ヘプタン/0.5

mol/L 硫酸試液の混液（40：10：1）5 mL を正確に加え，

振り混ぜて溶かす．これに n―ヘプタン 3 mL 及び水 4

mL を正確に加え，試験管を上下に 10 回転倒し混合する．

15 分間静置した後，10 mL の円錐底試験管に上層 3 mL

を正確に量り，これにナイルブルー試液 1 mL を加え，窒

素を通じながら，0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定す

る．ただし，滴定の終点は液の淡青色が淡赤紫色に変わると

きとする．別にパルミチン酸標準液 1 mL を正確に量り，

20 mL の共栓試験管に入れイソプロパノール/n―ヘプタン/

0.5 mol/L 硫酸試液の混液（40：10：1）5 mL を正確に加

えて混合する．これに n―ヘプタン 2 mL 及び水 4 mL を

正確に加え，試験管を上下に 10 回転倒し混合する．15 分

間静置した後，10 mL の円錐底試験管に上層 3 mL を正確

に量り，以下同様に操作して滴定する（0.5 % 以下）．

a：試料を用いたときの 0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液の

消費量（mL）

b：標準液を用いたときの 0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液

の消費量（mL）

2.5：標準液のパルミチン酸量（�mol/L）
256.43：パルミチン酸の分子量

S：試料採取量（g）

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.020 g を移動相 20 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移

動相を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 40�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積

を自動積分法により測定するとき，試料溶液のパルミチン酸

デキサメタゾン以外のピークの合計面積は，標準溶液のパル

ミチン酸デキサメタゾンのピーク面積より大きくない（2.0

% 以下）．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：50 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水混液（17：3）

流量：パルミチン酸デキサメタゾンの保持時間が約 13 分

になるように調整する．

カラムの選定：本品及びノナデカン酸デキサメタゾン 2

mg ずつをエタノール 50 mL に溶かす．この液 40

�L につき，上記の条件で操作するとき，本品，ノナデ
カン酸デキサメタゾンの順に溶出し，その分離度が 10

以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 40�L から得たパルミチン酸デキサ
メタゾンのピーク高さが 30 ～ 60 mm になるように

調整する．また，標準溶液 1 mL を正確に量り，移動

相を加えて正確に 20 mL とする．この液 40�L を注
入するとき，パルミチン酸デキサメタゾンのピーク面積

がカウントされるものとする．

面積測定範囲：パルミチン酸デキサメタゾンの保持時間の

約 2 倍の範囲

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.2 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及びパルミチン酸デキサメタゾン標準品を乾燥

し，その約 0.02 g ずつを精密に量り，それぞれをエタノー

ルに溶かし，正確に 20 mL とする．この液 5 mL ずつを

正確に量り，それぞれに内標準溶液 5 mL を正確に加えた

後，移動相を加えて 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液
体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するパルミチン酸デキサメタゾンのピーク面積の比

QT 及び QS を求める．

内標準溶液 ノナデカン酸デキサメタゾンのエタノール溶液

（1 → 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/イソプロパノール混液（17：3）
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流量：パルミチン酸デキサメタゾンの保持時間が約 5 分

になるように調整する．

カラムの選定：本品及びノナデカン酸デキサメタゾン 2

mg ずつをエタノール 20 mL に溶かす．この液 10

�L につき，上記の条件で操作するとき，本品，ノナデ
カン酸デキサメタゾンの順に溶出し，その分離度が 6

以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102728

ハロプロジン
Haloprogin

C9H4Cl3IO：361.39

本品を乾燥したものは定量するとき，ハロプロジン

（C9H4Cl3IO）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄褐色の結晶性の粉末で，においはな

いか，又はわずかにフェノールようのにおいがある．

本品はアセトン又はクロロホルムに溶けやすく，エーテル

にやや溶けやすく，メタノール又はエタノールにやや溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100）0.5 mL に硫

酸 2 mL を加え，水浴上で 2 分間加熱し，冷後，クロロホ

ルム 2 mL を加え，振り混ぜて静置するとき，クロロホル

ム層は赤紫色～淡赤紫色を呈する．また，本品の無水エタノ

ール溶液（1 → 100）0.5 mL に水酸化ナトリウム試液 2

mL を加え，水浴上で 2 分間加熱後，希硫酸を加えて酸性

とし，クロロホルム 2 mL を加えて振り混ぜるとき，クロ

ロホルム層は赤紫色～淡赤紫色を呈しない．

（２） 本品の無水エタノール溶液（1 → 10000）につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 287 ～ 290 nm 及び 296 ～ 299 nm に吸収の極大を

示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2200 cm－1 付近に吸

収を認める．

融 点 110 ～ 114 °C

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g にアセトン 10 mL を加えて溶かし，

メチルレッド試液 2 滴及び 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

液 3.0 mL を加えるとき，液の色は黄色である．

（２） 重金属 本品 4.0 g にアセトン 60 mL を加えて溶

かし，希酢酸 4 mL 及び水を加えて 100 mL とし，ろ過す

る．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 50 mL をとり，

これを検液とし，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL

にアセトン 30 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（10 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 遊離ヨウ素 本品 0.10 g に水 5 mL 及びヨウ化カ

リウム試液 0.5 mL を加え，振り混ぜた後，ろ過し，ろ液

にデンプン試液 1 mL を加えるとき，液は青色を呈しない．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g に酢酸エチルを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，酢酸エチルを加えて正確に 100 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用い

て調製した薄層板にスポットする．次にヘキサン/アセトン

混液（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，500

mL のフラスコに入れ，メタノール 15 mL を加えて溶かし，

この液を冷水中で振り混ぜながら新たに製した水素化ホウ素

ナトリウムのメタノール溶液（3 → 100）10 mL を少量ず

つ加え，全量を加え終わった後，発泡がやむまで更によく振

り混ぜる．次に水 30 mL 及び塩酸 40 mL を加えて強酸性

とし，これにクロロホルム 7 mL を加え，0.05 mol/L ヨウ

素酸カリウム液で滴定する．ただし，滴定の終点はクロロホ

ルム層が脱色して無色に変わるときとする．

貯 法 容 器 気密容器．

105008

パンテノール
Panthenol

パントテニールアルコール

C9H19NO4：205.25

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，D―パンテ

ノール（C9H19NO4）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色～微黄色の粘稠な液体又は白色の結晶性の

塊又は無色～微黄色の粘稠な液体と白色の結晶性の塊の混合

物で，わずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い．

本品は水又はエタノールと混和する．

本品はエーテルに溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 20）はアルカリ性である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え

て溶かし，これに硫酸銅試液 1 滴を加えるとき，液は紫色

を呈する．

ハロプロジン450
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（２） 本品 0.05 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え

て 1 分間煮沸し，冷後，希塩酸 2 mL 及び塩化第二鉄試液

2 滴を加えるとき液は黄色を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋29.0 ～ ＋32.0°（脱水物に換算して 0.5
g，水，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて混和すると

き，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.30 g に水 10 mL を加えて混和し，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

として試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL

を加える（0.047 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて混和し，

希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL として試験を行う．

比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（４） アルカロイド 本品 0.20 g に水 5 mL を加えて混

和し，モリブデン酸アンモニウム試液 0.5 mL 及びリン酸

溶液（1 → 10）0.5 mL を加え 30 分間放置するとき，液

は白色の混濁を生じない．

水 分 2.0 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 1.5 g を精密に量り，正確に 0.5 mol/L 塩

酸 30 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 2 時間加

熱し，冷後，0.5 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指

示薬：ブロムチモールブルー試液 3 滴）．同様の方法で空試

験を行う．

0.5 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 102.63 mg C9H19NO4

貯 法 容 器 気密容器．

105013

パントテニールエチルエーテル
Pantothenyl Ethyl Ether

C11H23NO4：233.30

本品は定量するとき，換算した脱水物に対しパントテニー

ルエチルエーテル（C11H23NO4）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色～淡黄色の澄明の粘性の液で，わずかに特

異なにおいがあり，味はやや苦い．

本品は水，メタノール，エタノール，イソプロパノール，

アセトン又はエーテルと混和する．

本品は吸湿性である．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は約 10 である．

確認試験 本品約 10 mg を共栓試験管に入れ，薄めたピリジ

ン（1 → 2）2 mL，アスコルビン酸溶液（1 → 200）1 mL

及びニンヒドリン試液 1 mL を加え，水浴中で 25 分間加

熱するとき，液は濃赤紫色を呈する．この液を冷後，激しく

振り混ぜるとき，液は紫色を呈する．

比 重 d2020：1.072 ～ 1.075

旋 光 度 〔α〕20D：＋27.5 ～ ＋29.5°（脱水物換算，10.0 g，
水 100 mL，100 mm）．

屈 折 率 n20D：1.474 ～ 1.476

純度試験 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

水 分 0.5 % 以下（2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，250 mL のフラスコ

に入れ，0.1 mol/L 過塩素酸 50 mL を正確に加え，還流冷

却器を付け，水浴中で 5 時間加熱する．冷後，過量の過塩

素酸を 0.1 mol/L フタル酸水素カリウム・氷酢酸液で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.330 mg C11H23NO4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

008200

ビオチン
Biotin

ビタミン H

C10H16N2O3S：244.31

本品を乾燥したものは定量するとき，ビオチン

（C10H16N2O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味

はない．

本品は氷酢酸に溶けにくく，水，エタノール又は n―ブタ

ノールに極めて溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほ

とんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 231 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 10000）5 mL に p―ジ

メチルアミノシンナムアルデヒド試液 1 mL 及び硫酸 3 滴

を加えて振り混ぜるとき，液はだいだい色～赤色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法によって測定するとき，波数 3316 cm－1，1708

cm－1，1687 cm－1，1481 cm－1，1320 cm－1 及 び 1274 cm－1

付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋89 ～ ＋93°（乾燥後，0.4 g，希水酸化
ナトリウム試液，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試

液 10 mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.70 g をケルダールフラスコに入れ，硝

酸 5 mL 及び硫酸 2 mL を加え，フラスコの口に小漏斗を

のせ，白煙が発生するまで注意して加熱する．冷後，硝酸 2
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 24.431 mg C10H16N2O3S
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mL ずつを 2 回加えて加熱し，更に強過酸化水素水 2 mL

ずつを数回加えて液が無色～微黄色となるまで加熱を続ける．

冷後，飽和シュウ酸アンモニウム溶液 2 mL を加え，再び

白煙が発生するまで加熱濃縮する．冷後，水を加えて 5 mL

とし，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を

行う（2.8 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，薄めた強アンモニア

水（7 → 100）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料

溶液とする．試料溶液 1 mL を正確に量り，薄めた強アン

モニア水（7 → 100）を加えて正確に 500 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグ

ラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄

層板にスポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液

（5：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板

を風乾し，更に 105 °C で 30 分間乾燥する．これに p―ジ

メチルアミノシンナムアルデヒドのエタノール溶液（1 →

500）/硫酸のエタノール溶液（1 → 50）混液（1：1）を均等

に噴霧するとき，赤色の単一スポットを認めるか，又は他の

スポットを認めても標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液 20 mL を正確に加え，振り混

ぜて溶かした後，過量の水酸化ナトリウムを 0.1 mol/L 塩

酸で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．

同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

008201

ビスイブチアミン
Bisibuthiamine

C32H46N8O6S2：702.89

本品を乾燥したものは定量するとき，ビスイブチアミン

（C32H46N8O6S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはないか，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はメタノールに溶けやすく，エタノールにやや溶けや

すく，イソブタノールに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．

融点：約 143 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をメタノール 5 mL に溶かし，塩酸ヒ

ドロキシルアミン溶液（3 → 20）/水酸化ナトリウム溶液（3

→ 20）混液（1：1）2 mL を加え，50 ～ 60 °C の水浴中

で 2 分間加温した後，塩酸 0.8 mL 及び塩化第二鉄試液 1

滴を加え，更に水 8 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈す

る．

（２） 本品 5 mg をメタノール 1 mL に溶かし，水 2 mL，

塩酸システイン溶液（1 → 100）1 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 1 mL を加えて振り混ぜ，30 分間放置する．次に水

酸化ナトリウム試液 2 mL 及びフェリシアン化カリウム試

液 1 mL を加え，更にイソブタノール 5 mL を加え，2 分

間激しく振り混ぜて放置し，紫外線（主波長 365 nm）を照

射するとき，イソブタノール層は青紫色の蛍光を発する．こ

の蛍光は酸性にすると消え，アルカリ性に戻すと再び現れる．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をエタノール 20 mL に加温して

溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g を希硝酸 6 mL に溶かし，水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液には 0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL を加える（0.018 % 以

下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g を希塩酸 2 mL に溶かし，水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸 2 mL 及び水を

加えて 50 mL とする（0.017 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） チオクロム反応陽性物質 本品を乾燥し，その 0.10

g を量り，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，水

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に脱水

物に換算した塩酸チアミン標準品 0.100 g をとり，0.1

mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，水を加えて正確

に 200 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，0.001

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 500 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 2 mL ずつを正確に量り，そ

れぞれ共栓遠心沈殿管に入れ，酸性塩化カリウム試液 3 mL

を加えて振り混ぜ，次にチアミン定量用臭化シアン試液 3

mL を加えて振り混ぜた後，水酸化ナトリウム溶液（3 →

10）2 mL を加え，更にイソブタノール 10 mL を正確に加

え，密栓して 2 分間激しく振り混ぜて放置する．イソブタ

ノール層をとり，紫外線（主波長 370 nm）を照射するとき，

試料溶液の蛍光は標準溶液の蛍光より濃くない（塩酸チアミ

ンとして 0.10 % 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.100 g をとり，メタノールを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に光を遮ぎ

り，酢酸エチル/メタノール/水/氷酢酸混液（90：55：14：

1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾

ビスイブチアミン452



ビスイブチアミン（C32H46N8O6S2）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
AT － AT′
AS － AS′

× 1.042

H
N

N CH2 C COOH
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する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，水を加えて正確

に 200 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，塩酸シス

テイン溶液（1 → 1000）5 mL 及び水酸化ナトリウム試液

2 mL を加え，振り混ぜた後，30 分間放置し，0.1 mol/L

塩酸試液を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別

に塩酸チアミン標準品（あらかじめ塩酸チアミン（日局）と

同様の方法で水分（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）を測定

しておく）約 0.1 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 10

mL を加えて溶かし，水を加えて正確に 200 mL とする．

この液 2 mL を正確に量り，0.001 mol/L 塩酸試液を加え

て正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液 5 mL

ずつを，褐色共栓試験管 T 及び T′に正確に量り，T には

チアミン定量用臭化シアン試液 3.0 mL を加えて振り混ぜ，

水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）5.0 mL を速やかに加え

て振り混ぜる．T′には水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）

5.0 mL を加えて振り混ぜ，チアミン定量用臭化シアン試液

3.0 mL を加えて振り混ぜる．別に標準溶液 5 mL ずつを

褐色共栓試験管 S 及び S′に正確に量り，試料溶液と同様

に操作する．これらの液につき，水を対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液から行

ったそれぞれの液の波長 368 nm における吸光度 AT，AT′，

AS 及び AS′を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

003617

L―ヒスチジン
L―Histidine

C6H9N3O2：155.15

本品を乾燥したものは定量するとき，L―ヒスチジン

（C6H9N3O2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノー

ル又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 2000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，水浴中で 3 分間加熱するとき，液は青紫

色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2020 cm－1，1634 cm－1，

1587 cm－1 及び 1315 cm－1 付近に吸収を認める．もし，吸

収の位置が異なる場合には，本品を最少量の水に溶かした後，

60 °C で濃縮乾固したものにつき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋11.8 ～ ＋12.8°（乾燥後，5.5 g，6 mol/L
塩酸試液，50 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 50 mL に溶かした液の pH は 7.0 ～

8.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.40 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g に水 30 mL 及び希塩酸 2.5 mL

を加えて溶かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL に希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g に希塩酸 4.5 mL 及び水 0.5 mL

を加えて溶かし，これを検液とし，装置 B を用いる方法に

より試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.20 g を水 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に n―プロパノール/

強アンモニア水混液（67：33）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を 100 °C で 30 分間乾燥する．これに

ニンヒドリンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した

後，80 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，ギ酸

2 mL に溶かし，氷酢酸 50 mL を加え，激しくかき混ぜな

がら，0.1 mol/L 過塩素酸を用いて通常の滴定速度の約 1/3

の割合で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 15.515 mg C6H9N3O2

貯 法 容 器 気密容器．
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＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
FS － FS′

×
1
250

ビスブチチアミン（C32H46N8O6S2）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
FS － FS′

× 1.042

109086

ビスブチチアミン
Bisbutytiamine

o―ブチリルチアミンジスルフィド

C32H46N8O6S2：702.89

本品を乾燥したものは定量するとき，ビスブチチアミン

（C32H46N8O6S2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはないか，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はメタノール又はクロロホルムに溶けやすく，エタノ

ールにやや溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

本品は希塩酸に溶ける．

融点：129 ～ 135 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg にメタノール 1 mL を加え，加温して溶

かし，水 2 mL，塩酸システイン溶液（1 → 100）2 mL 及

び水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて振り混ぜ，5 分間

放置する．次に水酸化ナトリウム試液 2 mL 及びフェリシ

アン化カリウム試液 1 mL を加えて振り混ぜた後，イソブ

タノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り混ぜて放置し，

紫外線下で観察するとき，イソブタノール層は青紫色の蛍光

を発する．この蛍光は酸性にすると消え，アルカリ性に戻す

と再び現れる．

（２） 本品 0.05 g にメタノール 5 mL を加えて溶かし，

塩酸ヒドロキシルアミン溶液（3 → 20）/水酸化ナトリウム

溶液（3 → 20）混液（1：1）2 mL を加え，50 ～ 60 °C

の水浴中で 2 分間加温した後，塩酸 0.8 mL 及び塩化第二

鉄試液 0.5 mL を加え，更に水 8 mL を加えるとき，液は

赤紫色を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にメタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） チオクロム反応陽性物質 本品を乾燥し，その約 0.1

g を精密に量り，酸性塩化カリウム試液を加えて溶かし，

正確に 200 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミン

標準品（あらかじめ塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水

分を測定しておく）約 0.1 g を精密に量り，0.001 mol/L

塩酸試液を加えて溶かし，正確に 1000 mL とし，この液 2

mL を正確に量り，酸性塩化カリウム試液を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液それ

ぞれ 5 mL ずつを共栓遠心沈殿管 T，T′，S 及び S′に正

確に量り，以下定量法と同様に操作し，各イソブタノール層

の蛍光の強さ FT，FT′，FS 及び FS′を測定する．次式によ

って計算するとき，チオクロム反応陽性物質の量は 0.5 %

以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，メタ

ノール 20 mL 及び 0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて

溶かし，水を加えて正確に 1000 mL とする．この液 2 mL

を正確に量り，塩酸システイン溶液（1 → 1000）1 mL 及

び pH 13.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩

衝液 2 mL を加え，37±2 °C の水浴中で正確に 20 分間加

温する．直ちに酸性塩化カリウム試液を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品（あら

かじめ塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水分を測定して

おく）約 0.1 g を精密に量り，0.001 mol/L 塩酸試液を加

えて溶かし，正確に 1000 mL とする．この液 2 mL を正

確に量り，塩酸システイン溶液（1 → 1000）1 mL 及び

pH 13.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液

2 mL を加え，直ちに酸性塩化カリウム試液を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液 5 mL ずつを共

栓遠心沈殿管 T 及び T′に正確に量り，T にはチアミン定

量用臭化シアン試液 3 mL を加えて振り混ぜた後，水酸化

ナトリウム溶液（3 → 10）2 mL を速やかに加えて振り混

ぜ，イソブタノール 15 mL を正確に加え，密栓して 2 分

間激しく振り混ぜる．T′には水酸化ナトリウム溶液（3 →

10）2 mL を加えて振り混ぜ，チアミン定量用臭化シアン試

液 3 mL を加えて振り混ぜ，イソブタノール 15 mL を正

確に加え，密栓して 2 分間激しく振り混ぜる．別に標準溶

液 5 mL ずつを共栓遠心沈殿管 S 及び S′に正確に量り，

以下試料溶液と同様に操作する．各遠心沈殿管を緩速度で 2

分間遠心分離した後，各イソブタノール層を別の試験管にと

り，必要ならば無水硫酸ナトリウム 1 ～ 2 g を少量ずつ

加え，穏やかに振り混ぜた後，放置し，澄明なイソブタノー

ル液をとる．これらの液につき，蛍光光度法により試験を行

い，波長 370 nm 付近における励起の極大波長及び波長

440 nm 付近における蛍光の極大波長における蛍光の強さ

FT，FT′，FS 及び FS′を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
FS － FS′

×
1
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ビスベンチアミン（C38H42N8O6S2）量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
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× 1.143

008202

ビスベンチアミン
Bisbentiamine

ベンゾイルチアミンジスルフィド

C38H42N8O6S2：770.92

本品を乾燥したものは，定量するとき，ビスベンチアミン

（C38H42N8O6S2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はやや苦い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにやや溶け

にくく，エタノールに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

融点：140 ～ 144 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg にメタノール 1 mL を加え，加温して溶

かし，水 2 mL，塩酸システイン溶液（1 → 100）2 mL 及

び水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて振り混ぜ，5 分間

放置する．次に水酸化ナトリウム試液 2 mL 及びフェリシ

アン化カリウム試液 1 mL を加えて振り混ぜた後，イソブ

タノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り混ぜて放置し，

紫外線下で観察するとき，イソブタノール層は青紫色の蛍光

を発する．この蛍光は酸性にすると消え，アルカリ性に戻す

と再び現れる．

（２） 本品 0.05 g にメタノール 5 mL を加え，加温して

溶かし，塩酸ヒドロキシルアミン溶液（3 → 20）/水酸化ナ

トリウム溶液（3 → 20）混液（1：1）2 mL を加え，50 ～

60 °C の水浴中で 2 分間加温した後，塩酸 0.8 mL 及び塩

化第二鉄試液 0.5 mL を加え，更に水 8 mL を加えるとき，

液は赤紫色を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にメタノール 20 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） チオクロム反応陽性物質 本品を乾燥し，その約 0.1

g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶か

し，酸性塩化カリウム試液を加えて正確に 200 mL とし，

試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品（あらかじめ塩酸

チアミン（日局）と同様の方法で水分を測定しておく）約

0.1 g を精密に量り，0.001 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，

正確に 1000 mL とし，この液 2 mL を正確に量り，酸性

塩化カリウム試液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ 5 mL ずつを共栓

遠心沈殿管 T，T′，S 及び S′に正確に量り，以下定量法

と同様に操作し，各イソブタノール層の蛍光の強さ FT，FT′，

FS 及び FS′を測定する．次式により計算するとき，チオク

ロム反応陽性物質の量は 0.2 % 以下である．

乾燥減量 0.50 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.11 g を精密に量り，メタ

ノール 20 mL 及び 0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて

溶かし，水を加えて正確に 1000 mL とする．この液 2 mL

を正確に量り，塩酸システイン溶液（1 → 1000）1 mL 及

び pH 13.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩

衝液 2 mL を加え，37±2 °C の水浴中で正確に 20 分間加

温する．直ちに酸性塩化カリウム試液を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品（あら

かじめ塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水分を測定して

おく）約 0.1 g を精密に量り，0.001 mol/L 塩酸試液を加

えて溶かし，正確に 1000 mL とする．この液 2 mL を正

確に量り，塩酸システイン溶液（1 → 1000）1 mL 及び

pH 13.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液

2 mL を加え，直ちに酸性塩化カリウム試液を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液 5 mL ずつを共

栓遠心沈殿管 T 及び T′に正確に量り，T にはチアミン定

量用臭化シアン試液 3 mL を加えて振り混ぜた後，水酸化

ナトリウム溶液（3 → 10）2 mL を速やかに加えて振り混

ぜ，イソブタノール 15 mL を正確に加え，密栓して 2 分

間激しく振り混ぜる．T′には水酸化ナトリウム溶液（3 →

10）2 mL を加えて振り混ぜ，チアミン定量用臭化シアン試

液 3 mL を加えて振り混ぜ，イソブタノール 15 mL を正

確に加え，密栓して 2 分間激しく振り混ぜる．別に標準溶

液 5 mL ずつを共栓遠心沈殿管 S 及び S′に正確に量り，

以下試料溶液と同様に操作する．各遠心沈殿管を緩速度で 2

分間遠心分離した後，各イソブタノール層を別の試験管にと

り，必要ならば無水硫酸ナトリウム 1 ～ 2 g を少量ずつ

加え，穏やかに振り混ぜた後，放置し，澄明なイソブタノー

ル液をとる．これらの液につき，蛍光光度法により試験を行

い，波長 370 nm 付近における励起の極大波長及び 440

nm 付近における蛍光の極大波長における蛍光の強さ FT，

FT′，FS 及び FS′を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．
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ビダラビン
Vidarabine

アデニンアラビノシド

C10H13N5O4：267.24

本品を乾燥したものは定量するとき，ビダラビン

（C10H13N5O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，氷酢酸に溶け

にくく，水又はエタノールに極めて溶けにくく，エーテルに

ほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

融点：約 250 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg にクエン酸の無水酢酸溶液（1 → 50）

0.5 mL を加え，水浴上で 5 分間加熱するとき，液は赤紫

色を呈する．

（２） 本品の水溶液（3 → 10000）3 mL をとり，新たに製

したオルシンのエタノール溶液（1 → 10）0.2 mL 及び硫

酸第二鉄アンモニウムの塩酸溶液（1 → 1000）3 mL を加

えて沸騰水浴上で 20 分間加熱するとき，液は緑色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 80000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 257 ～

261 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.3 g にジメチルスルホキシド 10 mL を加え

て溶かし，試料溶液とする．試料溶液 1 mL に過ヨウ素酸

ナトリウム溶液（1 → 1250）30 mL を加え，直ちに振り混

ぜた後，室温で 15 分間放置後，水を対照として，紫外可視

吸光度測定法により，波長 300 nm における吸光度を測定

する．別にジメチルスルホキシド 1 mL に過ヨウ素酸ナト

リウム溶液（1 → 1250）30 mL を加え，同様に操作を行い，

これらの吸光度を比較するとき，その差は 0.05 以下である．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（259 nm）：557 ～ 577（乾燥後，0.02 g，水，

2000 mL）．

旋 光 度 〔α〕20D：＋5 ～ ＋7°（乾 燥 後，0.5 g，0.1 mol/L

塩酸，200 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.030 g に移動相を加えて溶かし，

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に本品 0.030 g

及びアデニン 0.035 g に移動相を加えて溶かし，100 mL

とする．この液 2 mL をとり，移動相を加えて 100 mL と

して標準溶液とする．標準溶液 10�L につき次の条件で液
体クロマトグラフ法により試験を行うとき，ビダラビン，ア

デニンの順に溶出する．試料溶液 10�L につき，標準溶液
のクロマトグラムを参考にアデニンの保持時間が過ぎるまで

試験するとき，ビダラビン以外のピークを認めない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用スルホン化シリカゲ
ルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：pH 4.6 の 0.1 mol/L リン酸二水素カリウム緩衝

液

流量：ビダラビンの保持時間が約 4 分となるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき上記の条件で操作
し，分離度を求め，4.0 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液のビダラビンのピークが約 6 cm に

なるように調整する．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.080 g を精密に量り，氷

酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正す

る．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 13.362 mg C10H13N5O4

貯 法 容 器 気密容器．
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ビチオノール
Bithionol

C12H6Cl4O2S：356.05

本品を乾燥したものは定量するとき，ビチオノール

（C12H6Cl4O2S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～灰白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール又は無水エタノールにやや溶けやすく，

エーテルにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100）5 mL に塩化

第二鉄試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の無水エタノール溶液（1 → 50000）につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 306 ～ 310 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3360 cm－1，1564

ビダラビン456



0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 35.605 mg C12H6Cl4O2S

cm－1，1454 cm－1 及び 729 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 187 ～ 190 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 2.0 g を分解フラスコにとり，硝酸 5

mL 及び硫酸 2 mL を加え，フラスコの口に小漏斗をのせ，

白煙が発生するまで注意して加熱する．冷後，硝酸 2 mL

ずつを 2 回加えて加熱し，更に強過酸化水素水 2 mL ずつ

を数回加えて液が無色～微黄色となるまで加熱する．冷後，

飽和シュウ酸アンモニウム溶液 2 mL を加え，再び白煙が

発生するまで加熱する．冷後，水を加えて 5 mL とし，こ

れを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う（1

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g を無水エタノール 10 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，無

水エタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とす

る．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．ただし，スポットの大きさは直径 6 ～ 10

mm とする．次に四塩化炭素/ヘキサン/イソプロパノール/

氷酢酸混液（20：6：2：1）を展開溶媒として約 13 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長：254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.15 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，メタ

ノール 50 mL に溶かし，水 5 mL を加え，0.1 mol/L 水

酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．
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ヒドロキシエチルデンプン 200000
Hydroxyethylated Starch 200000

本品はモチトウモロコシデンプン（waxysorghum

starch）をエチレンオキシドでヒドロキシエチル化した後，

部分加水分解したもので，平均分子量は約 200000 である．

本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロキシエトキシ

ル基〔（―OC2H4OH：61.06）として〕19.43 ～ 21.08 % を含

む．

性 状 本品は白色の粉末で，におい及び味はない．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エタノール，

イソプロパノール又はアセトンにほとんど溶けない．

本品の水溶液（3 → 50）の pH は 5.0 ～ 7.0 である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にヨウ素試液 1 滴

を加えるとき，液は赤色～赤褐色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 3000）1 mL にアントロン試液

2 mL を加えるとき，液は青緑色を呈し，徐々に暗青緑色に

変わる．更に薄めた硫酸（1 → 2）1 mL 又は氷酢酸 1 mL

を加えても液の色は変化しない．

旋 光 度 〔α〕20D：＋180.0 ～ ＋188.0°（乾燥後，3 g，水，50
mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.15 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 2.0 mL を加える（0.48 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（５） 窒素 本品を乾燥し，その約 2 g を精密に量り，窒

素定量法により試験を行うとき，窒素（N：14.007）の量は

0.010 % 以下である．ただし，分解に用いる硫酸の量は 10

mL とし，加える水酸化ナトリウム溶液（2 → 5）の量は

45 mL とする．

（６） 還元性物質 本品を乾燥し，その 3.00 g を正確に量

り，水を加えて加温して溶かし，冷後，正確に 50 mL とし，

試料溶液とする．別にブドウ糖を 105 °C で 6 時間乾燥し，

その 0.300 g を正確に量り，水を加えて溶かし，正確に

500 mL とし，比較液とする．試料溶液及び比較液それぞれ

5 mL ずつを正確に量り，水を加えて正確に 50 mL とする．

それぞれの液 5 mL を正確に量り，アルカリ銅試液 5 mL

を正確に加え，水浴中で 15 分間加熱する．冷後，ヨウ化カ

リウム溶液（1 → 40）1 mL 及び希硫酸 1.5 mL を加え，

0.005 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デ

ンプン試液 2 mL）．

試料溶液に対する滴定量は比較液に対する滴定量以上であ

る．

（７） イソプロパノール及びエチレングリコール 本品 5.0

g を正確に量り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，

試料溶液とする．別にイソプロパノール 0.025 g 及び水分

測定用エチレングリコール 0.150 g を正確に量り，水を加

えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，

水を加えて 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液それぞれ 2.0�L ずつをとり，次の条件でガスクロ
マトグラフ法によって試験を行うとき，試料溶液のイソプロ

パノールのピーク高さは標準溶液のそれより小さい．また，

試料溶液のエチレングリコールのピーク面積は標準溶液のそ

れより小さい．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1.5 m のガラス製カラム

に 150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用多孔性ポリ
マーを充てんする．

カラム温度：200 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：毎分 50 ～ 60 mL の一定量になるように調整する．

ヒドロキシエチルデンプン 200000 457



極限粘度 ＝
ln
試料溶液の流下時間（秒）
水の流下時間（秒）
試料の採取量（g）

18

124

500mL三角コルベン付�

内径2（開口部）�

内径2（開口部）�

Ｇ�

38

242
236

70

47

16

Ｈ�
64

5651

25

65
内径2

内径4

内径9

内径2

ラセン1.75厚.  23段、ピッチ8.5

内径1 A

243

内径28

外径 8

B
90

54

D10

C

E

F

137

13

296

内径3.5

内径約12.5

数字はmmを示す。�

A：二酸化炭素導入管

B：分解フラスコ

C：空冷管

D：ガス洗浄器

E：ヨウ化エチル吸収管

F：エチレン吸収管

G：臭素吸収管

H：ガラス共栓コック

F 及び G 中の―OC2H4OH 含量（a %）

＝
0.05 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の量（mL）

試料の採取量（mg）
× 3.053

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 1.50 % 以下（1 g）．

粘 度

（１） ヒドロキシエチルデンプン 本品を乾燥し，その約

0.4 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL

とし，試料溶液とする．試料溶液及び水につき，25±0.02

°C で粘度測定法により試験を行うとき，次の式によって計

算される極限粘度は 0.14 ～ 0.20 である．

（２） 高分子分画 本品を乾燥し，その約 6 g を精密に量

り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，フラスコに

移し，25±1 °C でかき混ぜながら，これに 7 ～ 13 % の

沈殿を得るのに必要な量のイソプロパノール（通例 100 ～

110 mL）を徐々に加える．次に 35 °C の水浴中で時々振り

混ぜながら沈殿を溶かした後，25±1 °C で 15 時間以上放

置し，傾斜して上澄液を除き，下層の沈殿を水浴上で蒸発乾

固する．残留物を 105 °C で 3 時間乾燥し，乾燥物につき，

（１）を準用し，極限粘度を計算するとき，0.30 以下である．

（３） 低分子分画 本品を乾燥し，その約 6 g を精密に量

り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，フラスコに

移し，25±1 °C でかき混ぜながら，これに 87 ～ 93 % の

沈殿を得るに必要な量のイソプロパノール（通例 140 ～

200 mL）を徐々に加える．次に 25 °C で遠心分離し，上澄

液を水浴上で蒸発乾固する．残留物を 105 °C で 3 時間乾

燥し，乾燥物につき，（１）を準用し，極限粘度を計算する

とき，0.05 以上である．

抗原性試験 本品 6.0 g を生理食塩液に溶かして 100 mL と

し，滅菌し，試料溶液とする．この液につき，デキストラン

40（日局）の抗原性試験に準じて試験を行うとき，これに適

合する．

発熱性物質 本品 6.0 g をとり，生理食塩液を加えて溶かし，

100 mL とする．この液につき，試験を行うとき，これに適

合する．

定 量 法

（１） 装置 図に示すものを用いる．

（２） 操作法 本品を乾燥し，その 50 ～ 100 mg を精密

に量り，分解フラスコ B に入れ，ヨウ化水素酸 10 mL 及

び沸騰石を加え，D には赤リン 0.5 g 及び液の高さが 3

cm 以上になる量のカドミウム溶液（1 → 19）を入れる．

E，F 及び G にはそれぞれ硝酸銀・エタノール試液 10

mL，ヒドロキシエチルデンプン 200000 用臭素・酢酸試液

15 mL 及びヨウ化カリウム溶液（1 → 10）10 mL をそれ

ぞれ正確に入れ，装置を組立て，A から二酸化炭素を 1 秒

間に 1 ～ 2 気泡の速さで通じながら B を 140 ～ 145 °C

で 90 分間加熱する．B 上部のガラス管内のくもりが消え，

E 内容液がほとんど澄明になったとき，E を 50 ～ 60 °C

の水浴中で加温し，E と F の間の連結を注意してとりはず

す．F 及び G の内容液をヨウ化カリウム溶液（1 → 10）

10 mL 及び水 150 mL を入れたヨウ素瓶に移し，F 及び

G を水洗し，洗液を合わせ，栓をして 5 分間放置する．こ

れに希硫酸 5 mL を加え，0.05 mol/L チオ硫酸ナトリウム

液で滴定する（指示薬：デンプン試液 2 mL）．同様の方法

で空試験を行う．

E の内容液を 300 mL フラスコに入れ，容器を水洗し，

ヒドロキシエチルデンプン 200000458



E 中の―OC2H4OH 含量（b %）

＝
0.05 mol/L チオシアン酸アンモニウム液の量（mL）

試料の採取量（mg）
×6.106

極限粘度

＝
ln
試料溶液の流下時間（秒）
水の流下時間（秒）

試料の採取量（g）×［1－（塩化ナトリウム含量%×
1
100
）］

洗液を合わせ，水を加えて約 150 mL とする．この液を沸

騰するまで加熱し，冷後 0.05 mol/L チオシアン酸アンモニ

ウム液で滴定する（指示薬：硫酸第二鉄アンモニウム試液 3

mL）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

ヒドロキシエトキシル基の定量値を C（%）とすると

C ＝ a ＋ b

貯 法 容 器 気密容器．
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ヒドロキシエチルデンプン 400000
Hydroxyethylated Starch 400000

本品はモチトウモロコシデンプン（waxysorghum

starch）をエチレンオキシドでヒドロキシエチル化した後，

部分加水分解したもので，平均分子量は約 400000 である．

本品は定量するとき，ヒドロキシエトキシル基

〔（―OC2H4OH：61.06）として〕22.15 ～ 24.75 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，わずかに塩味が

ある．

本品は水に徐々に溶け，熱湯に溶けやすく，メタノール，

エタノール，アセトン，又はクロロホルムにほとんど溶けな

い．

本品の水溶液（3 → 50）の pH は 5.0 ～ 7.0 である．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にヨウ素試液 1 滴

を加えるとき，液は赤色～赤褐色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 3000）1 mL にアントロン試液

2 mL を加えるとき，液は青緑色を呈し，徐々に暗青緑色に

変わる．さらに薄めた硫酸（1 → 2）1 mL 又は氷酢酸 1

mL を加えても液の色は変化しない．

旋 光 度 〔α〕20D：＋176.0 ～ ＋184.0°（乾燥後，塩化ナトリ
ウム含量補正後，3 g，水，100 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化ナトリウム 本品を乾燥し，その約 10 g を精

密に量り，共栓フラスコに入れて水 100 mL を加え，加温

して溶かし，冷後，振り混ぜながら硝酸 3 mL 及びニトロ

ベンゼン 3 mL を加える．次に 0.1 mol/L 硝酸銀液 50

mL を正確に加え，強く振り混ぜた後，過量の硝酸銀を 0.1

mol/L チオシアン酸アンモニウム液で滴定する（指示薬：

硫酸第二鉄アンモニウム試液 2 mL）．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 5.844 mg NaCl

塩化ナトリウムの含量は 3.0 % 以下である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（1 ppm 以

下）．

（５） 窒素 本品を乾燥し，その約 2 g を精密に量り，窒

素定量法により試験を行うとき，窒素（N：14.007）の量は

0.05 % 以下である．ただし，分解に用いる硫酸の量は 10

mL とし，加える水酸化ナトリウム溶液（2 → 5）の量は

45 mL とする．

（６） 還元性物質 本品を乾燥し，その 3.00 g を正確に量

り，水を加えて加温して溶かし，冷後，正確に 50 mL とし，

試料溶液とする．別にブドウ糖を 105 °C で 6 時間乾燥し，

その 0.300 g を正確に量り，水を加えて溶かし，正確に

500 mL とし，比較液とする．試料溶液及び比較液それぞれ

5 mL ずつを正確に量り，水を加えて正確に 50 mL とする．

それぞれの液 5 mL ずつを正確に量り，アルカリ銅試液 5

mL を正確に加え，水浴中で 15 分間加熱する．冷後，ヨウ

化カリウム溶液（1 → 40）1 mL 及び希硫酸 1.5 mL を加

え，0.005 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示

薬：デンプン試液 2 mL）．

試料溶液に対する滴定量は比較液に対する滴定量以上であ

る．

（７） アセトン及びエチレングリコール 本品 5.0 g を正

確に量り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料

溶液とする．別にアセトン 1.25 g を正確に量り，水を加え

て正確に 100 mL とする（アセトン溶液）．エチレングリコ

ール 0.15 g 及び上記アセトン溶液 1 mL を正確に量り，

水を加えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確

にとり，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液それぞれ 2.0�L ずつをとり，次の条
件でガスクロマトグラフ法によって試験を行うとき，試料溶

液のアセトン及びエチレングリコールのピーク面積は標準溶

液のそれより小さい．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1.5 m のガラス製カラム

に 150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用多孔性ポリ
マーを充てんする．

カラム温度：160 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分 40 ～ 50 mL の一定量になるように調整する．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，6 時間）．

強熱残分 3.5 % 以下（1 g）．

極限粘度

（１） ヒドロキシエチルデンプン 本品を乾燥し，その 0.2

～ 0.5 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 100

mL とし，試料溶液とする．試料溶液及び水につき，25±

0.02 °C で粘度測定法により試験を行うとき，次の式によっ

て計算される極限粘度は 0.21 ～ 0.28 である．

ただし，塩化ナトリウム含量は純度試験（２）で得られた値

を用いる．

（２） 高分子分画 本品を乾燥し，その約 6 g を精密に量

り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，フラスコに
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A：分解フラスコ

B：還流冷却器

C：空冷管

D：ガス洗浄器（チオ硫酸ナトリウム・硫酸カドミウム試液 6 mL

を入れる）

E：ガス導入管

F：ヨウ化エチル吸収管

G：エチレン吸収管

H：ガラス共栓

I ：ガラス共栓コック

J ：臭素吸収管（ヨウ化カリウム試液 10 mL を入れる）

K：はかり管

L：ジャケット（キシレン/n―ブタノール混液（19：1）でほぼ満た

す）

M：マントルヒーター

N：可変抵抗器

P1，P2，P3，P4：すり合わせ結合部

Q：二酸化炭素導入管

R：逆流止めフィルター

S：ゴム栓

T：ガス導出管部

移し，25±1 °C でかき混ぜながら，これに 5 ～ 10 % の

沈殿を得るのに必要な量の無水エタノール（通例 165 ～

170 mL）を徐々に加えた後，25±1 °C で遠心分離して上澄

液を除き，沈殿に，脱水に必要な量のアセトン（通例 20 ～

40 mL）を加え，激しくかき混ぜて沈殿を粉末状にし，傾斜

して上澄液を除く．

残留物を一夜風乾した後，105 °C で 6 時間乾燥し，乾燥

物につき（１）を準用して極限粘度を計算するとき，0.42

以下である（塩化ナトリウムの補正は行わない）．

（３） 低分子分画 本品を乾燥し，その約 6 g を精密に量

り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，フラスコに

移し，25±1 °C でかき混ぜながら，これに 90 ～ 95 % の

沈殿を得るに必要な量の無水エタノール（通例 260 ～ 290

mL）を徐々に加えた後，25±1 °C で遠心分離し，上澄液に

6 °C 以下で無水エタノールを更に 150 mL 加える．次に 6

°C 以下で遠心分離し，得られた沈殿に，脱水に必要な量の

アセトン（通例 30 ～ 40 mL）を加え，激しくかき混ぜて

沈殿を粉末状にし，傾斜して上澄液を除く．残留物を一夜風

乾した後，105 °C で 6 時間乾燥し，乾燥物につき（１）を

準用して極限粘度を計算するとき，0.10 以上である（塩化

ナトリウムの補正は行わない）．

定 量 法 本品にヨウ化水素酸を加え，加熱して生じるヨウ化

エチルを硝酸銀で，エチレンを臭素でそれぞれ吸収させ，過

剰の硝酸銀をチオシアン酸アンモニウムで，臭素をチオ硫酸

ナトリウムで逆滴定して，本品中のヒドロキシエトキシル基

を定量する．装置は使用前によく洗浄し，完全に乾燥したも

のを用いる．

（１） 装置 図に示すものを用いる．

（２） 試料の調製 本品 3 g をとり，水 50 mL を加え加

温して溶かし，透析用セルロースチューブに入れ，一夜流水

に対して透析後，更に水 2 L に対して 8 時間透析する．

透析内液をろ紙でろ過し，ろ液にアセトン 1000 mL を加え

る．ゴム状の沈殿が生じた後傾斜してアセトンを除き，再び

アセトン 100 mL を加え，沈殿が粉末状になるまで激しく

かき混ぜる．沈殿を減圧ろ過して集め，一夜風乾したものを

定量用試料とする．ヒドロキシエチルデンプンの含量はあら

かじめ，試料 0.9 g を正確に量り，水に溶かして正確に 30

mL とした液につき，20 °C，層長 100 mm で比旋光度を

測定し，次の式によって求めておく．

ヒドロキシエチルデンプンの含量（%）＝〔α〕20D × 0.5556
（３） 操作法 （２）で調製した試料の 50 ～ 70 mg を，

はかり管 K を用いて精密に量り，分解フラスコ A の内側

に挿入し，液状のフェノール 2 mL，無水プロピオン酸 2

mL，ヨウ化水素酸 17 mL 及び沸騰石数個を加える．別に

ヨウ化エチル吸収管 F に硝酸銀・エタノール試液 10 mL

を正確に加え，ガス導入管 E をさし込み，E の下端が F

の底から 1 ～ 2 mm 離れているようにゴム栓 S で固定す

る．各すり合わせ連結部 P1，P2，P3，P4 にシリコン樹脂を

薄く塗り，A と還流冷却器 B 及び空冷管 C，C と E，F

とエチレン吸収管 G をそれぞれ連結し，各連結部をクラン

プで締める．ついで，ガラス共栓 H からヒドロキシエチル

デンプン 400000 用臭素・酢酸試液 10 mL を正確に G に

量り，H を閉じる．二酸化炭素導入管 Q から二酸化炭素を

通じ，E から 1 秒当たり 1 ～ 2 個の気泡が出るようにガ

ス量を調節する．A をマントルヒーター M に入れ，ヨウ

化水素酸が C の中央まで還流するように可変抵抗器 N を

調節し，1 時間加熱する．加熱が終った後，ガス洗浄器 D

をはずし，ついで F，J を吸収液が逆流しないようにはず

し，直ちに H より水を加え，ガラス共栓コック I を開き，

G の内容液を 200 mL の共栓三角フラスコに洗い込む．つ

いで臭素吸収管 J の内容液と，J の内側及びガス導入部 T

の内外を水で洗い，それぞれの洗液を，同じフラスコに入れ

る．希硫酸 5 mL を加え，遊離したヨウ素を 0.1 mol/L チ

オ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1

ヒドロキシエチルデンプン 400000460



0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL

＝ ヒドロキシエトキシル基 3.053 mg

0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液 1 mL

＝ ヒドロキシエトキシル基 6.106 mg

ヒドロキシエトキシル基の量（%）

＝
｛ f1
2
（a0 － a）＋ f2（b0 － b）｝× 6.106 × 100
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mL）．（エチレン）

F の内容液を 300 mL の共栓三角フラスコに移し，F の

内側及び E の内外を水で同じフラスコに洗い込む．この液

を沸騰するまで加熱し，冷後，0.1 mol/L チオシアン酸アン

モニウム液で滴定する（指示薬：硫酸第二鉄アンモニウム試

液 2 mL）．（ヨウ化エチル）

同様の方法で空試験を行い，補正する．

a0：空試験の 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の滴定値

（mL）

a：本試験の 0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の滴定値

（mL）

b0：空試験の 0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液の滴

定値（mL）

b：本試験の 0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液の滴定

値（mL）

f1：0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の規定度係数

f2：0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液の規定度係数

W0：分解フラスコ中に量った試料中のヒドロキシエチルデ

ンプン量（mg）

W0 ＝ W ×
K
100

K：（２）「試料の調製」で求めたヒドロキシエチルデンプン

の含量（%）

W：分解フラスコに量った試料の量（mg）

抗原性試験 本品 6.0 g をとり，生理食塩液を加えて溶かし，

100 mL とし，滅菌し，試料溶液とする．この液につき，デ

キストラン 40（日局）の抗原性試験に準じて試験を行うと

き，これに適合する．

発熱性物質 本品 6.0 g をとり，生理食塩液を加えて溶かし

100 mL とする．この液につき，試験を行うとき，これに適

合する．

貯 法 容 器 気密容器．

008208

ヒドロキソコバラミン
Hydroxocobalamin

C62H89CoN13O15P：1346.36

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヒドロキソ

コバラミン（C62H89CoN13O15P）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は暗赤色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

い．

本品は水又はメタノールに溶けやすく，エタノールに溶け

にくく，アセトン，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶

けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 273 ～ 275 nm，

350 ～ 352 nm 及び 522 ～ 530 nm に吸収の極大を示し，

それぞれの極大波長における吸光度を A1，A2 及び A3 とす

るとき，A1/A2 は 0.76 ～ 0.84，A3/A2 は 0.31 ～ 0.35 であ

る．

（２） 本品 1 mg に硫酸水素カリウム 0.05 g を加えて混

ぜ，強熱して融解する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水

3 mL を加え，煮沸して溶かし，フェノールフタレイン試液

1 滴を加えた後，液が淡赤色を呈するまで水酸化ナトリウム

試液を滴加し，酢酸ナトリウム 0.5 g，希酢酸 0.5 mL 及び

1―ニトロソ―2―ナフトール―3，6―ジスルホン酸二ナトリウム溶

液（1 → 500）0.5 mL を加えるとき，液は直ちに赤色～だ

いだい赤色を呈し，塩酸 0.5 mL を追加し，1 分間煮沸し

ても液の赤色は消えない．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，50 mL とした液の pH

は 8.0 ～ 10.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.02 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は暗赤色澄明である．

（２） 他のコバラミン類

（�） 吸着剤
ジエチルアミノエチルセルロース ジエチルアミノエチル

セルロース 10 g に 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液 100

mL を加え，均一になるまでよく混ぜた後，水 150 mL を

かき混ぜながら加える．静置後，上澄液を傾斜して捨てる．

更に水 150 mL を加えてよく混ぜ，吸引ろ過し，ろ液が中

性になるまで水洗する．

カルボキシメチルセルロース カルボキシメチルセルロー
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他のコバラミン類の量（%）

＝
1

試料の採取量（mg）
×

A
207

× 50000

酸性不純物の量（%）

＝
1

試料の採取量（mg）
×

A
190

× 50000

ヒドロキソコバラミン（C62H89CoN13O15P）の量（mg）

＝
A
196

× 10000

N
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NH

O2
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F3C

ス 10 g に薄めた塩酸（9 → 200）100 mL を加え，均一

になるまでよく混ぜた後，水 150 mL をかき混ぜながら加

える．静置後，上澄液を傾斜して捨てる．更に水 150 mL

を加えてよく混ぜ，吸引ろ過し，ろ液が中性となるまで水洗

する．

（�） クロマトグラフ管
内径約 12 mm，長さ約 22 cm の管を用い，下部にはガ

ラス繊維を入れる．

（�） クロマトグラフ柱
ジエチルアミノエチルセルロースクロマトグラフ柱

（�）で得たジエチルアミノエチルセルロースに水 100 mL
を加えて均一になるまでよく混ぜた後，これをクロマトグラ

フ管に入れ，約 145 mm の層になるように圧さく棒で詰め，

次にガラス繊維を詰め，管の内壁に付着した吸着剤をガラス

棒で押し下げて落とし，クロマトグラフ柱の上部から軽く押

さえる．つづいて流出液が澄明で，pH が一定になるまで水

洗する．

カルボキシメチルセルロースクロマトグラフ柱 （�）で
得たカルボキシメチルセルロースに水 100 mL を加えて均

一になるまでよく混ぜた後，これをクロマトグラフ管に入れ，

約 100 mm の層になるように圧さく棒で詰め，次にガラス

繊維を詰め，管の内壁に付着した吸着剤をガラス棒で押し下

げて落とし，クロマトグラフ柱の上部から軽く押さえる．つ

づいて流出液が澄明で，pH が一定になるまで水洗する．

（�） 試料溶液
本品約 0.05 g を精密に量り，水 20 mL を加えて溶かし，

薄めた塩酸（9 → 100）を滴下して pH を 4.0 以下に調整

する．

（�） 操作法
ジエチルアミノエチルセルロースクロマトグラフ柱の流出

液がカルボキシメチルセルロースクロマトグラフ柱に入るよ

うにそれぞれのクロマトグラフ管を固定し，試料溶液をジエ

チルアミノエチルセルロースクロマトグラフ柱に入れる．試

料溶液が吸着剤に流入したとき，水で試料容器及びクロマト

グラフ管の内壁を洗った後，更に加えて溶離する．最初に流

出する無色の流出液は捨てる．つづいて流出する有色流出液

が出はじめてから 48 mL を集め，水を加えて正確に 50

mL とする．この液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，波長 361 nm 付近の吸収極大の

波長における吸光度 A を測定し，次式により他のコバラミ

ン類の量を算出するとき，3.0 % 以下である．

（３） 酸性不純物 （２）の試験を行ったジエチルアミノエ

チルセルロースクロマトグラフ柱に塩化ナトリウム溶液（1

→ 100）を加えて溶出し，流出液 48 mL を集め，塩化ナト

リウム溶液（1 → 100）を加えて正確に 50 mL とする．こ

の液につき，塩化ナトリウム溶液（1 → 100）を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 351 ～ 361

nm の間の吸収の極大波長で吸光度 A を測定し，次式によ

り酸性不純物の量を算出するとき，3.0 % 以下である．

乾燥減量 14 ～ 18 %（0.05 g，減圧・0.67 kPa 以下，100

°C，2 時間）．

定 量 法 本品約 0.02 g を精密に量り，pH 4.5 の酢酸・酢

酸ナトリウム緩衝液を加えて溶かし，正確に 100 mL とす

る．この液 10 mL を正確に量り，pH 4.5 の酢酸・酢酸ナ

トリウム緩衝液を加えて正確に 100 mL とする．この液に

つき，pH 4.5 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 351 nm 付

近における吸収の極大波長で吸光度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して，冷所に保存する．

容 器 気密容器．

001514

ヒドロフルメチアジド
Hydroflumethiazide

C8H8F3N3O4S2：331.29

本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロフルメチアジ

ド（C8H8F3N3O4S2）98.0 ～ 102.0 % を含み，また，フッ素

（F：19.00）15.5 ～ 18.9 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品はアセトン又はピリジンに溶けやすく，エタノールに

やや溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 271 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg にクロモトロプ酸試液 5 mL を加えて 5

分間放置するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を加えて混和し，

注意して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス

紙を青変する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水 10 mL

を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL をとり，強過酸

化水素水 2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び塩化バリ

ウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フラ

スコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを吸

収させた液は，フッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品 0.01 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え

て溶かし，水を加えて正確に 1000 mL とした液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，
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0.5 mol/L ナトリウムメトキシド・メタノール液 1 mL

＝ 82.82 mg C8H8F3N3O4S2

O

HO

H3C H

H3C
CO

F

F

H

OH
CH3

CH2OOCC(CH3)3

波長 272 ～ 276 nm 及び 331 ～ 335 nm に吸収の極大を

示し，それぞれの極大波長における吸光度を A1 及び A2 と

するとき，A1/A2 は 4.50 ～ 4.90 である．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 1.0

mL にアセトン 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.048 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（４） 芳香族第一アミン 本品 0.060 g をとり，アセトン

を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，その 1 mL を正確

に量り，希塩酸 3.0 mL，水 3.0 mL 及び亜硝酸ナトリウム

試液 0.15 mL を加えて振り混ぜた後，1 分間放置する．こ

の液にスルファミン酸アンモニウム試液 1.0 mL を加えて

振り混ぜ，3 分間放置した後，シュウ酸 N ―（1―ナフチル）―

N′―ジエチルエチレンジアミン試液 1.0 mL を加えて振り

混ぜ，5 分間放置する．この液につき，アセトン 1.0 mL

に希塩酸 3.0 mL 及び水 3.0 mL を加えて同様に操作して

得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 518 nm における吸光度を測定するとき，0.10 以下で

ある．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） ヒドロフルメチアジド 本品を乾燥し，その約 0.8 g

を精密に量り，200 mL のビーカーに入れ，ピリジン 80

mL を加えて溶かし，マグネソンのメタノール溶液（1 →

1000）4 滴を加え，液が飛散しないように注意しながら窒素

を溶液中に穏やかに吹き込む．次に窒素吹き出し口を液面よ

りわずかに上げ，窒素を通じ，かき混ぜながら 0.5 mol/L

ナトリウムメトキシド・メタノール液で滴定する（電位差滴

定法，アンチモン電極）．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 4 mg を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.5 mL 及び水 20 mL の

混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操作

法により試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

008209

ピバル酸フルメタゾン
Flumetasone Pivalate

C27H36F2O6：494.57

本品を乾燥したものは定量するとき，ピバル酸フルメタゾ

ン（C27H36F2O6）96.0 ～ 104.0 % を含み，またフッ素（F：

19.00）6.9 ～ 8.4 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールにやや溶けやすく，エタノール又はアセ

トンにやや溶けにくく，アセトニトリル，氷酢酸，ジクロル

メタン又はニトロメタンに溶けにくく，エーテルに極めて溶

けにくく，水又はヘキサンにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg にニトロメタン 5 mL を加えて溶かし，

無水塩化アルミニウム 0.2 g を加えて振り混ぜるとき，緑

色の蛍光をもった濃い黄色を呈する．

（２） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL を加えて溶かし，

フェーリング試液 1 mL を加えて加熱するとき，赤色の沈

殿を生じる．

（３） 本品及びピバル酸フルメタゾン標準品を乾燥し，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行

い，本品のスペクトルとピバル酸フルメタゾン標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトル

に差を認めるときは，本品及びピバル酸フルメタゾン標準品

をエタノールに溶かした後，エタノールを蒸発し，残留物に

つき，同様の試験を行う．

（４） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フラ

スコ燃焼法によって分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋69 ～ ＋77°（乾燥後，0.1 g，アセトン，
10 mL，100 mm）．

融 点 269 ～ 273 °C

純度試験 他のステロイド 本品 0.020 g をとり，アセトン

2 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．別にピバル酸フル

メタゾン標準品 0.020 g をとり，アセトン 20 mL を加え，

この液 3 mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にジクロルメタン/ア

セトニトリル/水混液（500：90：3）を展開溶媒として約

15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに薄めた硫酸

（1 → 2）を均等に噴霧し，110 °C で 30 分間加熱するとき，
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ピバル酸フルメタゾン（C27H36F2O6）の量（mg）

＝
A
332

× 20000

試料 1 g 中の生菌数（個）

＝ 平均集落数 × 50 × 希釈倍数 × 10/試料採取量（g）

試料 1 g 中の生菌数（個）

＝ 平均集落数 × 50 × 希釈倍数/試料採取量（g）

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（0.2 g，白金るつぼ）．

定 量 法

（１） ピバル酸フルメタゾン 本品を乾燥し，その約 0.02

g を精密に量り，エタノールを加えて溶かし，正確に 200

mL とする．この液 10 mL を正確に量り，エタノールを加

えて正確に 100 mL とする．この液につき，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 239 nm 付近における吸

収の極大波長で吸光度 A を測定する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 5 mg を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.5 mL 及び水 20 mL の

混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量法に

より試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

109401

ビフィズス菌
Bifidobacterium

本品はビフィズス菌（Bifidobacterium）の生菌菌体を集

め，乾燥した後，デンプン，乳糖，白糖など適当な賦形剤又

はそれらの混合物と混合して製したものである．

本品は定量するとき，1 g 中にビフィズス菌の生菌を

1 × 108 ～ 2 × 1012 個含む．

性 状 本品は白色～わずかに黄褐色の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

確認試験

（１） スライドグラス上に 1 白金耳量の水をとり，これに

白金線を用いて定量法で得た集落をとり，かき混ぜて懸濁し，

適当な大きさに拡げた後，室温又は遠火で乾燥する．次に 2

～ 3 回小炎の中を通過させて固定した後，「ラクトミン」の

グラム染色法の（１）又は（２）により染色し，これを鏡検

するとき，濃紫色に染まったこん棒状，わん曲状及び Y 字

状などの桿菌を認める．

（２） 定量法で得た集落をとり，ビフィズス菌試験用液状培

地（１）又はビフィズス菌試験用液状培地（２）50 mL に

接種する．36±1 °C で 24 ～ 72 時間嫌気培養した後，培

養液を遠心分離し，上澄液 20 mL を分液漏斗にとる．これ

に希硫酸 5 mL 及びエーテル 50 mL を加えてよく振り混

ぜた後，エーテル層を分取し，水 10 mL を加え，振り混ぜ

た後，水層を除き，エーテル層を水浴上で加温してエーテル

を留去する．残留物を水 5 mL に溶かし，試料溶液とする．

フェノール溶液（1 → 100）10 mL に塩化第二鉄試液 2 滴

を加え，これに試料溶液 5 mL を加えるとき，液の青紫色

は黄色に変わる．

（３）（２）で得た遠心分離後の上澄液 20 mL をとり，希

硫酸 5 mL を加えて水蒸気蒸留を行う．この留液約 20 mL

をとり，希水酸化ナトリウム試液で中和した液は酢酸塩の定

性反応（３）を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品約 5 g を精密に量り，希釈液（１）又は希釈

液（２）30 mL 中に加え，強く振り混ぜ，更に同希釈液を

加えて正確に 50 mL とし，よく振り混ぜ，この液 1 mL

を正確に量り，別に正確に分注した同希釈液 9 mL 中に加

える操作（10 倍希釈法）を繰り返し，1 mL 中に生菌を

200 ～ 2000 個含む濃度（１）又は 20 ～ 200 個含む濃度

（２）に希釈し，それぞれ試料溶液（１）又は試料溶液

（２）とする．これらの試料溶液を用い，次の操作（１），

（２）又は（３）を行った後，出現した集落数を数え，平均

集落数を求める．

操作（１） あらかじめ 45 ～ 48 °C に保ったビフィズス菌

試験用カンテン培地（１）又はビフィズス菌試験用カンテ

ン培地（２）を 20 mL ずつ 3 枚のペトリ皿に分注して

平板に固め，適度に表面を乾燥した後，試料溶液（１）を

0.1 mL ずつ加え，コンラージ棒で一様に塗布した後，36

±1 °C で 48 ～ 72 時間嫌気培養する．

希釈倍数：10 倍希釈法による希釈倍数

操作（２） あらかじめ 45 ～ 48 °C に保ったビフィズス菌

試験用カンテン培地（１）又はビフィズス菌試験用カンテ

ン培地（２）を 5 mL ずつ 3 枚のペトリ皿に分注して固

めた後，試料溶液（２）を 1 mL ずつ加える．更に 45

～ 48 °C に保った同培地を 10 mL ずつ加えてすばやく

混和し，固める．必要ならば更に同培地 5 mL を加えて

重層し，固めた後，36±1 °C で 48 ～ 72 時間嫌気培養

する．

操作（３） あらかじめ 45 ～ 48 °C に保ったビフィズス菌

試験用カンテン培地（１）又はビフィズス菌試験用カンテ

ン培地（２）を 9 mL ずつ 3 本の試験管に分注し，これ

に試料溶液（２）を 1 mL ずつ加え，すばやく混和し，

この液を直ちに氷水中に入れ，冷却して固め，その上に溶

かした同培地 1 ～ 2 mL を加えて重層し，固める（A

法）か，又はこの液を 2 mL のメスピペットに吸い上げ，

そのまま横にして固まらせる（B 法）．36±1 °C で 48

～ 72 時間嫌気培養する．

A法 試料 1 g 中の生菌数（個）

＝ 平均集落数 × 50 × 希釈倍数/試料採取量（g）

B法 試料 1 g 中の生菌数（個）

＝ 平均集落数 × 50 × 希釈倍数×5/試料採取量（g）

貯 法 容 器 気密容器．

培地及び希釈液 培地及び希釈液で 2 種類あるものは，本品

中のビフィズス菌に適したものを使用する．また，カンテン

の配合量は適宜増減してもよい．
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牛肉・肝臓浸出液

カゼイン製ペプトン

ブドウ糖

ポリソルベート 80

L―シスチン

1000 mL

10 g

10 g

1 g

0.5 g

ブタ肝臓浸出液

カゼイン製ペプトン

乳糖

ブドウ糖

塩化ナトリウム

リン酸二水素カリウム

L―グルタミン酸ナトリウム

L―シスチン

1000 mL

20 g

20 g

10 g

5 g

4 g

2 g

2 g

ウシ肝臓浸出液

獣肉製ペプトン

カゼイン製ペプトン

酵母エキス

肉エキス

大豆製ペプトン

ブドウ糖

リン酸一水素カリウム

リン酸二水素カリウム

デンプン

L―塩酸システイン

硫酸マグネシウム

塩化ナトリウム

硫酸第一鉄

硫酸マンガン

ポリソルベート 80

カンテン

ウマ血液（又はヒツジ血液）

精製水

150 mL

10 g

5 g

5 g

3 g

3 g

10 g

1 g

1 g

0.5 g

0.5 g

0.2 g

0.01 g

0.01 g

7 mg

1 g

15 g

50 mL

790 mL

カゼイン製ペプトン

塩化ナトリウム

精製水

1 g

5 g

1000 mL

無水リン酸一水素ナトリウム

リン酸二水素カリウム

ポリソルベート 80

L―塩酸システイン

カンテン

精製水

6.0 g

4.5 g

0.5 g

0.5 g

1.0 g

1000 mL

N

N N

CH2

N
H2C CH2

CONHCH2COOH

1．ビフィズス菌試験用液状培地（１）

（あらかじめ約 2 mL の希塩酸に溶かして添加する．）

pH 7.0 ～ 7.2

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 10 分間加熱して滅

菌した後，使用する．

2．ビフィズス菌試験用液状培地（２）

（あらかじめ 10 ～ 20 % の水酸化ナトリウム溶液に

溶かして添加する．）

pH 6.6 ～ 6.8

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 12 分間加熱して滅

菌した後，使用する．

3．ビフィズス菌試験用カンテン培地（１）

pH 7.1 ～ 7.3

血液以外の成分を加温して溶かし，pH を 7.2 に調整し，

高圧蒸気滅菌器を用いて 115 °C で 20 分間加熱して滅菌

した後，約 50 °C に冷やし，血液を加えて使用する．

4．ビフィズス菌試験用カンテン培地（２）

ビフィズス菌試験用液状培地（２）にカンテン 15 g

を加える．

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅

菌した後，使用する．

pH 6.7 ～ 6.9

5．希釈液（１）

pH 6.8 ～ 7.0

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅

菌した後，使用する．

6．希釈液（２）

pH 6.8 ～ 7.0

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅

菌した後，使用する．

008210

ヒプル酸メテナミン
Methenamine Hippurate

C6H12N4・C9H9NO3：319.36

本品を乾燥したものは定量するとき，ヘキサミン

（C6H12N4：140.19）42～46 % 及び馬尿酸（C9H9NO3：179.17）

54 ～ 58 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水，エタノール又はクロロホルムに溶けやすく，エ

ーテルに溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は約 4.5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）1 mL にサリチル酸 0.1 g

を加え，硫酸 5 mL を徐々に加えて加温するとき，液は持

続する暗赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）1 mL に希硫酸 3 mL を加

えて加熱し，冷後，水酸化ナトリウム試液 8 mL を加えて

再び加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を

青変する．

（３） 本品 1 g に水 20 mL を加えて溶かし，希塩酸 2

mL を加え，時々振り混ぜながらしばらく放置する．析出し

た結晶をガラスろ過器（G 3）を用いてろ取し，水 30 mL

でじゅうぶん洗った後，105 °C で 1 時間乾燥するとき，そ

の融点（分解）は 187 ～ 192 °C である．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 223 ～ 227 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品及びヒプル酸メテナミン標準品を乾燥し，赤外吸
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 17.917 mg C9H9NO3

N CH2COHN COOC2H5

収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとヒプル酸メテナミン標準品のスペクトル

を比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同

様の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を

認めるときは，本品及びヒプル酸メテナミン標準品をイソプ

ロパノールに溶かした後，イソプロパノールを蒸発し，残留

物につき，同様の試験を行う．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g に水 28 mL を加えて溶かし，

希硝酸 12 mL を加えて混和し，30 分間放置した後，ろ過

する．ろ液 20 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.5 mL を加える（0.071 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g に水 38 mL を加えて溶かし，

希塩酸 2 mL を加えて混和し，30 分間放置した後，ろ過す

る．ろ液 20 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸

0.5 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 4.0 g に水 48 mL を加えて溶かし，

希塩酸 2 mL を加えて混和した後，ろ過する．ろ液 25 mL

をとり，アンモニア試液を加えて中和した後，希酢酸 2 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，0.27・kPa 以下，60 °C，

1 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） ヘキサミン 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量

り，水 100 mL 及び希塩酸 25 mL を加え還流冷却器を付

け，15 分間加熱する．冷後，冷却器を水で洗い込み，更に

水を加えて正確に 250 mL とし，試料溶液とする．試料溶

液 10 mL を正確に量り，あらかじめフラスコ中で氷冷した

ネスラー試液＊ 20 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（3 →

20）10 mL の混液中に加え，フラスコの内壁を少量の水で

洗い込み 30 分間放置する．次いでフラスコの内壁を水/氷

酢酸混液（3：2）10 mL で洗い込み，0.05 mol/L ヨウ素液

40 mL を正確に加えて混和し，直ちに過量のヨウ素を 0.1

mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプ

ン試液 2 mL）．

別に希塩酸 2.5 mL に水 7.5 mL を加えた液につき，同

様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 1.1682 mg C6H12N4

（２） 馬尿酸 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，

水 25 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液

で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．

貯 法 容 器 気密容器．

109089

ピペリジノアセチルアミノ安息香酸
エチル
Ethyl p―Piperidinoacetylaminobenzoate

ピペリジルアセチルアミノ安息香酸エチル

C16H22N2O3：290.36

本品を乾燥したものは定量するとき，ピペリジノアセチル

アミノ安息香酸エチル（C16H22N2O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，氷酢酸，メタノ

ール，エタノール又はアセトンに溶けやすく，エーテルにや

や溶けやすく，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 5 mL 及び希塩酸 5 滴を加えて溶

かし，ヨウ素試液を滴加するとき，褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.1 g に水 5 mL 及び希塩酸 5 滴を加えて溶

かし，ライネッケ塩試液を滴加するとき，淡赤色の沈殿を生

じる．

（３） 本品 0.1 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，15 分

間煮沸し，冷却した後，p―ジメチルアミノベンズアルデヒ

ドの希塩酸溶液（1 → 100）1 mL を加えるとき，液は黄色

を呈する．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 270 ～ 274 nm に吸収の極大を示す．

融 点 83 ～ 88 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.50 g に希塩酸 10 mL を加えて溶かす

とき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 0.10 g に中和エタノール 10 mL を加えて

溶かし，水 10 mL を加えた後，0.01 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 0.50 mL を加えるとき，液の色は紅色である．

（３） 塩化物 本品 0.6 g にエタノール 10 mL を加えて

溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.45 mL に希硝酸 6 mL，エタノール 10 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.027 % 以下）．

（４） 硫酸塩 本品 0.20 g に希塩酸 1.5 mL 及び水 20

mL を加えて溶かし，更に水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸

0.35 mL を加える（0.084 % 以下）．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） アミノ安息香酸エチル 本品 0.10 g をとり，希塩酸

10 mL を加えて溶かし，p―ジメチルアミノベンズアルデヒ

ドの希塩酸溶液（1 → 100）1.0 mL を加えるとき，液の色

ピペリジノアセチルアミノ安息香酸エチル466



CCH2CH2N

OHCH2

S

N

CH2CH2CH2N
CH3

CH3

COOH

CO OH

Cl

は次の比較液より濃くない．

比較液：アミノ安息香酸エチル 0.010 g に希塩酸を加え

て溶かし，100 mL とする．この液 1.0 mL に希塩酸を加

えて 10 mL とし，p―ジメチルアミノベンズアルデヒドの

希塩酸溶液（1 → 100）1.0 mL を加える．

（７） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 A より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 40 mL を加えて溶かし，0.05 mol/L 過塩素

酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 14.518 mg C16H22N2O3

貯 法 容 器 密閉容器．

100926

ビペリデン
Biperiden

C21H29NO：311.46

本品を乾燥したものは定量するとき，ビペリデン

（C21H29NO）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがある．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，氷酢酸に溶けや

すく，エーテルにやや溶けやすく，メタノール又はエタノー

ルにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g にリン酸 5 mL を加えて溶かすとき，

液は緑色を呈する．

（２） 本品 0.2 g に水 100 mL 及び薄めた塩酸（1 → 2）

0.5 mL を加え，加熱して溶かし，試料溶液とする．試料溶

液 5 mL に臭素試液 5 ～ 6 滴を加えるとき，黄色の沈殿

を生じる．

（３）（２）の試料溶液 5 mL に薄めた硫酸（1 → 10）1

mL を加えて振り混ぜ，過マンガン酸カリウム試液 2 滴を

加えるとき，試液の色は消える．

（４） 本品 0.05 g に希塩酸 1 mL 及び水 50 mL を加え，

加熱して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とした液につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 250 ～ 252 nm，256 ～ 258 nm 及び 262 ～

264 nm に吸収の極大を示し，波長 253 ～ 255 nm 及び

259 ～ 261 nm に吸収の極小を示す．

融 点 112 ～ 115 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g に水 100 mL 及び薄めた塩酸（1

→ 2）0.5 mL を加え，水浴上で加熱して溶かし，冷却する

とき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 100 mL を加え，70 °C の

水浴中で 5 分間振り混ぜながら加温し，冷後，ろ過し，ろ

液 40 mL に希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.25 mL を加える（0.022 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をケルダールフラスコにとり，硫

酸 5 mL を加え，硝酸 2 mL を徐々に加えた後，静かに加

熱する．更に時々硝酸 1 ～ 2 mL ずつを追加して液が無色

～淡黄色となるまで加熱を続ける．冷後，飽和シュウ酸アン

モニウム溶液 15 mL を加え，濃い白煙が発生するまで加熱

濃縮して 2 ～ 3 mL とする．冷後，水を加えて 5 mL と

し，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行

う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.40 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて 200 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄

層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/強アン

モニア水混液（80：15：2）を展開溶媒として約 15 cm 展

開した後，薄層板を 10 分間風乾する．これに噴霧用ドラー

ゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主

スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより

濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，80 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 31.146 mg C21H29NO

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101400

ヒベンズ酸クロルプロマジン
Chlorpromazine Hibenzate

C17H19ClN2S・C14H10O4：561.09

本品を乾燥したものは定量するとき，ヒベンズ酸クロルプ

ロマジン（C17H19ClN2S・C14H10O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 56.11 mg C17H19ClN2S・C14H10O4

S

N

CH2CHN
C2H5

C2H5

COOH

CO OH

CH3

本品は氷酢酸に溶けやすく，アセトン又はクロロホルムに

溶けにくく，エタノール又はエーテルに極めて溶けにくく，

水にほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液 10

mL を加え，エーテル 20 mL ずつで 3 回抽出する．全エ

ーテル抽出液を合わせ，水 5 mL ずつで 3 回洗い，エーテ

ル層を分取する．このエーテル抽出液 20 mL をとり，水浴

上で蒸発乾固する．残留物に 0.05 mol/L 塩酸試液 10 mL

を加えて溶かし，塩化第二鉄試液 2 滴を加えるとき，液は

赤色を呈する．

（２）（１）のエーテル抽出液 30 mL をとり，水浴上で蒸

発乾固する．残留物にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

この液を 50 °C に加温したピクリン酸のメタノール溶液（1

→ 25）10 mL に加えた後，冷却しながらガラス棒で内壁を

こすり，結晶が析出し始めてから 30 分間放置する．析出し

た結晶をろ取し，メタノール少量で洗った後，105 °C で 1

時間乾燥するとき，その融点は 175 ～ 179 °C である．

（３）（１）の水層をとり，希塩酸 10 mL を加え，時々振

り混ぜながらしばらく放置する．析出した結晶をろ取し，水

少量で洗った後，105 °C で 3 時間乾燥するとき，その融点

は 210 ～ 215 °C である．

融 点 172 ～ 175 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 200 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にシクロヘ

キサン/アセトン/ジエチルアミン混液（8：1：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

たクロルプロマジン及びヒベンズ酸（原点）以外のスポット

は，標準溶液から得たクロルプロマジンのスポットより大き

くなく，かつ濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，氷酢

酸 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

008212

ヒベンズ酸プロフェナミン
Profenamine Hybenzate

C19H24N2S・C14H10O4：554.70

本品を乾燥したものは定量するとき，ヒベンズ酸プロフェ

ナミン（C19H24N2S・C14H10O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノールに溶けにくく，ア

セトン，エーテル又はクロロホルムに極めて溶けにくく，水

にほとんど溶けない．

融点：約 190 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

赤色を呈し，放置するとき，徐々に濃赤色となる．この液を

2 分し，一部を直火で加熱するとき，液は褐色を経て赤紫色

となる．他の一部に重クロム酸カリウム試液 1 滴及び水 3

mL を加えるとき，液は帯褐赤色を呈する．

（２） 本品 0.3 g に炭酸カリウム溶液（1 → 5）10 mL を

加え，エーテル 15 mL ずつで 3 回抽出する〔水層は

（３）の試験に用いる〕．エーテル抽出液を合わせ，蒸発乾固

する．残留物にメタノール 10 mL を加え，加温して溶かし，

これを 50 °C に加温したピクリン酸のメタノール溶液（1

→ 25）10 mL に加えた後，冷却しながらガラス棒で内壁を

こすり，結晶が析出し始めてから 30 分間放置する．結晶を

ろ取し，少量のメタノールで洗った後，デシケーター（減圧，

シリカゲル）で 2 時間乾燥するとき，その融点は 139 ～

143 °C（分解）である．

（３）（２）の水層をとり，希塩酸 10 mL を加え，時々振

り混ぜながらしばらく放置する．析出した結晶をガラスろ過

器（G 4）を用いてろ取し，水で洗った後，105 °C で 3 時

間乾燥するとき，その融点は 210 ～ 215 °C である．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 249 ～ 253 nm 及び 285 ～ 290 nm に吸収の極大を示

し，波長 266 ～ 271 nm に吸収の極小を示す．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルム/メタ

ノール混液（7：3）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホル

ム/メタノール混液（7：3）を加えて正確に 200 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノー
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ル/薄めたアンモニア試液（9 → 50）混液（5：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得

たプロフェナミン及びヒベンズ酸以外のスポットは標準溶液

から得たプロフェナミンのスポットより大きくなく，かつ濃

くない．本操作は遮光しながら行う．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 ～ 3

滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が青紫色を経て青色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 55.47 mg C19H24N2S・C14H10O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

105222

ピポブロマン
Pipobroman

C10H16Br2N2O2：356.05

本品を乾燥したものは定量するとき，ピポブロマン

（C10H16Br2N2O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，特異なにおいがあり，

味はわずかに苦い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール又はアセト

ンにやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，水に溶

けにくく，エーテルに極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 2 mg に水 2 mL を加え，水浴上で加温して溶

かし，塩酸ヒドロキシルアミン試液 2 mL 及び水酸化ナト

リウム溶液（3 → 25）2 mL を加えて 30 分間放置する．

次いで希塩酸を加えて酸性とし，塩化第二鉄試液 2 mL を

加えるとき，液はだいだい赤色～赤褐色を呈する．

（２） 本品 0.05 g をるつぼにとり，無水炭酸ナトリウム

0.5 g を加えてよくかき混ぜた後，徐々に加熱して完全に分

解する．残留物に熱湯 5 mL を加えて溶かし，冷後，酢酸

を加えて酸性とし，ろ過する．ろ液は臭化物の定性反応

（１）を呈する．

融 点 102 ～ 106 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 臭化物 本品 1.0 g をとり，水 20 mL を加えてよ

く振り混ぜた後，ブロムフェノールブルー試液 1 滴を加え，

次いで希硝酸を滴加して酸性とする．これにメタノール 100

mL を加え，よく振り混ぜて溶かした後，ジフェニルカルバ

ゾン試液 3 mL を加える．次いで 0.01 mol/L 酢酸第二水

銀液 4.0 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，0.1

mol/L 水酸化カリウム・メタノール液 25 mL を加え，還

流冷却器を付け，水浴中で 1 時間加熱する．冷後，水 75

mL 及び希硝酸 20 mL を加えて振り混ぜ，次いで 0.1

mol/L 硝酸銀液 20 mL を正確に加えて振り混ぜた後，過

量の硝酸銀を 0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液で滴

定する（指示薬：硫酸第二鉄アンモニウム試液 2 mL）．同

様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 17.803 mg C10H16Br2N2O2

貯 法 容 器 気密容器．

105192

ピモジド
Pimozide

C28H29F2N3O：461.55

本品は定量するとき，ピモジド（C28H29F2N3O）98.0 % 以

上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の粉末で，におい及び味はない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，メタノール，

エタノール又はアセトンに溶けにくく，水又はエーテルにほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を白金るつぼにとり，金属ナトリウムの

小片を加え，注意して徐々に加熱し，炭化した後，強熱して

分解する．冷後，注意して水 1 mL を加え，よく振り混ぜ

た後，遠心分離する．上澄液 0.5 mL をとり，ジルコニル・

アリザリン S 試液 1 滴を加えるとき，液の色は赤色から

黄色に変わる．

（２） 本品 0.05 g に，希酢酸 100 mL を加えて溶かした

液 5 mL にドラーゲンドルフ試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，

だいだい色の沈殿又は混濁を生じる．

（３） 本品 0.04 g にメタノールを加えて溶かし，100 mL

とする．この液 10 mL をとり，メタノールを加えて 100

mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸

収スペクトルを測定するとき，波長 267 ～ 268 nm，273

～ 275 nm 及び 280 ～ 284 nm に吸収の極大を，また，

波 長 246 ～ 250 nm，268 ～ 270 nm 及 び 275 ～ 277

nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法のペースト

法により測定するとき，波数 1695 cm－1，1502 cm－1，1482
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cm－1，1220 cm－1 及び 754 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 214 ～ 218 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にクロロホルム 10 mL を加えて

溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（４） 類縁物質 本品 0.25 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL

とし，この液 5 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて

正確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチ

ル/氷酢酸/水混液（8：2：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾し，更に 80 °C で 30 分間乾燥

する．冷後，ヨウ素蒸気を満たした槽中に 30 分間放置した

後，観察するとき，試料溶液から得た主スポットを除くスポ

ットは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.07 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 25 mL を加えて溶かし，0.02 mol/L 過塩素

酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.02 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 9.230 mg C28H29F2N3O

貯 法 容 器 密閉容器．

100090

ピリジノール カルバメート
Pyridinol Carbamate

2，6―ピリジンジメタノールビス（N ―メチルカルバメート）

C11H15N3O4：253.25

本品を乾燥したものは定量するとき，ピリジノールカルバ

メート（C11H15N3O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール又はクロロホルム

にやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，水に溶け

にくく，エーテルに極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に硫酸 5 mL を加え，徐々に加熱し，発

生するガスを水酸化カルシウム試液中に通じるとき，液は混

濁する．

（２） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変

する．

（３） 本品 0.3 g にエタノール 20 mL を加えて溶かし，

ピクリン酸飽和エタノール溶液 10 mL を加え，水浴上で 5

分間加温した後，冷却する．生じた沈殿をろ取し，エタノー

ルから再結晶し，105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点

は 148 ～ 153 °C（分解）である．

（４） 本品の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 261 ～

265 nm に吸収の極大を示す．

融 点 136 ～ 139 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 50 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 25

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/メタノール混液（15：2）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 25.325 mg C11H15N3O4

貯 法 容 器 気密容器．

105747

ピリチオキシン
Pyrithioxin

ピリチノール

C16H20N2O4S2：368.47

本品を乾燥したものは定量するとき，ピリチオキシン

（C16H20N2O4S2）98.0 % 以上を含む．
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性 状 本品は白色～帯黄白色の粉末で，におい及び味はない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，水，エタノール又はクロロホ

ルムにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

融点：約 218 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 1000）1 mL

に塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液はだいだい褐色を

呈し，次に塩酸 1 滴を加えるとき，黄色に変わる．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 1000）1 mL

に新たに製した 2，6―ジブロムキノンクロルイミドのエタノ

ール溶液（1 → 4000）2 mL 及びアンモニア試液 1 滴を加

えるとき，液は青色を呈する．また，本品の 0.1 mol/L 塩

酸試液溶液（1 → 1000）1 mL にホウ酸の飽和溶液 1 mL

を加えた後，同様の操作を行うとき，液は青色を呈しない．

（３） 本品 0.01 g に水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）/酢

酸鉛試液混液（5：2）7 mL を加えて加温するとき，液は黄

色から褐色に変わり，放置するとき，黒褐色の沈殿を生じる．

（４） 本品の希硫酸溶液（1 → 1000）10 mL にヨウ素試液

2 ～ 3 滴を加え，更にカドミウム末 2 g を加えて激しく

振り混ぜるとき，液の色は徐々に脱色する．

（５） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 294 ～ 298 nm に吸収の極大を示し，波長 258

～ 262 nm に吸収の極小を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に希塩酸 20 mL を加えて溶かす

とき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 5.0 g に水 90 mL を加え，5 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 100 mL とし，ろ過する．ろ液 5

mL をとり，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.30 mL を加える（0.042 % 以下）．

（３） 硫酸塩（２）のろ液 20 mL をとり，試験を行う．比

較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.019 %

以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（６） 遊離イオウ 本品 0.50 g に希塩酸 50 mL を加えて

溶かし，ベンゼン 20 mL を加えて激しく振り混ぜる．ベン

ゼン層を分取し，その 10 mL をとり，100 mL の共栓フラ

スコに入れ，金属ナトリウムの新しい切片 0.05 g を加えて

1 分間静かに振り混ぜた後，エタノール 10 mL を加え，金

属ナトリウムの小片が消失するまで放置する．更に酢酸亜鉛

試液 10 mL 及び水 60 mL を加えて穏やかに振り混ぜた後，

N，N ―ジメチル p―フェニレンジアミン試液 10 mL を層積

し，直ちに硫酸アンモニウム鉄（�）試液＊ 2 mL を加え，

激しく振り混ぜて放置するとき，水層の色は淡緑青色～青色

を呈しない．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．ただし，電極としてガラス―甘

汞を用いる．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 18.424 mg C16H20N2O4S2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107764

ピリチオン亜鉛
Zinc Pyrithione

（C5H4ONS）2Zn：317.70

本品を乾燥したものは定量するとき，ビス（2―ピリジルチ

オ―1―オキシド）亜鉛［（C5H4ONS）2Zn］90.0 % 以上を含む．

性 状 本品は帯黄灰白色の粉末で，においはない．

本品はジメチルスルホキシドにやや溶けやすく，クロロホ

ルムに溶けにくく，水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：225 ～ 235 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の約 5 mg を試験管に取り，2，4―ジニトロクロ

ルベンゼン 10 mg を加え，小火焔上で約 1 分間加熱する．

これに水酸化カリウム・エタノール試液 4 mL を加えると

き，液は暗赤褐色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて

溶かし，硫酸銅試液を加えるとき，暗緑色の沈殿を生じる．

（３） 本品 10 mg を小試験管に取り，金属ナトリウムの小

片を加えて，ガラス棒でよくかき混ぜながら小火焔上で加熱

熔融した後，あらかじめ蒸発皿に水 5 mL をとり，その中

で試験管を破砕し内容物を溶解する．溶液をろ過し，そのろ

液に酢酸鉛試液を加えるとき，黒色の沈殿を生じる．

（４） 本品 1 g をとり，灰化し，その残留物に希塩酸を加

えて溶かした液は亜鉛塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 2.5 g をとり，灰化した後，水 100

mL を加え 5 分間煮沸し，冷後，水を加えて全量を 100

mL とした後ろ過する．ろ液 25 mL を検液とし，試験を行

う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.025

% 以下）．

（２） ヒ素 本品 0.20 g に硝酸カリウム 0.5 g 及び無水炭

酸ナトリウム 0.5 g を混ぜ，強熱して融解する．冷後，希

硫酸 15 mL を加えて溶かし，白煙が生じるまで加熱する．

冷後，水を加えて 5 mL とし，これを検液とし，装置 A

を用いる方法により，試験を行う（10 ppm 以下）．

（３） 鉛 本品 1.0 g をとり，濃硝酸 20 mL を加えてよ
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0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.0039 mg Ca

く振り混ぜ，加熱して溶かした後，更に加熱を続け，液が約

7 mL となるまで濃縮する．次に，室温まで急冷し，水を加

えて 100 mL とし試料溶液とする．この液 20 mL につき，

鉛試験法により試験を行う（25 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 45.6 ～ 52.2 %（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，500

mL のヨウ素フラスコに入れ，これに塩酸 20 mL を加えて

溶解する．更に水 200 mL を加え，0.05 mol/L ヨウ素液で

滴定する（指示薬：デンプン試液 3 mL）．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 15.885 mg（C5H4ONS）2Zn

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

103127

ピルビン酸カルシウムイソニアゾン
Pyruvic Acid Calcium Isoniazone

イソニアジドピルビン酸カルシウム

C18H16CaN6O6・7H2O：578.54

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ピルビン酸

イソニアゾン（C9H9N3O3：207.19）89.5 ～ 93.5 % 及びカル

シウム（Ca：40.08）8.5 ～ 9.2 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おい及び味はない．

本品は水に溶けにくく，無水エタノールにほとんど溶けな

い．

本品は希塩酸，水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液

に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.2 g にアンモニア試液 2 mL 及び水 3 mL

を加えて溶かし，硝酸銀・アンモニア試液 1 mL を加えて

加温し，放置するとき，液は混濁して濃暗灰色を呈し，試験

管壁に銀鏡を生じる．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 3 mL を加えて

溶かし，ヨウ素試液 2 mL を加えて放置するとき，黄色の

沈殿を生じ，ヨードホルムのにおいを発する．

（３） 本品 0.5 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，アンモ

ニア試液を加えて中性とした後，ろ過する．ろ液はカルシウ

ム塩の定性反応（１）及び（３）を呈する．

（４） 本品 0.01 g に 0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，

500 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収

スペクトルを測定するとき，波長 265 ～ 268 nm に吸収の

極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 15 mL

を加えて溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g に希硝酸 6 mL を加えて溶かし，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.018 %

以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 %

以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） イソニアジド 本品 1.0 g を遠心沈殿管にとり，ジ

メチルホルムアミド 20 mL を正確に加え，よく振り混ぜた

後，遠心分離（10000 min－1，5 分間）し，上澄液を試料溶

液とする．別にイソニアジド（日局）0.010 g をとり，ジメ

チルホルムアミドを加えて溶かし，正確に 20 mL とする．

この液 2 mL を正確に量り，ジメチルホルムアミドを加え

て正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液それぞれ 2 mL ずつを正確に共栓試験管に量り，無水

エタノール 5 mL を正確に加え，よく振り混ぜた後，ブル

ーテトラゾリウム・エタノール試液（1 → 1000）1 mL 及

びテトラメチルアンモニウムヒドロキシドの無水エタノール

溶液（1 → 20）1 mL をそれぞれ正確に加え，更によく振

り混ぜた後，室温で 15 分間放置する．次に氷酢酸 1 mL

及び水 10 mL をそれぞれ正確に加え，よく振り混ぜた液に

つき，別にジメチルホルムアミド 2 mL を正確に量り，同

様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，波長 530 nm 付近における吸収の極大波長

で吸光度 AT 及び AS を測定するとき，AT は AS より大き

くない．

水 分 19.0 ～ 23.0 %（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） ピルビン酸イソニアゾン 本品約 3 g を精密に量り，

1 mol/L 水酸化ナトリウム液 15 mL を加えて溶かし，水

100 mL を加え，1 mol/L 塩酸で滴定する（電位差滴定法）．

ただし，初めの変曲点から次の変曲点までの量を消費量とす

る．

1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 207.19 mg C9H9N3O3

（２） カルシウム 本品約 0.5 g を精密に量り，弱く加熱

して炭化した後，強熱して灰化する．冷後，残留物に水 2

mL 及び希塩酸 5 mL を加えて溶かし，300 mL のフラス

コに入れ，水 80 mL で洗い込み，ビュレットから 0.05

mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 10 mL を

加える．次に 8 mol/L 水酸化カリウム試液 5 mL 及び

NN 指示薬 0.1 g を加え，0.05 mol/L エチレンジアミン四

酢酸二ナトリウム液で滴定を続け，前後の 0.05 mol/L エチ

レンジアミン四酢酸二ナトリウム液の消費量を合わせる．た

だし，滴定の終点は液の赤色が消え，青色を呈するときとす

る．

貯 法 容 器 密閉容器．
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108620

ピレタニド
Piretanide

C17H18N2O5S：362.40

本品を乾燥したものを定量するとき，ピレタニド

（C17H18N2O5S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄白色の結晶性の粉末で，においはないか，

又はわずかににおいがあり，味は苦い．

本品はメタノール又はピリジンに溶けやすく，エタノール

にやや溶けやすく，無水酢酸にやや溶けにくく，エーテルに

溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 225 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をピリジン 1 mL に溶かし，硫酸銅試

液 2 滴を加えて振り混ぜる．更に水 3 mL 及びクロロホル

ム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置するとき，クロロホルム

層は淡緑色を呈する．

（２） 本品を pH 9.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナト

リウム緩衝液に溶かした液（1 → 40000）につき，紫外可視

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

273 ～ 277 nm 及び 340 ～ 344 nm に吸収の極大を示し，

255 ～ 259 nm 及び 309 ～ 313 nm に吸収の極小を示し，

268 nm 付近に吸収の肩を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1697 cm－1，1588 cm－1，

1336 cm－1 及び 1221 cm－1 の付近に吸収を認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（275 nm）：255 ～ 269（乾 燥 後，25 mg，

pH 9.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液，

2000 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をメタノール 10 mL に溶かすと

き，液は淡黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.8 g に水 75 mL を加え，5 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 75 mL とし，ろ過する．ろ液 25

mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.50 mL を加える（0.030 % 以下）．

（３） 硫酸塩 （２）のろ液 25 mL をとり，希塩酸 1 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比 較 液 に は 0.005 mol/L 硫 酸 0.40 mL を 加 え る

（0.032 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し試

験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm

以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶かし，試料溶

液とする．試料溶液 1 mL を正確に量り，メタノールを加

えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にクロロホルム/メチルエチルケトン/氷酢酸混液（50：50：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸 60 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.240 mg C17H18N2O5S

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108401

ピロキシカム
Piroxicam

C15H13N3O4S：331.35

本品を乾燥したものは定量するとき，ピロキシカム

（C15H13N3O4S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末である．

本品はクロロホルムに溶けやすく，2―メトキシエタノール

にやや溶けにくく，メタノール又はエタノールに溶けにくく，

エーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点：約 201 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg を試験管にとり，水酸化ナトリウム 0.5

g を加え，加熱して融解する．冷後，塩酸 1 mL を加える

とき，発生するガスは潤した酢酸鉛紙を黒変する．

（２） 本品の 0.01 mol/L 塩酸メタノール試液溶液（1 →

200000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 241 ～ 245 nm 及び 332 ～ 336

nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法のペースト法

により測定するとき，波数 3340 cm－1，1630 cm－1，1532

cm－1，1352 cm－1，1150 cm－1 及び 774 cm－1 付近に吸収を

認める．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，
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0.2 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 66.27 mg C15H13N3O4S
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0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 28.830 mg C14H16N4O3

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.20 g をクロロホルム/メタノール

混液（2：1）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルム/メタノール混液（2：1）

を加えて正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に量

り，クロロホルム/メタノール混液（2：1）を加えて正確に

20 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチ

ル/メタノール/強アンモニア水混液（180：20：1）を展開

溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を 100 °C で 15

分間乾燥する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，2―メ

トキシエタノール 100 mL に溶かし，水 50 mL を加え，

0.2 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：クレゾ

ールレッド試液 10 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

貯 法 容 器 気密容器．

105230

ピロミド酸
Piromidic Acid

C14H16N4O3：288.30

本品を乾燥したものは定量するとき，ピロミド酸

（C14H16N4O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色～淡黄色の粉末で，におい及び味はない．

本品はギ酸に溶けやすく，クロロホルムに溶けにくく，ジ

メチルホルムアミドに極めて溶けにくく，水，メタノール，

エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：305 ～ 310 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品に紫外線を照射するとき，淡青白色の蛍光を発す

る．

（２） 本品 0.01 g に，硫酸 0.5 mL を加えて溶かすとき，

液は濃黄色を呈する．これに水 10 mL を加えるとき，微黄

色～淡黄白色の沈殿を生じ，更に紫外線を照射するとき，淡

青白色の蛍光を発する．

（３） 本品 0.075 g に水酸化ナトリウム試液を加えて溶か

し，50 mL とする．この液 1 mL をとり，水を加えて 500

mL とした液につき，薄めた水酸化ナトリウム試液（1 →

500）を対照とし，紫外可視吸光度測定法により吸収スペク

トルを測定するとき，波長 271 ～ 275 nm 及び 330 ～

334 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をとり，水 40 mL 及び水酸化

ナトリウム試液 10 mL を加えて溶かし，次いで希硝酸 10

mL を加えて振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液をろ過し，

ろ液 30 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L

塩酸 0.30 mL，水酸化ナトリウム試液 5 mL，希硝酸 11 mL

及び水を加えて 50 mL とする（0.021 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，水 40 mL 及び水酸化

ナトリウム試液 10 mL を加えて溶かし，次いで希塩酸 10

mL を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液をろ

過し，ろ液 30 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.50 mL，水酸化ナトリウム試液 5 mL，希塩酸 5 mL 及

び水を加えて 50 mL とする（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.050 g をとり，希水酸化ナトリウ

ム試液を加えて溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とす

る．この液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液 2�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/メタノール/ギ酸混液（5：1：1）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を 10 分間風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポッ

トを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，ジメ

チルホルムアミド 50 mL を加えてよく振り混ぜながら，

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液で滴定する．終点近くで

不溶物があれば，穏やかに加温して溶かし，冷後，滴定する

（指示薬：チモールブルー・ジメチルホルムアミド試液 3

滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．
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108653

ビンポセチン
Vinpocetine

C22H26N2O2：350.45

本品を乾燥したものは定量するとき，ビンポセチン

（C22H26N2O2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，ジメチルホ

ルムアミド又は無水酢酸にやや溶けにくく，アセトニトリル，

メタノール，エタノール又はエーテルに溶けにくく，水にほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を 0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL に溶かし，

ドラーゲンドルフ試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，だいだい色

の沈殿を生じる．

（２） 本品及びビンポセチン標準品を乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとビンポセチン標準品のスペクトルを比較する

とき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の

吸収を認める．

（３） 本品 0.05 g を核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化

クロロホルム 0.7 mL に溶かし，テトラメチルシランを内

標準として核磁気共鳴スペクトル測定法（1H）により測定す

るとき，δ1.0 及びδ1.4 付近に三重線のシグナルを，δ1.9

及びδ4.4 付近に多重線のシグナルを，δ4.1 及びδ6.1 付

近に単一線のシグナルを示し，δ4.4，δ4.1 及びδ6.1 付近

の各シグナルの面積強度比は，ほぼ 2：1：1 である．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（274 nm）：330 ～ 343（乾 燥 後，1 mg，メ

タノール，100 mL）．

旋 光 度 〔α〕20D：＋127 ～ ＋134°（乾燥後，1.0 g，ジメチ
ルホルムアミド，100 mL，100 mm）．

融 点 150 ～ 153 °C

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.034 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，標準

色の調製にはヒ素標準液 1 mL を正確に加える（1 ppm 以

下）．

（４） 類縁物質 本品約 0.050 g を精密に量り，アセトニ

トリルを加えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液と

する．別にビンポセチン標準品約 0.01 g を精密に量り，ア

セトニトリルを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，アセトニトリルを加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行う．試料溶液のアポビンカミン（保持時間：約 11 分），

及びその他の類縁物質の各ピーク面積と標準溶液のビンポセ

チンのピーク面積を自動積分法によって測定するとき，アポ

ビンカミンは 0.4 % 以下，その他の類縁物質の合計は 0.4

% 以下である．

WS ：ビンポセチン標準品の量（mg）

WT ：試料の採取量（mg）

AT1 ：試料溶液中のアポビンカミンのピーク面積

AT2 ：試料溶液中のアポビンカミン以外の類縁物質のピ

ーク面積の合計

AS ：標準溶液中のビンポセチンのピーク面積

1.04：ビンポセチンに対するアポビンカミンの相対感度

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 20 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル 70 mL に酢酸アンモニウム溶液

（1 → 65）30 mL を加える．

流量：ビンポセチンの保持時間が約 13 分になるように調

整する．

カラムの選定：ビンポセチン標準品及びアポビンカミン約

2 mg ずつを量り，アセトニトリル 4 mL に溶かす．

この液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，ア
ポビンカミン，ビンポセチンの順で流出し，その分離度

が 2.0 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たビンポセチンのピー
ク高さが 10 ～ 30 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からビンポセチンの保持

時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/氷酢酸混液（1：1）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 35.045 mg C22H26N2O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

ビンポセチン 475
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008400

フェザチオン
Fezatione

C17H14N2S2：310.44

本品を乾燥したものは定量するとき，フェザチオン

（C17H14N2S2）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

いか，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はメチルエチルケトン又はクロロホルムに溶けやすく，

アセトンにやや溶けやすく，エタノールに溶けにくく，水に

ほとんど溶けない．

融点：120 ～ 126 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にプロピレングリコール 2 mL を加え

て溶かし，5 分間煮沸し，冷後，塩酸ヒドロキシルアミンの

プロピレングリコール溶液（1 → 10）2 mL 及び水酸化カ

リウムのプロピレングリコール溶液（3 → 50）2 mL を加

え，2 分間煮沸する．冷後，塩化第二鉄のエタノール溶液

（1 → 200）0.5 mL を加えた後，1 mol/L 塩酸試液 1 mL

を加えるとき，液は褐紫色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム 0.5 g を加え，徐々

に加熱して融解し，炭化する．冷後，希塩酸 10 mL を加え

るとき，発生するガスは潤した酢酸鉛紙を黒変する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

276 ～ 280 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメチルエチルケトン 20 mL を

加えて溶かすとき，液は黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.20 g にクロロホルム 10 mL を加

えて溶かし，試料溶液とする．別に本品 0.02 g にクロロホ

ルム 100 mL を加えて溶かし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法によって試験を

行う．試料溶液及び標準溶液 25�L ずつを，薄層クロマト
グラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板

にスポットする．次にベンゼンを展開溶媒として，約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得た

スポットは暗い青色を呈し，それぞれの Rf 値は等しい．ま

た，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより大きくなく，かつ濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.03 g を精密に量り，アセ

トンを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 50 mL とする．

この液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波

長 352 nm 付近の吸収の極大波長における吸光度 A を測

定する．

フェザチオン（C17H14N2S2）の量（mg）＝
A
129.7

× 10000

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105125

フェナセミド
Phenacemide

フェニルアセチルウレア

C9H10N2O2：178.19

本品を乾燥したものは定量するとき，フェナセミド

（C9H10N2O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶性の粉末で，においはな

いか又はわずかに特異なにおいがあり，味はない．

本品はエタノール，アセトン又はクロロホルムに溶けにく

く，エーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg を時計ざらにとり，硝酸カリウム・硫酸

溶液（1 → 10）2 mL を加え，水浴上で 30 分間加熱する．

冷後，この液を水 10 mL を入れた試験管中に入れ，亜鉛末

0.2 g を加え，再び水浴上で 30 分間加熱する．冷後，水を

加えて 25 mL としてろ過し，ろ液 1 mL にナフトキノン

スルホン酸ナトリウム溶液（1 → 400）1 mL を加えるとき，

沈殿を生じる．これを 15 分間放置した後，エタノール 3

mL を加えるとき，沈殿は溶け，液はだいだい赤色澄明であ

る．

（２） 本品 0.020 g にフェニルヒドラジン 0.2 mL を加え，

190 ～ 200 °C で 8 分間加熱する．冷後，薄めたアンモニ

ア水（1 → 2）1 mL 及び硫酸ニッケル溶液（1 → 10）1

mL を加えた後，更にクロロホルム 2 mL を加えて振り混

ぜるとき，クロロホルム層は紅色を呈する．

融 点 211 ～ 215 °C

純度試験 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，フラ

スコに入れ，水 50 mL 及び硫酸 8 mL を加え，還流冷却

器を付け，1 時間煮沸する．冷後，内容物を分液漏斗に入れ，

フラスコ及び冷却器はクロロホルム 15 mL ずつで 3 回洗

い，洗液は分液漏斗に合わせ，よく振り混ぜて抽出する．次

にクロロホルム 45 mL 及び 30 mL ずつで 2 回抽出する．

抽出液は毎回ろ過し，ろ紙は熱クロロホルム少量で洗い，洗

液はろ液に合わせる．これを水浴上で蒸発乾固し，残留物に

フェザチオン476



0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 17.819 mg C9H10N2O2

CHCH2CH2CH2CH3

OH

NCH2CON

COCH3

CH3

CH3

無水エタノール 25 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試

液 2 滴）．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102316

フェニペントール
Fenipentol

C11H16O：164.24

本品は定量するときフェニペントール（C11H16O）98.0 %

以上を含む．

性 状 本品は無色～淡黄色の澄明な液体で，特異なにおいが

あり，味は苦く，刺激性がある．

本品はメタノール，エタノール，アセトン，エーテル，ク

ロロホルム又は n―ヘキサンと混和し，水にほとんど溶けな

い．

沸点：約 130 °C（減圧，2.13 kPa）．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 2500）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

247 ～ 249 nm，251.5 ～ 253.5 nm，257 ～ 259 nm 及 び

263.5 ～ 265.5 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品及びフェニペントール標準品それぞれ 0.1 g を

とり，アセトン 5 mL を加えて溶かし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次に n―ヘキサン/酢酸エチル混液

（17：3）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これにリンモリブデン酸・エタノール溶液（1 →

20）を均等に噴霧し，更に硫酸を均等に噴霧した後，105

°C で 10 分間加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得

た主なスポットは青色を呈し，それらの Rf 値は等しい．

屈 折 率 n20D：1.502 ～ 1.512

比 重 d2020：0.950 ～ 0.970

純度試験

（１） 類縁物質 本品 0.25 g をとり，アセトン 10 mL を

正確に加えて溶かし，試料溶液とする．試料溶液 2�L を
ガスクロマトグラフ用シリンジを用いて量り，次の条件でガ

スクロマトグラフ法によって試験を行い，溶媒のピークとフ

ェニペントールのピークの間に現われるピークの合計面積

Ai 及びフェニペントールのピークの面積 At とを質量法に

よって求めるとき，Ai/（At ＋ Ai）× 100 の値は 1.0 % 以

下である．

操作条件

検出器：熱伝導度型検出器（感度 1 mV）

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のカラムにポリエ

チレングリコール 20 M を 150 ～ 180�m のクロモ
ソルブ W に 15 % の割合で被覆したものを充てんす

る．

カラム温度：180 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：毎分 40 mL の一定量になるように調整する．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.55 g を 100 mL の共栓フラスコに精密

に量り，これにアセチル化剤 3 mL を正確に加えて溶かし，

ピリジンで湿潤させた栓をした後，沸騰水浴上で 30 分間加

熱する．ついで水 5 mL を加えてよく振り混ぜた後，更に

1 分間加熱する．冷後，栓及びフラスコの口をエタノール

10 mL で洗い込み，0.5 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定

する（指示薬：フェノールフタレイン試液，2 滴）．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.5 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 82.12 mg C11H16O

貯 法 容 器 気密容器．

104406

フェニルアセチルグリシン
ジメチルアミド
N ―Phenyl―N ―acetylglycine Dimethylamide

C12H16N2O2：220.27

本品を乾燥したものは定量するとき，フェニルアセチルグ

リシンジメチルアミド（C12H16N2O2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品はメタノール又はクロロホルムに極めて溶けやすく，

水，エタノール，アセトン又は酢酸エチルに溶けやすい．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 4.7 ～ 6.7 である．

確認試験

（１） 本品 1 g に希硫酸 5 mL を加えて煮沸するとき，

酢酸のにおいを発する．

（２） 本品 1 g に希硫酸 10 mL を加え，還流冷却器を付

けて 2 時間煮沸する．冷後，水酸化ナトリウム溶液（1 →

5）を冷却しながら静かに加えてアルカリ性とし，クロロホ

ルム 10 mL ずつで 3 回抽出する．抽出液を合わせ，水浴

上で蒸発乾固した後，残留物をメタノールから再結晶し，デ

シケーター（シリカゲル）で 3 時間乾燥するとき，その融

点は 112 ～ 115 °C である．

融 点 94 ～ 102 °C
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フェニルプロピオン酸ナンドロロン（C27H34O3）の量（mg）

＝ フェニルプロピオン酸ナンドロロン標準品の量（mg）

×
AT
AS

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 2.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.004 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につ

き，薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液

10�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/

エタノール混液（5：2）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，暗紫色の単一のスポットを認める．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 B より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，3 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，窒素

定量法により，試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 1.1013 mg C12H16N2O2

貯 法 容 器 気密容器．

104429

フェニルプロピオン酸ナンドロロン
Nandrolone Phenylpropionate

C27H34O3：406.56

本品を乾燥したものは定量するとき，フェニルプロピオン

酸ナンドロロン（C27H34O3）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい

がある．

本品はクロロホルム又はジオキサンに極めて溶けやすく，

氷酢酸に溶けやすく，エタノール，アセトン又は植物油にや

や溶けやすく，n―ヘプタンに溶けにくく，水にほとんど溶

けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg に硫酸 1 mL を加え，水浴上で 5 分間

加熱して溶かし，冷後，氷酢酸 1 mL 及びアセトン 1 mL

を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品及びフェニルプロピオン酸ナンドロロン標準品の

それぞれ 4 mg にエタノール/クロロホルム混液（1：1）1

mL を加えて溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．この液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次に n―ヘプタン/アセトン混液（3：1）を展開溶媒として

約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得たスポ

ットは，標準溶液から得たスポットと同じ Rf 値を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1730 cm－1，1670

cm－1，1500 cm－1，1450 cm－1 及び 700 cm－1 に吸収を認め

る．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 237 ～ 241 nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋49 ～ ＋52°（乾燥後，0.2 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

融 点 95 ～ 101 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にジオキサン 10 mL を加えて溶

かすとき，液は澄明である．

（２） 他のステロイド及び不純物 本品 0.040 g をとり，

エタノール/クロロホルム混液（1：1）を加えて溶かし，正

確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に試料溶液 0.3 mL

を正確に量り，エタノール/クロロホルム混液（1：1）を加

えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．この液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 50�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍
光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に

n―ヘプタン/アセトン混液（3：1）を展開溶媒として約 15

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，80 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びフェニルプロピオン酸ナンドロロン標準品

を乾燥し，その約 0.02 g ずつを精密に量り，それぞれをエ

タノールに溶かし，正確に 100 mL とする．これらの液 5

mL ずつを正確に量り，それぞれにエタノールを加えて正確

に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行

い，波長 239 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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105148

フェニル―11―ヨード―10―
ウンデシノエート
Phenyl―11―iodo―10―undecynoate

C17H21IO2：384.25

本品は定量するとき，フェニル―11―ヨード―10―ウンデシノ

エート（C17H21IO2）97.5 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色粘性の液で，においはないか，又はわずか

に特異なにおいがある．

本品はメタノール，エタノール及びエーテルと混和する．

水とはほとんど混和しない．

比重 d2020：1.35 ～ 1.37

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 200）5 mL に亜鉛末 1

g 及び氷酢酸 10 mL を加え，還流冷却器を付け 15 分間

煮沸する．冷後，その上澄液約 2 mL に亜硝酸ナトリウム

試液 1 滴を加えるとき，液は黄褐色を呈し，デンプン試液

を追加するとき，液は濃青紫色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 200）5 mL に水酸化カ

リウム・エタノール試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け

30 分間煮沸する．冷後，1 mol/L 塩酸試液 7 mL を加え

てよく振り混ぜる．その 1 mL に 2，6―ジブロムキノンクロ

ルイミドのエタノール溶液（1 → 400）1 mL 及びアンモニ

ア試液 5 滴を加えるとき，液は青色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 200）1 mL に塩酸ヒド

ロキシルアミンのエタノール溶液（1 → 30）1 mL 及び 8

mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.2 mL を加え，10 秒間煮沸

する．冷後，1 mol/L 塩酸試液 2 mL を加えてよく混和し

た後，塩化第二鉄試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，液は赤紫色

を呈する．

（４） 本品の 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノール溶

液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収

スペクトルを測定するとき，波長 235 ～ 237 nm 及び 287

～ 289 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 1 mL を加えて混和

するとき，液は黄色～黄褐色澄明である．

（２） ヨウ素 本品 1.0 g にメタノール 200 mL を加えて

混和し，その 1 mL に氷酢酸 1 mL 及び亜硝酸ナトリウム

試液 1 滴を加えるとき，液は黄褐色を呈しない．また，デ

ンプン試液を追加するとき，液は青色又は紫色を呈しない．

（３） フェノール 本品 1.0 g にメタノール 200 mL を加

えて混和し，その 1 mL に 2，6―ジブロムキノンクロルイミ

ドのエタノール溶液（1 → 400）1 mL 及びアンモニア試液

5 滴を加えるとき，液は青色を呈しない．

定 量 法 本品約 0.35 g を精密に量り，メタノール 10 mL，

氷酢酸 10 mL 及び砂状の亜鉛 4 g を加え，還流冷却器を

付け，1 時間煮沸する．冷却器を通じて，更にメタノール 2

mL 及び熱湯 5 mL を加える．熱時脱脂綿を用いてろ過し，

砂状の亜鉛をメタノール 5 mL ずつで 3 回，熱湯 5 mL

ずつで 3 回洗い，洗液をろ液に合わせ，冷後，希硝酸 5

mL を加え，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定する（電位差滴定

法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 38.425 mg C17H21IO2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108389

フェノプロフェンカルシウム
Fenoprofen Calcium

C30H26CaO6・2H2O：558.63

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，フェノプロ

フェンカルシウム（C30H26CaO6：522.60）98.0 % 以上及びカ

ルシウム（Ca：40.08）7.4 ～ 7.8 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，収れん

性の味がある．

本品は無水エタノール，アセトン又は氷酢酸に溶けやすく，

水，メタノール又はクロロホルムに溶けにくく，エーテルに

ほとんど溶けない．

本品の無水エタノール溶液（1 → 50）は旋光性がない．

本品の水溶液（1 → 500）の pH は 6.3 ～ 7.3 である．

確認試験

（１） 本品の無水エタノール溶液（1 → 10000）につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 271 ～ 274 nm 及び 277 ～ 280 nm に吸収の極大を

示し，264 ～ 267 nm に吸収の肩を示す．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1587 cm－1，1567 cm－1，

1488 cm－1，1425 cm－1，1250 cm－1，940 cm－1 及び 690

cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品 0.1 g に希酢酸 10 mL を加え，よく振り混ぜ

た後，ろ過する．ろ液はカルシウム塩の定性反応（１）及び

（３）を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g をアセトン 10 mL に溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.30 g をアセトン 20 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL，

アセトン 20 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.060 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をアセトン 10 mL に溶かし，
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0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.8016 mg Ca

S

N

CH2CH2CH2N
CH3

CH3

Cl
CH

OH

OH

HOOC

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 31.960 mg C17H19ClN2S・C20H16O4

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，アセトンを

加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にトルエン/氷酢酸混液（10：1）を展開溶媒として約 13

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及

び原点のスポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより濃くない．

水 分 5.5 ～ 7.5 %（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） フェノプロフェンカルシウム 本品約 0.35 g を精密

に量り，非水滴定用アセトン 40 mL に溶かし，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．別に非水滴定用アセ

トン 40 mL に氷酢酸 10 mL を加えた液につき，同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 26.130 mg C30H26CaO6

（２） カルシウム 本品約 0.2 g を精密に量り，1 mol/L

塩酸試液 5 mL 及び無水エタノール 40 mL に溶かした後，

水 70 mL を加え，更にビューレットを用いて 0.02 mol/L

エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 10 mL を加える．

次に 8 mol/L 水酸化カリウム試液 1.3 mL 及び NN 指示

薬 0.1 g を加え，直ちに 0.02 mol/L エチレンジアミン四

酢酸二ナトリウム液で滴定し，前後の消費量を合わせる．た

だし，滴定の終点は液の赤紫色が青色に変わるときとする．

貯 法 容 器 気密容器．

101401

フェノールフタリン酸クロルプロマジン
Chlorpromazine Phenolphthalinate

C17H19ClN2S・C20H16O4：639.20

本品を乾燥したものは定量するとき，フェノールフタリン

酸クロルプロマジン（C17H19ClN2S・C20H16O4）98.0 % 以上を

含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はメタノールにやや溶けにくく，無水エタノール又は

アセトンに溶けにくく，エーテルに極めて溶けにくく，水に

ほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.5 g を 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液 10

mL に溶かし，エーテル 20 mL ずつで 3 回抽出する〔水

層は（３）の試験に用いる〕．エーテル抽出液を合わせ，水

10 mL ずつで 3 回洗い，エーテル層を分取する．このエー

テル層 20 mL をとり，水浴上で蒸発乾固する．残留物に

0.05 mol/L 塩酸試液 10 mL を加えて溶かし，塩化第二鉄

試液 1 滴を加えるとき，液は赤色を呈する．

（２）（１）のエーテル層 30 mL をとり，水浴上で蒸発乾

固する．残留物にメタノール 2 mL 及び希塩酸 20 mL を

加えて溶かし，ピクリン酸試液 10 mL を滴加し，5 時間放

置する．析出した結晶をろ取し，少量のアセトンから再結晶

し，105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 175 ～

179 °C である．

（３）（１）の水層をとり，希塩酸 10 mL を加え，時々振

り混ぜながらしばらく放置する．析出した結晶をろ取し，水

で洗い，105 °C で 3 時間乾燥するとき，その融点は 234

～ 240 °C である．

融 点 198 ～ 202 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には，鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.050 g を無水エタノール 10 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 3 mL を正確に量り，

無水エタノールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液と

する．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板

にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/強アンモニ

ア水混液（35：14：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，試料溶液から得たクロルプロマジン及びフ

ェノールフタリン酸のスポット以外のスポットは，標準溶液

から得たクロルプロマジンのスポット（Rf 値約 0.8）より濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用アセトン/氷酢酸混液（1：1）40 mL に溶かし，0.05

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

フェノールフタリン酸クロルプロマジン480
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0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 29.587 mg C18H25NO・C20H16O4

CH2COOH

101758

フェノールフタリン酸デキストロメトル
ファン
Dextromethorphan Phenolphthalinate

C18H25NO・C20H16O4：591.74

本品を乾燥したものは定量するとき，フェノールフタリン

酸デキストロメトルファン（C18H25NO・C20H16O4）98.0 % 以

上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はジメチルスルホキシドにやや溶けやすく，メタノー

ルに溶けにくく，エタノールに極めて溶けにくく，水，エー

テル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

融点：約 273 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.3 g に水 20 mL 及び水酸化ナトリウム試液

5 mL を加え，クロロホルム 20 mL ずつで 2 回抽出する．

クロロホルム抽出液を合わせ，脱脂綿を用いてろ過し，ろ液

を水浴上で蒸発乾固する．残留物 1 mg をとり，新たにモ

リブデン酸アンモニウム 5 mg を硫酸 1 mL に溶かした液

に加えるとき，液は黄緑色を呈する．

（２）（１）の残留物をデシケーター（減圧，シリカゲル）

で 3 時間乾燥し，融点を測定するとき，108 ～ 111 °C で

ある．

（３）（１）の残留物の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 →

10000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 276 ～ 280 nm に吸収の極大を示

す．

（４）（１）の水層 10 mL にフェリシアン化カリウム試液

1 ～ 2 滴を加えるとき，液は濃赤色を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋28 ～ ＋32°（乾燥後，0.25 g，ジメチル
スルホキシド，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.025 g にメタノール 10 mL を加

え，必要ならば加温して溶かし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/

水/強アンモニア水混液（25：20：5：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た 2 個

の主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．また，この薄層板に噴霧用ドラーゲンドルフ

試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のだいだい色のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，氷酢

酸 30 mL に溶かし，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

108974

フェルビナク
Felbinac

C14H12O2：212.24

本品を乾燥したものは定量するとき，フェルビナク

（C14H12O2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノール又はアセトンにやや溶けやすく，エタノ

ール又はエーテルにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 250 ～ 254 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1688 cm－1，1412 cm－1，

1256 cm－1，929 cm－1 及び 740 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 163 ～ 166 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をアセトン 40 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に

アセトン 40 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.011 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をアセトン 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，アセトンを

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にヘキサン/アセトン/氷酢酸混液（50：25：1）を展開溶

媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液から得

フェルビナク 481



CO

COOH

OH

NCH2CH2OCH

Cl

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 64.82 mg C20H24ClNO・C20H14O4

S

N

CH2CH2CH2N NCH3

CO

COOH

OH

2

た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

より濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，メタ

ノール 50 mL に溶かし，更に水 15 mL を加え，0.1 mol/L

水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレ

イン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 21.224 mg C14H12O2

貯 法 容 器 気密容器．

008404

フェンジゾ酸クロペラスチン
Chloperastine Fendizoate

C20H24ClNO・C20H14O4：648.19

本品を乾燥したものは定量するとき，フェンジゾ酸クロペ

ラスチン（C20H24ClNO・C20H14O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはない．

本品はイソプロピルアミンに溶けやすく，氷酢酸に溶けに

くく，水，メタノール，エタノール又はエーテルにほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に希塩酸 1 mL 及び水 10 mL を加え，

水浴上で振り混ぜながら 10 分間加熱し，冷後，ろ過する．

ろ液 5 mL にライネッケ塩試液 5 滴を加えるとき，淡紅色

の沈殿を生じる．

（２） 本品 1 g に水酸化ナトリウム試液 20 mL 及びエー

テル 10 mL を加えて振り混ぜた後，水層をとり，エーテル

10 mL で洗い，希塩酸 25 mL を加えるとき，白色の沈殿

を生じる．沈殿をろ取し，水で洗い，105 °C で 3 時間乾燥

するとき，その融点は 260 ～ 263 °C である．

融 点 185 ～ 189 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 2.0 g に水 50 mL を加え，70 °C で

5 分間加温し，冷後，ろ過する．ろ液 25 mL をとり，希硝

酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加え

る（0.014 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） p―クロルベンゾフェノン 本品 0.20 g をとり，メタ

ノール/イソプロピルアミン混液（19：1）を加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．別に p―クロルベン

ゾフェノン 0.010 g をとり，メタノールを加えて溶かし，

正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリ
カゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットす

る．次に酢酸エチル/メタノール/強アンモニア水混液（90：

10：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得たスポットは，標準溶液から得たスポットと

同じ位置に認めないか，又は認めても標準溶液のスポットよ

り大きくなく，かつ濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，非水滴

定用氷酢酸 100 mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の青紫色が青色に変

わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

105095

フェンジゾ酸ペラジン
Perazine Difendizoate

C20H25N3S・2C20H14O4：976.14

本品を乾燥したものは定量するとき，フェンジゾ酸ペラジ

ン（C20H25N3S・2C20H14O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はエタノールにやや溶けにくく，メタノール又は氷酢

酸に溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けにくく，水又は

エーテルにほとんど溶けない．

本品は光によって着色する．

確認試験

（１） 本品 3 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

暗赤色を呈する．この液の半量をとり，加熱するとき，赤褐

色を呈する．残りの液に重クロム酸カリウム試液 1 滴を加

えるとき，緑褐色を呈する．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）5

mL を加え，エーテル 3 mL ずつで 3 回抽出する〔水層は

（４）の試験に用いる〕．エーテル抽出液を合わせ，水浴上で

蒸発乾固する．残留物にメタノール 10 mL を加え，加温し

て溶かし，これを 50 °C に加温したピクリン酸のメタノー

ル溶液（1 → 75）30 mL に加えて 1 時間放置する．析出

した結晶をろ取し，少量のメタノールで洗った後，105 °C

で 1 時間乾燥するとき，その融点は 252 ～ 258 °C（分

解）である．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

フェンジゾ酸クロペラスチン482



0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 48.81 mg C20H25N3S・2C20H14O4

CH2CH2CH2OCONH2

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 252 ～ 255 nm 及び 287 ～ 292 nm に吸収の極大を示

す．

（４）（２）の水層をとり，希塩酸 5 mL を加えるとき，白

色の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，水で洗い，105 °C で 3

時間乾燥するとき，その融点は 259 ～ 264 °C（分解）であ

る．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，5 分間加

温し，冷後，ろ過する．ろ液 25 mL をとり，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.028

% 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，メタノール/強アンモニア水混

液（19：1）を加えて溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液

とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール/強アンモ

ニア水混液（19：1）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて

調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/エタノ

ール/強アンモニア水混液（100：30：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得たペラ

ジン及びフェンジゾ酸（原点付近）のスポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たペラジンのスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.75 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 100 mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試液 2 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

008405

フェンプロバメート
Phenprobamate

C10H13NO2：179.22

本品を乾燥したものは定量するとき，フェンプロバメート

（C10H13NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は初めやや苦く，

後に舌をわずかに麻ひする．

本品はアセトン，ジオキサン又はクロロホルムに溶けやす

く，エタノール又はエーテルにやや溶けやすく，水に極めて

溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え，

加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変

する．

（２） 本品 0.1 g に薄めた硫酸（1 → 2）1 mL を加え，

加熱し，発生するガスを水酸化カルシウム試液中に通じると

き，液は混濁する．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3400 cm－1，1680

cm－1，1605 cm－1，1090 cm－1 及び 700 cm－1 付近に吸収を

認める．

融 点 102.5 ～ 105.5 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40

mL にアセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.014 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35

mL にアセトン 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.017 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，ジオキサンを加えて

溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，ジオキサンを加えて正確に 50 mL とし，

更にこの液 3 mL を正確に量り，ジオキサンを加えて正確

に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にイソプロピルエーテル/メタノール混液（19：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに

紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポット

を認めるか，又は他のスポットを認めても，標準溶液から得

たスポットより濃くない．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 M より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，300

mL のケルダールフラスコに入れ，エタノール 10 mL を加
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ブクラデシンナトリウム（C18H23N5NaO8P）の量（mg）
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の量（mg）×
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えて溶かし，薄めた硫酸（1 → 2）20 mL を加え，還流冷

却器を付け，6 時間加熱する．冷後，少量の希エタノールで

還流冷却器の内壁を洗い込み，窒素定量法の蒸留装置に連結

する．受器には 0.05 mol/L 硫酸 25 mL を正確に加え，こ

れに冷却器の下端を浸す．漏斗から水酸化ナトリウム溶液

（2 → 5）60 mL を加え，注意して水 20 mL で洗い込み，

直ちにピンチコック付きゴム管のピンチコックを閉じ，徐々

に水蒸気を通じて留液約 100 mL を得るまで蒸留する．冷

却器の下端を液面から離し，少量の水でその部分を洗い込み，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：ブロム

クレゾールグリン・メチルレッド試液 5 滴）．ただし，滴定

の終点は液の赤色が淡赤紫色を経て淡青緑色に変わるときと

する．同様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 17.922 mg C10H13NO2

貯 法 容 器 密閉容器．

108877

ブクラデシンナトリウム
Bucladesine Sodium

C18H23N5NaO8P：491.37

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ブクラデシ

ンナトリウム（C18H23N5NaO8P）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

本品は水，メタノール又はエタノールに溶けやすく，アセ

トン又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品はナトリウム塩の定性反応（１）を呈する．

（２） 本品 0.2 g に硝酸 10 mL を加え，水浴上で蒸発乾

固し，更に強熱する．残留物に水 5 mL を加えて溶かし，

必要ならばろ過する．この液はリン酸塩の定性反応（２）を

呈する．

（３） 本品及びブクラデシンナトリウム標準品につき，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行

い，本品のスペクトルとブクラデシンナトリウム標準品のス

ペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のと

ころに同様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－30 ～ －33°（脱水物に換算したもの 0.1
g，水，10 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 5.2 ～

7.2 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g を水 20 mL に溶かし，薄めた

酢酸（1 → 5）で pH を 3.5 に調整する．更に pH 3.5 の

酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 2 mL 及び水を加えて 25

mL とし，検液とする．別に鉛標準液 2.0 mL に希酢酸 2

mL 及び水を加えて 25 mL とし，比較液とする．検液及び

比較液に硫化ナトリウム試液 1 滴ずつを加えて混和し，5

分間放置した後，直径 25 mm，孔径 0.2�m のメンブラン
フィルターをつけたろ過装置を用いて吸引ろ過する．メンブ

ランフィルターを風乾し，メンブランフィルターの色を比較

するとき，検液より得たメンブランフィルターの色は，比較

液より得たメンブランフィルターの色より濃くない（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g を移動相に溶かし，正確に

25 mL とし，試料溶液とする．別に本品，N 6―ブチリルア

デノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム及び 2′―O ―ブチリル

アデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム 5 mg ずつを移動

相に溶かし，正確に 10 mL とする．この液 1 mL を正確

に量り，移動相を加えて正確に 25 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行い，それぞれの液の各々の

ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のブ

クラデシンナトリウム以外のピークで N 6―ブチリルアデノ

シン 3′，5′―環状リン酸ナトリウムのピーク面積，2′―O ―ブ

チリルアデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウムのピーク面

積及び上記のピーク以外のピークの合計面積は，標準溶液の

N 6―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム，2′―

O ―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム及びブ

クラデシンナトリウムのピーク面積のそれぞれ 1.0 倍，1.0

倍及び 0.5 倍より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 5�L から得たブクラデシンナトリ
ウムのピーク高さが 3 cm 以上になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からブクラデシンナトリ

ウムの保持時間の約 1.3 倍の範囲

水 分 4.0 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品及びブクラデシンナトリウム標準品（別途本品

と同様の方法で水分を測定しておく）約 0.10 g ずつを精密

に量り，それぞれに内標準溶液 20 mL を正確に加えた後，

水を加えて 250 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するブクラデシンナトリウムのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 2―ナフタリンスルホン酸ナトリウムの水溶液

（1 → 200）
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操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径 4 ～ 6 mm，長さ 10 ～ 15 cm のステン

レス管に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル/0.1 mol/L リン酸二水素カリ

ウム試液混液（50：7：1）

流量：ブクラデシンナトリウムの保持時間が 15 ～ 20 分

になるように調整する．

カラムの選定：N 6―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状リン

酸ナトリウム，2′―O ―ブチリルアデノシン 3′，5′―環状

リン酸ナトリウム及び 2―ナフタリンスルホン酸ナトリ

ウム 0.01 g ずつを移動相 25 mL に溶かす．この液 5

�L につき，上記の条件で操作するとき，N 6―ブチリル

アデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム，2′―O ―ブチ

リルアデノシン 3′，5′―環状リン酸ナトリウム，2―ナフ

タリンスルホン酸ナトリウムの順に溶出し，それぞれの

ピークが完全に分離し，N 6―ブチリルアデノシン 3′，5′―

環状リン酸ナトリウムと 2′―O ―ブチリルアデノシン 3′，

5′―環状リン酸ナトリウムの分離度が 2.5 以上のものを

用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

101052

ブコローム
Bucolome

C14H22N2O3：266.34

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ブコローム

（C14H22N2O3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はメタノール，エタノール，アセトン，ピリジン，ク

ロロホルム又はジメチルホルムアミドに溶けやすく，水にほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g にクロロホルム/ピリジン混液（9：1）5

mL 及び硫酸銅溶液（1 → 100）5 mL を加え，激しく振り

混ぜた後，静置するとき，クロロホルム層は帯紫赤色を呈す

る．

（２） 本品 1 mg に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加え，

水浴中で 60 分間加熱した後，水冷し，ジメチルグリオキシ

ム・チオセミカルバジド試液 5 mL を加え，90 °C で 30

分間加熱するとき，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え

て煮沸するとき，発生するガスは，潤した赤色リトマス紙を

青変する．

（４） 定量法の試料溶液につき，同様にして調製した空試験

液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトル

を測定するとき，波長 268 ～ 274 nm に吸収の極大を示す．

融 点 81 ～ 85 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にアセトン 20 mL を加えて溶か

すとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 吸光度比 定量法の試料溶液につき，同様に操作して

得た空試験液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験

を行い，波長 252 nm 及び 271 nm における吸光度 A1 及

び A2 を測定するとき，A1/A2 は 0.290 ～ 0.325 である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，0.1 mol/L 水酸化ナ

トリウム試液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．直

ちに，この液 10 mL を正確に量り，pH 9.6 のホウ酸・塩

化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液を加えて正確に 100

mL とし，この液 5 mL を正確に量り，pH 9.6 のホウ酸・

塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．この液につき，別に本品を加え

ることなく，上記と同様に操作して得た空試験液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 271 nm に

おける吸光度 A を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

109062

ブシラミン
Bucillamine

C7H13NO3S2：223.31

本品を乾燥したものは定量するとき，ブシラミン

（C7H13NO3S2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，味はやや酸味を有する．

本品はメタノール又はエタノールに溶けやすく，エーテル

にやや溶けやすく，水にやや溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び水酸化ナトリウム試液

2 mL を加えて溶かした後，ニトロプルシドナトリウム試液

2 滴を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，1745

ブシラミン 485



0.1 mol/L チオシアン酸アンモニウム液 1 mL

＝ 10.787 mg Ag

cm－1，1734 cm－1，1620 cm－1，1522 cm－1，1425 cm－1，

1296 cm－1 及び 1200 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋33.0 ～ ＋36.5°（乾燥後，2 g，エタノー
ル，50 mL，100 mm）．

融 点 136 ～ 140 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.060 g を水/メタノール混液（1：

1）に溶かし，正確に 20 mL とし，試料溶液とする．試料

溶液 1.5 mL を正確に量り，水/メタノール混液（1：1）を

加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液 20�L につき，直ちに次の条件で液体クロマト
グラフ法により試験を行う．それぞれの液のピーク面積を自

動積分法により測定するとき，試料溶液のブシラミン以外の

ピークの合計面積は，標準溶液のブシラミンのピーク面積よ

り大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に約 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：クエン酸溶液（1 → 500）/メタノール混液（1：

1）

流量：ブシラミンの保持時間が約 5 分になるように調整

する．

カラムの選定：本品 0.10 g 及び 4―フルオロ安息香酸

0.010 g をとり，メタノールに溶かし 100 mL とする．

この液 10 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．こ

の液 20�L につき，上記の条件で操作するとき，ブシ
ラミン，4―フルオロ安息香酸の順に溶出し，その分離度

が 3 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たブシラミンのピーク
高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：ブシラミンの保持時間の約 4 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，6 時

間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，メタ

ノール 35 mL に溶かし，水 15 mL を加え，0.05 mol/L

ヨウ素液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL ＝ 11.166 mg C7H13NO3S2

貯 法 容 器 気密容器．

008409

フッ化ジアンミン銀
Diammine Silverfluoride

本品はフッ化ジアンミン銀［Ag（NH3）2F：160.93］溶液

である．

本品は定量するとき，銀（Ag：107.87）24.2 ～ 26.8 g/dL，

フ ッ 素（F：19.00）5.0 ～ 5.9 g/dL 及 び ア ン モ ニ ア

（NH3：17.03）8.9 ～ 10.5 g/dL を含む．

製 法 硝酸銀の水溶液に，かき混ぜながら炭酸ナトリウムの

水溶液をもはや沈殿が生じなくなるまで少量ずつ加える．生

成した炭酸銀の黄色の沈殿を，硝酸イオンが認められなくな

るまで水でじゅうぶん洗う．得られた炭酸銀に約 20 % 過

剰量のフッ化水素酸溶液を少量ずつ加えて溶解する．発泡が

終われば加熱して炭酸塩を溶解し，次いで冷却しながらフッ

素対応量のアンモニアガスを吸収させ，水で規定の含量に調

整する．

性 状 本品は無色澄明の液で，わずかにアンモニア臭がある．

本品は光又は熱によって徐々に変化する．

比重 約 1.27

確認試験

（１） アルフッソン溶液（1 → 100）5 mL ずつを 2 本の

試験管にとり，一方に本品 1 滴を加えよく混和して 5 分間

放置後対照と比較するとき，赤紫色から青紫色ないし青色に

変化する．

（２） 本品は銀塩の定性反応（１）を呈する．

（３） 本品はアンモニウム塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 硝酸塩 本品 3 mL に水 2 mL を加え，更に冷却し

ながら注意して硫酸 5 mL を加えよく振り混ぜ，冷後，上

澄液 3 mL に硫酸第一鉄試液 2 mL を層積するとき，その

接界面に暗褐色の輪帯を生じない．

（２） 銅塩 本品 20 mL を試験管にとり，上方より観察す

るとき，淡青色を呈しない．

（３） ナトリウム塩 本品の炎色反応を行うとき，0.01

mol/L 水酸化ナトリウム液の炎色より濃くない．

定 量 法

（１） 銀 本品 3 mL を正確に量り，水を加えて正確に

100 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，硝酸 10

mL 及び水 50 mL を加え，0.1 mol/L チオシアン酸アンモ

ニウム液で滴定する（指示薬：硫酸第二鉄アンモニウム試液

2 mL）．

（２） フッ素 本品 5 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，65 °C

に加温しながら 0.2 mol/L 塩化カルシウム液 20 mL を正

確に加える．冷後，希酢酸及び希アンモニア水を加えて pH

4.0 ～ 4.5 に調整し，5 分間煮沸し，冷後，水を加えて正確

に 100 mL とし，一夜放置する．この液をろ過し，初めの

ろ液 10 mL を捨て，ろ液 50 mL を正確に量り，pH 10.7

のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 10 mL 及びエチレ

ンジアミン四酢酸マグネシウム試液 5 mL を正確に加え，

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液で滴定

する（指示薬：エリオクロムブラック T・塩化ナトリウム

指示薬 0.05 g）．同様の方法で空試験を行う．

0.2 mol/L 塩化カルシウム液 1 mL ＝ 7.599 mg F

（３） アンモニア 本品 2 mL を正確に量り，水 50 mL

を入れたケルダールフラスコに加えてしぶき止めのついた蒸
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ブデソニド（C25H34O6）の量（mg）

＝ ブデソニド標準品の量（mg）×
ATa＋ATb
ASa＋ASb

留装置に連結する．受器には 0.5 mol/L 硫酸 30 mL を正

確に加えて，更に水 50 mL を入れて冷却器の下端をこの液

に浸す．漏斗より硫化ナトリウム試液 10 mL と 30 % 水

酸化ナトリウム液 30 mL を加え，更に水 10 mL で洗い込

み，直ちにピンチコック付ゴム管を閉じ，水蒸気を通じて留

液 80 ～ 100 mL を得るまで蒸留する．冷却管の下端を液

面から離し，少量の水でその部分を洗い込み，1 mol/L 水

酸化カリウム液で滴定する（指示薬：メチルレッド試液 3

滴）．同様の方法で空試験を行う．

0.5 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 17.031 mg NH3

貯 法

保存条件 遮光して，冷所に保存する．

容 器 ポリエチレン製の気密容器．

109526

ブデソニド
Budesonide

C25H34O6：430.53

本品は 22 位の不斉炭素原子におけるエピマーの混合物で

ある．本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ブデソ

ニド（C25H34O6）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品はメタノールにやや溶けやすく，アセトニトリル又は

エタノール（95）にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点：約 240 °C（分解）．

確認試験 本品及びブデソニド標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品の

スペクトルとブデソニド標準品のスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕25D：＋102 ～ ＋109°（0.25 g，メタノール，25
mL，100 mm）．

純度試験 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用い

て行う．本品 0.025 g をアセトニトリル 15 mL に溶かし，

pH 3.2 の 0.025 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて正確に 50

mL とし，試料溶液とする．15 分間以上放置した後，試料

溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行う．それぞれのピーク面積を自動積分法により測

定し，面積百分率法により各々の類縁物質の量を求めるとき，

保持時間 16 分付近に近接して現れる 2 つのピークのうち

保持時間の小さい方のピークに対する相対保持時間がそれぞ

れ約 0.1，0.4，0.6 及び 0.9 の類縁物質の量は，各々 0.5 %

以下で，それらの合計は 1.0 % 以下である．また，その他

の類縁物質の量は各々 0.1 % 以下でそれらの合計は 0.5 %

以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.2 の 0.025 mol/L リン酸塩緩衝液/アセト

ニトリル混液（17：8）

流量：ブデソニドの 2 つのピークのうち先に溶出するピ

ークの保持時間が約 16 分になるように調整する．

カラムの選定：試料溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，ブデソニドの 2 つのピークの分離度が

1.5 以上であり，また先に溶出するピークの理論段数が

5500 以上で，シンメトリー係数が 1.5 より小さいもの

を用いる．

面積測定範囲：ブデソニドの 2 つのピークのうち先に溶

出するピークの保持時間の約 1.5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

異性体比 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 0.025 g をアセトニトリル 15 mL に溶かし，pH 3.2 の

0.025 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて正確に 50 mL とし，

試料溶液とする．15 分間以上放置した後，試料溶液 20�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

保持時間 16 分付近に近接して現れる 2 つのピークのうち

保持時間の小さい方のピーク面積 Ab 及び保持時間の大きい

方のピーク面積 Aa を測定するとき，Aa/（Aa＋Ab）は 0.40

～ 0.51 である．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品及びブデソニド標準品約 0.025 g ずつを精密に量り，そ

れぞれをアセトニトリル 15 mL に溶かし，pH 3.2 の

0.025 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて正確に 50 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．15 分間以上放置した後，試

料溶液及び標準溶液 20�L ずつを正確にとり，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の保

持時間 16 分付近に近接して現れる 2 つのピークの面積

ATa，ATb，ASa 及び ASb を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.2 の 0.025 mol/L リン酸塩緩衝液/アセト

ニトリル混液（17：8）

流量：ブデソニドの 2 つのピークのうち，先に溶出する

ピークの保持時間が約 16 分になるように調整する．

カラムの選定：試料溶液 20�L につき，上記の条件で操
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作するとき，ブデソニドの 2 つのピークの分離度が

1.5 以上であり，また先に溶出するピークの理論段数が

5500 以上で，シンメトリー係数が 1.5 より小さいもの

を用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108438

ブドララジン
Budralazine

C14H16N4：240.30

本品を乾燥したものは定量するとき，ブドララジン

（C14H16N4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は，黄色の結晶又は結晶性の粉末で，においはな

いか，又はわずかに特異なにおいがあり，味はない．

本品は，クロロホルム又は氷酢酸に溶けやすく，ベンゼン

にやや溶けにくく，エーテル又はエタノールに溶けにくく，

水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.3 g に 1 mol/L 塩酸試液 2 mL を加え，15

分間加温する．冷後，水 50 mL 及びο―ニトロベンズアル

デヒドのエタノール溶液（1 → 50）25 mL を加えるとき，

だいだい色の沈殿を生じる．この沈殿をろ取し，水洗した後，

105 °C で 3 時間乾燥したものの融点は 232 ～ 238 °C で

ある．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3310 cm－1，1584

cm－1，1528 cm－1，1370 cm－1，1348 cm－1 及び 727 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 130 ～ 133 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（３） 幾何異性体及び類縁物質 本品 0.40 g をとり，ベン

ゼンを加えて溶かし正確に 20 mL とし，試料溶液とする．

この液 2.0 mL をとり，ベンゼンを加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

5�L ずつを薄層クロマトグラフ用酸化アルミニウム（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットし，速やかにベ

ンゼン/n―ブタノール混液（200：9）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト（Rf 値約 0.7）以外のスポット（幾何異性体，Rf 値約

0.6）は，標準溶液から得たスポットより濃くない．また，

試料溶液から得た主スポット及び幾何異性体のスポットと異

なる位置にスポットを認めない．

乾燥減量 0.2 % 以下（1.0 g，90 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 12.015 mg C14H16N4

貯 法 容 器 気密容器．

101058

ブホゲニン
Bufogenin

レジブホゲニン

C24H32O4：384.51

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ブホゲニン

（C24H32O4）96.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はピリジンに極めて溶けやすく，エタノール又はアセ

トンに溶けやすく，クロロホルムにやや溶けやすく，水にほ

とんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

黄色～黄褐色を呈し，紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，黄緑色の蛍光を発する．

（２） 本品 0.1 g にピリジン 0.5 mL を加えて溶かし，無

水酢酸 0.3 mL を加え，40 °C で 2 時間時々振り混ぜて放

置した後，水中に注ぎ，析出した結晶をろ取し，水で洗い，

アセトンから再結晶し，デシケーター（減圧，五酸化リン）

で 4 時間乾燥するとき，その融点は 220 ～ 226 °C である．

（３） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 298 ～ 302

nm に吸収の極大を示す．

融 点 164 ～ 170 °C（乾燥後）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は澄明で，その色は色の比較液 A より濃くな

い．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品及びブホゲニン標準品それぞれ

0.020 g をとり，それぞれにクロロホルム 5.0 mL を加えて
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ブホゲニン（C24H32O4）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したブホゲニン標準品の量（mg）×
AT
AS

HOOCCH

HCCOONa

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 13.805 mg C4H3NaO4

溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．この液につき，薄層

クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶

液それぞれ 5�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用
いて調製した薄層板にスポットする．次にシクロヘキサン/

アセトン/クロロホルム混液（4：3：3）を展開溶媒として約

14 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに硫酸を均等

に噴霧した後，100 °C で 2 ～ 3 分間加熱するとき，試料

溶液及び標準溶液から得たスポットは黄緑色を呈し，それら

の Rf 値は等しい．また，本品はこれと異なる位置にスポッ

トを認めない．

乾燥減量 3.0 % 以下（0.1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（0.2 g）．

定 量 法 本品及びブホゲニン標準品（あらかじめ本品と同様

の方法で乾燥減量を測定しておく）約 0.01 g ずつを精密に

量り，それぞれをエタノールに溶かし，正確に 100 mL と

する．これらの液 15 mL ずつを正確に量り，それぞれにエ

タノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測

定法により試験を行い，波長 300 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104325

フマル酸一ナトリウム
Monosodium Fumarate

C4H3NaO4：138.05

本品を乾燥したものは定量するとき，フマル酸一ナトリウ

ム（C4H3NaO4）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，特異な

酸味がある．

本品は水にやや溶けにくく，メタノール，エタノール又は

エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にレゾルシン 2 ～ 3 mg 及び硫酸 1

mL を加えて振り混ぜ，120 ～ 130 °C で 5 分間加熱する．

冷後，水を加えて 5 mL とし，冷却しながら水酸化ナトリ

ウム溶液（2 → 5）を滴加してアルカリ性とした後，水を加

えて 10 mL とした液は，紫外線下で観察するとき，緑青色

の蛍光を発する．

（２） 本品 0.5 g に水 10 mL を加え，40 °C に加温して

溶かし，温時臭素試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，試液の色は

消える．

（３） 本品の水溶液（1 → 200000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 204

～ 208 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.5 g に水 10 mL を加え，40 °C に加温して

溶かした液は，ナトリウム塩の定性反応（１）を呈する．

pH 本品 1.0 g に水 30 mL を加えて溶かした液の pH は

3.0 ～ 4.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加え，40 °C に加

温して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g に水 30 mL を加えて振り混ぜ，

フェノールフタレイン試液 1 滴を加え，液がわずかに紅色

を呈するまでアンモニア試液を滴加して溶かし，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.20 mL を加える

（0.010 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g に水 30 mL を加えて振り混ぜ，

フェノールフタレイン試液 1 滴を加え，液がわずかに紅色

を呈するまでアンモニア試液を滴加して溶かし，希酢酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm

以下）．

（４） ヒ素 本品 0.5 g をとり，水 10 mL を加え，加温

して溶かし，冷後，これを検液とし，装置 B を用いる方法

により試験を行う．ただし，酸性塩化第一スズ試液 10 mL

及び無ヒ素亜鉛 3 g を用い，ヒ素標準液は 1.0 mL を用い

る（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，水/メタノール混液

（1：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液と

する．この液 2 mL を正確に量り，メタノールを加えて正

確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．次にイソブタノール/水/氷酢酸混液（10：

6：3）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，120 °C，4 時間）．

強熱残分 50.5 ～ 52.5 %（乾燥後，1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水 30

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定

する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．

貯 法 容 器 気密容器．
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108464

フマル酸ケトチフェン
Ketotifen Fumarate

C19H19NOS・C4H4O4：425.50

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，フマル酸ケ

トチフェン（C19H19NOS・C4H4O4）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄褐色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール，エタノール又は氷酢酸にやや溶けにく

く，水又は無水酢酸に溶けにくく，クロロホルム又はエーテ

ルにほとんど溶けない．

融点：約 190 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）2 mL に過マンガン酸カリ

ウム試液 1 滴を滴加するとき，試液の色は直ちに消える．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）2 mL にブロムフェノール

ブルー試液 1 mL を加えて振り混ぜ，更にクロロホルム 5

mL を加えて振り混ぜるとき，クロロホルム層は赤紫色を呈

する．

（３） 本品 0.03 g をとり，水 20 mL を吸収液とし，酸素

フラスコ燃焼法により得た検液は硫酸塩の定性反応を呈する．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

294 ～ 298 nm に吸収の極大を示し，253 ～ 257 nm に吸

収の極小を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2670 cm－1，2510

cm－1，1717 cm－1，1650 cm－1，1396 cm－1，784 cm－1 及び

750 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g をメタノール 10 mL に溶かすと

き，液は澄明で，その色は色の比較液 E より濃くない．

（２） 塩化物 本品 0.6 g に炭酸ナトリウム試液 2.5 mL

を加えて溶かし，水浴上で加熱して蒸発乾固した後，約 500

°C に強熱する．残留物を水 15 mL に溶かし，必要ならば

ろ過し，薄めた硝酸（3 → 10）を加えて中性とし，希硝酸

6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に炭酸ナト

リウム試液 2.5 mL，中性とするのに要した量の薄めた硝酸

（3 → 10），希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（0.015 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をアンモニア試液のメタノー

ル溶液（1 → 100）10 mL に溶かし，試料溶液とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，アンモニア試液のメタノール溶

液（1 → 100）を加えて正確に 25 mL とする．この液 1

mL を正確に量り，アンモニア試液のメタノール溶液（1 →

100）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする。これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/メタノール/強アンモニア水混液（90：15：1）を

展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧し，更に過

酸化水素試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.35 g を精密に量り，無水酢酸/氷酢酸混

液（7：3）80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 42.55 mg C19H19NOS･C4H4O4

貯 法 容 器 気密容器．

102337

フマル酸第一鉄
Ferrous Fumarate

C4H2FeO4：169.90

本品を乾燥したものは定量するとき，フマル酸第一鉄

（C4H2FeO4）96.5 % 以上を含む．

性 状 本品は赤とう色～赤褐色の粉末で，におい及び味はな

い．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に 0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL を加え，

加温して溶かした後，ろ過する．ろ液は，第一鉄塩の定性反

応を呈する．

（２） 本品 2 g に希塩酸 25 mL を加え，水浴上で 15 分

間加熱する．冷後，析出した結晶をろ取し，これを薄めた塩

酸（1 → 100）5 mL ずつで数回洗い，100 °C で 30 分間

乾燥し，その 0.05 g をとり，レゾルシン 3 mg 及び硫酸

1 mL を加えて振り混ぜ，120 ～ 130 °C で 5 分間加熱す

る．冷後，水を加えて 5 mL とし，冷却しながら水酸化ナ

トリウム溶液（2 → 5）を徐々に滴加してアルカリ性とし，

水を加えて 10 mL とする．この液に紫外線（主波長 365

nm）を照射するとき，液は緑色の蛍光を発する．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 0.5 g に薄めた塩酸（1 → 20）10 mL

を加え，水浴上で加熱して溶かし，冷後，水を加えて 100

mL とし，ろ過する．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液

25 mL をとり，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

フマル酸ケトチフェン490



0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウム液 1 mL

＝ 0.5585 mg Fe

フマル酸第一鉄（C4H2FeO4）の量（mg）

＝ 硫酸第一鉄アンモニウムの量（mg）

×
AT － AO
AS － AO

× 0.866

Cl

O

NO2

N

N CH2N
CH2CH3

CH2CH3 HOOCCH

HCCOOH

し，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を

加える（0.38 % 以下）．

（２） 重金属 本品 0.40 g を磁製皿にとり，徐々に加熱し

て炭化物が残らなくなるまで灰化する．冷後，塩酸 5 mL

を加えて溶かし，水浴上で蒸発乾固し，残留物に塩酸 15

mL，硝酸 4 mL 及び水 6 mL を加え，1 分間煮沸する．

冷後，分液漏斗に移し，磁製皿は少量の水で洗い，洗液を分

液漏斗に合わせ，エーテル 20 mL ずつで 3 回振り混ぜた

後，静置し，分離したエーテル層を除く．水層をビーカーに

とり，水浴上で加熱してエーテルを留去する．冷後，塩酸ヒ

ドロキシルアミン 0.05 g を加えて溶かし，1 分間煮沸し，

冷後，強アンモニア水を滴加して液の pH を 3 ～ 4 に調

整した後，ネスラー管に移し，ビーカーを少量の水で洗い，

洗液をネスラー管に合わせ，水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は磁製皿に塩酸 5 mL

をとり，水浴上で蒸発乾固し，以下検液の調製法と同様に操

作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（50 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，水 10 mL 及び硫酸 10

mL を加え，フマル酸が完全に沈殿するまで加熱する．冷後，

水 30 mL を加え，ろ過する．残留物を水で洗い，洗液はろ

液に合わせ，水を加えて 100 mL とし，その 20 mL をと

り，これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行

う（5 ppm 以下）．

（４） 第二鉄塩 本品約 0.5 g を精密に量り，塩酸 3 mL

及び水 25 mL を加え，水浴上で加温して速やかに溶かし，

冷後，ヨウ化カリウム 2 g を加えてよく振り混ぜた後，密

栓し 5 分間暗所に放置する．次に水 50 mL を加え，0.01

mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプ

ン試液 3 滴）．第二鉄塩は 2.0 % 以下である．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，希硫

酸 2 mL を加えて，水浴上で振り混ぜながら加熱して溶か

し，冷後，水を加えて正確に 200 mL とし，試料溶液とす

る．別に硫酸第一鉄アンモニウム約 0.1 g を精密に量り，

希硫酸 2 mL 及び水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液，標準溶液及び空試験液として水をそれ

ぞれ 1 mL ずつを正確に量り，塩酸ヒドロキシルアミン溶

液（1 → 10）2 mL，2，2′―ビピリジル試液 10 mL 及び酢

酸アンモニウム溶液（1 → 5）10 mL を加え，水を加えて

正確に 100 mL とし，30 分間放置した後，水を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液，標準溶

液及び空試験液から得たそれぞれの液の波長 522 nm にお

ける吸光度 AT，AS 及び AO を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

109523

フマル酸ニゾフェノン
Nizofenone Fumarate

C21H21ClN4O3・C4H4O4：528.94

本品を乾燥したものは定量するとき，フマル酸ニゾフェノ

ン（C21H21ClN4O3・C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末である．

本品はメタノールにやや溶けやすく，酢酸（100）にやや

溶けにくく，水又はエタノール（99.5）に溶けにくく，無水

酢酸に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 5 mL を加えて溶かし，希硝酸 1

滴，過酸化水素試液 1 mL，クロロホルム 1 mL 及び二ク

ロム酸カリウム溶液（1 → 300）1 滴を加え，激しく振り混

ぜるとき，クロロホルム層は淡青色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，その 1 mg をとり，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数

1681 cm－1，1522 cm－1，1352 cm－1，872 cm－1 及び 747

cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

（４） 本品 0.045 g 及び薄層クロマトグラフ用フマル酸

0.01 g をとり，それぞれにエタノール（99.5）/水混液（4：

1）2 mL を加えて穏やかに加温して溶かし，試料溶液及び

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にイソプロピルエーテル/ギ

酸/水混液（90：9：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，試料溶液から得た上部のスポットは標準溶

液から得たスポットの Rf 値と等しい．

pH 本品 1.0 g を水 400 mL に溶かした液の pH は 3.3 ～

4.3 である．

融 点 159 ～ 162 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g をとり，希硝酸 6 mL 及び水を

加え，必要ならば加温して溶かし，冷後，水を加えて 50

mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.018 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 26.447 mg C21H21ClN4O3・C4H4O4

CH3 OH

CH3

OH
CH3CH3

行う．本品 0.20 g をメタノール 10 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加え

て正確に 50 mL とし，この液 1 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 25 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次に酢酸エチル/メタノール/アンモニア水（28）混液

（100：2：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得た主スポット及び原点のスポット以外

のスポットは標準溶液から得たニゾフェノンのスポットより

濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/酢酸（100）混液（4：1） 70 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．ただし，

滴定の終点は第二当量点とする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

531003

プラウノイ抽出精製油
Purified Plau―noi Extract

C20H34O2：306.48

本品は，トウダイグサ科クロトン属の植物（Croton

sublyratus Kurz）から抽出，精製して得た油である．

本品は定量するとき，プラウノトール（C20H34O2）80.0 %

以上を含む．

性 状 本品は微黄色～淡褐色澄明の粘性の液である．

本品はメタノール，エタノール，ピリジン又はエーテルと

混和する．

本品は水にほとんど溶けない．

比重 d2020：0.945 ～ 0.960

確認試験

（１） 本品及びプラウノトール標準品につき，赤外吸収スペ

クトル測定法の液膜法により試験を行い，本品のスペクトル

とプラウノトール標準品のスペクトルを比較するとき，両者

のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認め

る．

（２） 本品約 0.02 g をとり，メタノール 20 mL に溶かし，

試料溶液とする．別にプラウノトール標準品約 0.02 g をと

り，メタノール 20 mL に溶かし，標準溶液とする．これら

の液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 1�L ずつを薄層クロマトグラフ用高性
能シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に，

酢酸エチル/トルエン混液（3：1）を展開溶媒として約 8

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにバニリン・硫酸

試液を均等に噴霧した後，105 °C で 10 分間加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得た主スポッ

トは赤紫色を呈し，それらの Rf 値は等しい（Rf 値：約

0.5）．

屈 折 率 n20D：1.503 ～ 1.513

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g に中和エタノール 30 mL を加えて

溶かし，フェノールフタレイン試液 1 滴及び 0.1 mol/L 水

酸化ナトリウム液 0.40 mL を加えるとき，液の色は赤色で

ある．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品のプラウノトール（C20H34O2）として

0.050 g に対応する量をピリジンに溶かし，正確に 10 mL

とし，試料原液とする．この液 1 mL を正確に共栓試験管

に量り，N，O ―ビス―トリメチルシリル―トリフルオロアセト

アミド 0.2 mL を正確に加え，1 分間激しく振り混ぜた後，

室温で 30 分間放置し，試料溶液とする．別に試料原液 2

mL を正確に量り，ピリジンを加えて正確に 20 mL とする．

この液 1 mL 及び 6 mL をそれぞれ正確に量り，ピリジン

を加えて正確に 20 mL とし，標準原液（１）及び標準原液

（２）とする．これらの液 1 mL ずつを正確に量り，それぞ

れ別の共栓試験管に入れ，以下試料原液と同様に操作し，標

準溶液（１）及び標準溶液（２）とする．試料溶液，標準溶

液（１）及び標準溶液（２）の約 2�L の一定量につき，
次の条件で，ガスクロマトグラフ法により試験を行い，それ

ぞれの液のピーク面積を自動積分法により求める．ピリジン

1 mL を正確に量り，N，O ―ビス―トリメチルシリル―トリフ

ルオロアセトアミド 0.2 mL を正確に加えた液につき，同

様の方法で空試験を行い，補正する．試料溶液から得たプラ

ウノトール以外のピークで，標準溶液（１）（プラウノトー

ルとして 0.5 %）のピーク面積以上，標準溶液（２）（プラ

ウノトールとして 3 %）のピーク面積以下のピークは 5 個

以下で，標準溶液（２）のピーク面積を超えるピークは認め

ない．更に，試料溶液のプラウノトールのピーク面積及びプ

ラウノトール以外のピークの合計面積，A 及び A1 を測定

する．面積百分率 A1 × 100/（A＋A1）を求めるとき，20 %

以下である．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

試料注入装置及び試料導入法：ソルベントレス注入装置

（図に示す）を使用し，サンプルニードルの先端に試料

溶液の約 2�L の一定量を付け，約 3 分間後，導入す
る．標準溶液（１），標準溶液（２）及び空試験の液に

ついても同様に操作する．

注）ソルベントレス注入装置：本装置は，別名ムービン

グニードル注入装置とも呼ばれ，ガラス製のボディー

部分とガラス製のニードル部分からなる．ニードルは

外部から磁石を用いて移動させることができ，ニード
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L
K

J

LOAD

I

F
H

E
G

A

CD

B

C

INJECT

A：マイクロシリンジ
B：ソルベント放出口
C：氷久磁石
D：鉄製棒片
E：ガラス製プロープ
F：冷却水入口

G：シリコンラバーセプタム
H：冷却水出口
I ：キャリアガス入口
J ：注入口ヒータ部
K：カラム接続部
L：リーク出口

理論段数 n ＝ 16 ×〔 tR
W 〕

2

本品中のプラウノトール（C20H34O2）の量（mg）

＝ プラウノトール標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

OH
H3C

HH3C
N

O

N

CH3

HH

H

ルの先端にマイクロシリンジにて試料溶液を塗布し，

試料中の低沸点の溶媒を蒸発させた後，ニードルをガ

スクロマトグラフ装置の加熱部に移動させ，ニードル

先端に残った試料をカラムに導入することのできる装

置である．

カラム：内径約 0.2 mm，長さ約 25 m の熔融シリカ製

カラムの内面に厚さ約 0.33�m のガスクロマトグラフ
用メチルシリコーンポリマーを化学結合したもの．

カラム温度：245 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素又はヘリウム

流量：プラウノトールの保持時間が約 12 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液（２）約 2�L につき，上記の
条件で操作し，次式によりプラウノトールのピークの理

論段数を求めるとき，70000 段以上のものを用いる．

tR：プラウノトールの保持時間

W：プラウノトールのピークの両側の変曲点における接線

とピークの両すそを結ぶ直線との二つの交点間の長さ

検出感度：標準溶液（１）をピリジンで 10 倍に希釈した

液約 2�L を注入したとき，プラウノトールのピーク
面積を精度よく測定できるように設定する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からプラウノトールの保

持時間の 2.5 倍の範囲

定 量 法 本品 0.09 g を精密に量り，メタノールに溶かし，

正確に 20 mL とし，この液 3 mL を正確に量り，内標準

溶液 3 mL を正確に加えた後，メタノールを加えて 50 mL

とする．この液 5 mL を量り，メタノールを加えて 25 mL

とし，試料溶液とする．別に，プラウノトール標準品約

0.04 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 20 mL

とし，この液 6 mL を正確に量り，内標準溶液 3 mL を正

確に加えた後，メタノールを加えて 50 mL とし，以下試料

溶液と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 10�L につき，液体クロマトグラフ法により試験を行い，
内標準物質のピーク面積に対するプラウノトールのピーク面

積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ノニルのメタノール溶液

（1 → 400）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4.6 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（4：1）

流量：パラオキシ安息香酸ノニルの保持時間が約 15 分に

なるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，プラウノトール，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102422

フラザボール
Furazabol

C20H30N2O2：330.46

本品を乾燥したものは定量するとき，フラザボール

（C20H30N2O2）96.0 ～ 104.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール，エタノー

ル又はアセトンにやや溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に無水酢酸/ピリジン混液（4：1）5 mL

を加えて溶かし，還流冷却器を付け，150 ～ 155 °C の油浴

中で 1.5 時間煮沸する．冷後，反応液を少量の氷を入れた

水 20 mL に流し込み，析出した結晶をエーテル 20 mL で

抽出する．エーテル層は水 10 mL，炭酸水素ナトリウム試

液 10 mL 及び水 10 mL で順次洗い，無水硫酸ナトリウム

1 g を加えて脱水した後，減圧で蒸発乾固する．残留物に

エーテル 2 mL を加えて溶かし，クロマトグラフ用中性ア

ルミナ 3 g を入れた内径約 10 mm のクロマト管に入れ，

エーテル 15 mL で溶出する．溶出液を減圧で蒸発乾固した

後，残留物をエーテルから再結晶し，デシケーター（減圧，
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フラザボール（C20H30N2O2）の量（mg）

＝ フラザボール標準品の量（mg）×
AT
AS

N

S

H3C C
H

C

C

H

C
HS

N

CH3

C7H15

C7H15

H
C

N

S

C7H15

CH3

+

+

2I

シリカゲル）で 2 時間乾燥するとき，その融点は 165 ～

169 °C である．

（２） 本品及びフラザボール標準品を乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとフラザボール標準品のスペクトルを比較する

とき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の

吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認めるとき

は，本品及びフラザボール標準品をメタノールに溶かした後，

メタノールを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋34.0 ～ ＋42.0°（乾燥後，0.3 g，クロロ
ホルム，10 mL，100 mm）．

融 点 154 ～ 157 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にクロロホルム 5 mL を加えて

溶かすとき，液は澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.25 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.20

mL にアセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.028 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.25 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，水 10 mL を加える．更に，希塩酸 1 mL 及び水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL にアセトン 30 mL，水

10 mL を加え，更に希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.077 % 以下）．

（４） 重金属 本品 0.5 g をとり，第 2 法により操作し試

験を行う．比較液には鉛標準液 1.5 mL を加える（30 ppm

以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 他のステロイド 本品 0.010 g をとりアセトン 1.0

mL を加えて溶かし，試料溶液とする．別にフラザボール標

準品 5.0 mg をとりアセトンを加えて溶かし，正確に 50

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及び標

準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用
いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/エ

タノール混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに希硫酸を均等に噴霧し，100

～ 120 °C に加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，認めないか，又は認めても標準溶液から得

たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びフラザボール標準品を乾燥し，その約 0.1

g ずつを精密に量り，それぞれを無水エタノールに溶かし，

正確に 100 mL とする．更に，これらの液 2 mL ずつを正

確に量り，無水エタノールを加えて正確に 100 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 217 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

105247

プラトニン
Platonin

感光色素 NK―19，感光素 101 号

C38H61I2N3S3：909.91

本品を乾燥したものは定量するとき，プラトニン

（C38H61I2N3S3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は青緑色の結晶性の粉末で，においはなく，特異

な苦味がある．

本品はメタノール又はクロロホルムに溶けやすく，エタノ

ールにやや溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 1 mg を硝酸 5 滴に溶かし，水 1 mL 及びク

ロロホルム 1 mL を加えて振り混ぜるとき，クロロホルム

層は濃い赤だいだい色を呈する．

（２） 本品 0.1 g をクロロホルム 2 mL に溶かし，テトラ

フェニルボロンナトリウム 0.1 g 及び 1 mol/L 水酸化ナト

リウム試液 2 mL を加えて振り混ぜる．静置した後，上層

2 滴をとり，希塩酸 1 mL 及び亜硝酸ナトリウム試液 1 ～

2 滴を加えるとき，液は黄褐色を呈する．これに，デンプン

試液を加えるとき，液は濃青紫色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 332 ～ 335 nm 及び 591 ～ 595 nm に吸収の極大を示

す．

融 点 202 ～ 206 °C（分解）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をメタノール 20 mL に加温して

溶かすとき，液は紫色澄明である．

（２） 液性 本品 1.0 g に水 30 mL を加えて振り混ぜ，

ろ過した液の pH は 5.8 ～ 8.0 である．

（３） 重金属 本品 5 g をケルダールフラスコに入れ，硫

酸 10 mL 及び硝酸 10 mL を加え，静かに加熱する．更に

時々硝酸 2 ～ 3 mL ずつを追加して液が無色～微黄色とな

るまで加熱を続ける．冷後，飽和シュウ酸アンモニウム溶液

15 mL を加え，白煙が発生するまで加熱しながら濃縮する．

冷後，注意しながら水を加えて 50 mL とし，試料溶液とす

る．試料溶液 20 mL にフェノールフタレイン試液 1 滴を

加え，液がわずかに赤色を呈するまで強アンモニア水を滴加

した後，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とし，これ
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0.01 mol/L テトラフェニルボロンナトリウム液 1 mL

＝ 4.550 mg C38H61I2N3S3

N

CH3

CH NOH+ I

プラリドキシムヨウ化メチル（C7H9IN2O）の量（mg）

＝ プラリドキシムヨウ化メチル標準品の量（mg）×
AT
AS

OOCCH2CH2
H3C

HH

O

H H

H
O

を検液とし，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を

ネスラー管にとり，本品を除いて試料溶液と同様に処理して

得た液を加え，強アンモニア水で中和した後，希酢酸 2 mL

及び水を加えて 50 mL とする（10 ppm 以下）．

（４） ヒ素 （３）の試料溶液 10 mL をとり，これを検液

とし，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以

下）．

（５） 類縁物質 本品 0.020 g をとり，移動相 20 mL を

加えて溶かし，試料溶液とする．この液 10�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．ピーク面

積を自動積分法によって測定するとき，本品のピーク（ヨウ

素イオンのピークを含む）以外の他のピークの合計面積は全

体のピーク面積の 1.0 % 以下である．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：常温

移動相：アセトニトリル/水/トリエチルアミン/氷酢酸混

液（400：100：1：1）

流量：プラトニンの保持時間が約 5 分になるように調整

する．

測定範囲：プラトニンの保持時間の約 5 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，90 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.06 g を精密に量り，水/

メタノール混液（7：3）100 mL を加え，超音波を 10 分間

あてて溶かし，0.01 mol/L テトラフェニルボロンナトリウ

ム液で電導度滴定する．

貯 法 容 器 気密容器．

105583

プラリドキシムヨウ化メチル
Pralidoxime Iodide

C7H9IN2O：264.06

本品を乾燥したものは定量するとき，プラリドキシムヨウ

化メチル（C7H9IN2O）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はわずかに苦い．

本品は水にやや溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

融点：約 216 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.3 g に水 10 mL を加えて溶かし，塩化第二

鉄試液 1 滴を加えるとき，液はだいだい黄色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 223

～ 228 nm 及び 292 ～ 297 nm に吸収の極大を，波長

260 ～ 265 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品 0.01 g に水 10 mL を加えて溶かし，亜硝酸ナ

トリウム試液 1 mL 及び 1 mol/L 塩酸試液 1 mL を加え，

よく振り混ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り

混ぜ放置するとき，クロロホルム層は赤紫色を呈する．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，40 mL とした液の pH

は 4.0 ～ 5.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をとり，水 30 mL を加えて溶か

すとき，液は淡黄色澄明である．

（２） ヨウ素 本品 0.10 g に水 3 mL を加えて溶かし，

デンプン試液 0.5 mL を加え，30 分間氷水中に放置すると

き，液は暗青色を呈しない．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 1 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びプラリドキシムヨウ化メチル標準品を乾燥

し，その約 0.1 g ずつを精密に量り，それぞれを水に溶か

し，正確に 250 mL とする．これらの液 5 mL を正確に量

り，それぞれに水を加えて正確に 200 mL とし，試料溶液

及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 294

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

100078

フリルプロピオン酸ナンドロロン
Nandrolone Furylpropionate

フランプロピオン酸ノルテストステロン

C25H32O4：396.52

本品を乾燥したものは定量するとき，フリルプロピオン酸

ナンドロロン（C25H32O4）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，においは

ない．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，エタノール又は

フリルプロピオン酸ナンドロロン 495



フリルプロピオン酸ナンドロロン（C25H32O4）の量（mg）

＝ フリルプロピオン酸ナンドロロン標準品の量（mg）

×
AT
AS

N

N
CH2

NH2H3C

N
CHO

C C

CH3

S

CH2CH2OH

S CH2 CH

CH2 CH2

CH2

O

エーテルに溶けやすく，ゴマ油にやや溶けにくく，水にほと

んど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

初めごく暗い黄色を呈し，徐々に暗褐色に変わる．この液に

注意して水 2 mL を加えるとき，液は暗紅色に変わる．

（２） 本品 0.05 g をとり，薄めたエタノール（9 → 10）

20 mL を加えて溶かし，2，4―ジニトロフェニルヒドラジン

0.05 g を加え，還流冷却器を付け，15 分間煮沸する．次い

で塩酸 0.3 mL を加え，更に 15 分間煮沸する．冷後，生

じた沈殿をろ取し，エタノールから再結晶し，デシケーター

（減圧，五酸化リン）で 3 時間乾燥するとき，その融点は

157 ～ 163 °C（分解）である．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 236 ～ 240 nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋42 ～ ＋49°（乾燥後，0.3 g，エタノー
ル 30 mL，100 mm）．

融 点 87 ～ 89 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノール

20 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 10 mL とし，この

液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 10 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセトン

混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧して加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びフリルプロピオン酸ナンドロロン標準品を

乾燥し，その約 0.02 g ずつを精密に量り，それぞれをエタ

ノールに溶かし，正確に 100 mL とする．これらの液 3

mL を正確に量り，それぞれにエタノールを加えて正確に

100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 238 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102425

フルスルチアミン
Fursultiamine

C17H26N4O3S2：398.54

本品を乾燥したものは定量するとき，フルスルチアミン

（C17H26N4O3S2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはないか，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はメタノール，エタノール又はクロロホルムに溶けや

すく，水に溶けにくい．

本品は希塩酸に溶ける．

融点：約 130 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液 6 mL を加えて

溶かし，亜鉛末 0.1 g を加え，数分間放置するとき，特異

なにおいを発する．

（２）（１）で得た液 3 mL に水酸化ナトリウム試液 3 mL

及びフェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加えて振り混

ぜた後，イソブタノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り

混ぜて放置し，紫外線下で観察するとき，イソブタノール層

は青紫色の蛍光を発する．この蛍光は酸性にすると消え，ア

ルカリ性に戻すと再び現れる．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 0.5 mol/L 塩酸試液 20 mL を

加えて溶かすとき，液は澄明で，その色は次の比較液より濃

くない．

比較液：1/60 mol/L 重クロム酸カリウム液 1.5 mL に水

を加え，正確に 1000 mL とする．

（２） 硫酸塩 本品 1.5 g に希塩酸 2.3 mL を加えて溶か

し，水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比 較 液 に は 0.005 mol/L 硫 酸 0.35 mL を 加 え る

（0.011 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） チアミン 本品を乾燥し，その 0.10 g を量り，0.1

mol/L 塩酸試液 5 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 2 mL を正確に

量り，チアミン定量用臭化シアン試液 3 mL を加えて振り

混ぜた後，8 mol/L 水酸化ナトリウム試液 4 mL を加え，

次にイソブタノール 10 mL を正確に加え，密栓して 30 秒

間激しく振り混ぜて放置する．イソブタノール層を分取し，

紫外線（主波長 370 nm）を照射するとき，その蛍光は次の

比較液より強くない（塩酸チアミンとして 0.2 % 以下）．

比較液：脱水物に換算した塩酸チアミン標準品 0.010 g

に水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，その 2 mL を

正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL 及び水を加えて正

確に 100 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，試料溶
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フルスルチアミン（C17H26N4O3S2）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
AT － AT′
AS － AS′

× 1.182

N

N

O
CH2CH2OH

F

Cl

O

液と同様に操作する．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.06 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液 100 mL を加えて溶かし，水を加えて正確

に 500 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準

品（あらかじめ塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水分を

測定しておく）約 0.05 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試

液 100 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に 500 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5 mL ずつを

正確に量り，それぞれ 25 mL のメスフラスコ T，T′，S

及び S′に入れる．T 及び S にはそれぞれ塩酸システイン

溶液（1 → 100）1 mL，pH 7.0 のリン酸塩緩衝液 10 mL，

希水酸化ナトリウム試液 1.0 mL 及び水を加えて 25 mL

とし，1 時間放置する．T′及び S′にはそれぞれ pH 7.0 の

リン酸塩緩衝液 10 mL，希水酸化ナトリウム試液 1.0 mL

及び水を加えて 25 mL とし，1 時間放置する．T，T′及び

S の液 5 mL ずつを正確に量り，それぞれ褐色共栓試験管

に入れ，それぞれにチアミン定量用臭化シアン試液 3.0 mL

を加えて振り混ぜた後，水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）

5.0 mL を速やかに加えて振り混ぜる．別に S′の液 5 mL

を正確に量り，褐色共栓試験管に入れ，水酸化ナトリウム溶

液（1 → 10）5.0 mL を加えて振り混ぜた後，チアミン定

量用臭化シアン試液 3.0 mL を加えて振り混ぜる．それぞ

れの液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 368 nm における吸光度 AT，AS，AT′及

び AS′を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

108872

フルタゾラム
Flutazolam

C19H18ClFN2O3：376.81

本品を乾燥したものは定量するとき，フルタゾラム

（C19H18ClFN2O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い．

本品は氷酢酸，エタノール又はクロロホルムに溶けやすく，

メタノールにやや溶けやすく，エーテルにやや溶けにくく，

水にはほとんど溶けない．

本品のメタノール溶液（1 → 100）は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g を氷酢酸 5 mL に溶かすとき，液は淡

黄色を呈し，この液に紫外線（254 nm）を照射するとき，

黄緑色の蛍光を発する．

（２） 本品 0.01 g を希塩酸 10 mL に溶かし，この液 2

mL にドラーゲンドルフ試液 1 mL を加えるとき，赤だい

だい色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

244 ～ 248 nm に吸収の極大を示し，267 ～ 271 nm に吸

収の肩を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3450 cm－1，1670

cm－1，1220 cm－1，820 cm－1 及び 770 cm－1 付近に吸収を

認める．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（246 nm）：295 ～ 315（乾 燥 後，2 mg，メ

タノール 100 mL）．

融 点 148 ～ 152 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，時々振り

混ぜながら，1 時間放置した後，ろ過する．ろ液 25 mL を

とり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.20 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） フッ化物 本品 1.0 g に水 10 mL を加え，時々振

り混ぜながら，1 時間放置した後，ろ過し，試料溶液とする．

別にフッ化ナトリウム標準試薬を白金るつぼにとり，500 ～

550 °C で 1 時間乾燥し，デシケーター（シリカゲル）で

放冷し，その約 22.1 mg を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 500 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，水を

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液のそれぞれ 5 mL を量り，アリザリンコンプレ

キソン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸第一

セリウム試液の混液（1：1：1）0.3 mL を加え，1 時間放

置するとき，試料溶液の色は標準溶液の色より濃くない（5

ppm 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルム/イソ

プロピルアミン混液（4：1）10 mL を加えて溶かし，試料

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホルム/イ

ソプロピルアミン混液（4：1）を加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L を薄
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フルドロキシコルチド（C24H33FO6）の量（mg）

＝ フルドロキシコルチド標準品の量（mg）×
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層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にス

ポットする．次にクロロホルム/メタノール/イソプロピルア

ミン混液（38：2：1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，無水

酢酸 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 37.681 mg C19H18ClFN2O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102367

フルドロキシコルチド
Fludroxycortide

C24H33FO6：436.51

本品を乾燥したものは定量するとき，フルドロキシコルチ

ド（C24H33FO6）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノール又は酢酸エチルにやや溶けにくく，エー

テルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にメタノール 1 mL を加えて溶かし，

フェーリング試液 1 mL を加えて加熱するとき，赤色の沈

殿を生じる．

（２） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 50000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

234 ～ 237 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法によって測定するとき，波数 3450 cm－1，1710

cm－1，1670 cm－1，1095 cm－1，1060 cm－1 及び 865 cm－1

付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋145 ～ ＋153°（乾燥後，0.1 g，クロロ
ホルム，10 mL，100 mm）．

純度試験 他のステロイド 本品 0.050 g をとり，クロロホ

ルムを加えて溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．

この液 3 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き，薄層クロマトグラフ法によって試験を行う．試料溶液及

び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にエーテル/酢酸エチル混液（1：1）を展開溶媒として約 15

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及びフルドロキシコルチド標準品を乾燥し，そ

の約 0.02 g ずつを精密に量り，それぞれにメタノール 20

mL を加えて溶かし，次に内部標準溶液としてプレドニゾン

のメタノール溶液（1 → 500）10 mL を正確に加えた後，

水を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法によって試験を行う．それぞれの液のフル

ドロキシコルチド及び内部標準物質のピーク高さを測定し，

内部標準物質のピーク高さに対するフルドロキシコルチドの

ピーク高さ比 HT 及び HS を求める．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール 70 mL に水 30 mL を加える．

流量：フルドロキシコルチドの保持時間が約 5 分になる

ように調整する．

カラムの選定：パラオキシ安息香酸プロピル及びパラオキ

シ安息香酸ブチル 5 mg ずつを量り，メタノール 70

mL を加えて溶かし，水を加えて 100 mL とする．こ

の液 5�L につき，上記の条件で操作し，分離度を求
め，5.0 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して，なるべく 20 °C 以下で保存する．

容 器 密閉容器．
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108768

フルニソリド
Flunisolide

C24H31FO6・1/2H2O：443.51

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，フルニソリ

ド（C24H31FO6）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール，エタノール又はアセトンにやや溶けや

すく，アセトニトリル又はクロロホルムにやや溶けにくく，

エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点：約 243 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 5 mL 及びフェーリング試液 1

mL を加えて加熱するとき，赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液は，フッ化物の定性反応（２）

を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 239 ～ 243 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及びフルニソリド標準品を赤外吸収スペクトル測

定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペク

トルとフルニソリド標準品のスペクトルを比較するとき，両

者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認

める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋104 ～ ＋111°（脱水物に換算したもの
0.2 g，クロロホルム，20 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g をメタノール 15 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） フッ化物 本品 0.10 g をとり，薄めた 0.01 mol/L

水酸化ナトリウム試液（1 → 20）10.0 mL を加え，10 分

間振り混ぜた後，孔径 0.4�m のメンブランフィルターで
ろ過する．ろ液 5.0 mL をとり，アリザリンコンプレキソ

ン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸第一セリ

ウム試液混液（1：1：1）10 mL を加え，水を加えて 20

mL とした後，1 時間放置し，試料溶液とする．別にフッ素

標準液 1.0 mL 及び薄めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液（1 → 20）5.0 mL をとり，アリザリンコンプレキソ

ン試液/pH 4.3 の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸第一セリ

ウム試液混液（1：1：1）10 mL を加え，以下試料溶液の調

製と同様に操作し，標準溶液とする．これらの液につき，薄

めた 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液（1 → 20）5.0 mL

をとり，同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度

測定法により試験を行うとき，波長 600 nm における試料

溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度より大きくない（0.012

% 以下）．

（４） 他のステロイド 本品 0.025 g をアセトン 5 mL に

溶かし，試料溶液とする．試料溶液 1 mL を正確に量り，

アセトンを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液（１）とす

る．また，試料溶液 1 mL を正確に量り，アセトンを加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液（２）とする．これらの

液につき，次の 2 条件の薄層クロマトグラフ法により試験

を行うとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットの

それぞれは，1.0 % 以下，総量は 2 % 以下である．

薄層クロマトグラフ法�
薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

に，試料溶液 20�L，標準溶液（１）2�L，5�L 及び 10
�L をスポットする．次にトルエン/エタノール混液（9：
1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射し，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットを標準溶液から得たスポ

ットと比較してその量を求める．

薄層クロマトグラフ法�
薄層クロマトグラフ用オクタデシルシリル化シリカゲルを

用いて調製した薄層板を 120 °C で 15 分間加熱し，冷却し

た後，メタノール/水混液（9：1）を展開溶媒として上端ま

で展開し，風乾したものを用いる．薄層板に試料溶液 10

�L，標準溶液（２）2�L，5�L，7�L 及び 10�L をスポ
ットする．次にメタノール/水/氷酢酸混液（60：40：1）を

展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射し，試料溶液から得

た主スポット以外の Rf 値 0.08 付近のスポットを標準溶液

から得たスポットと比較してその量を求める．

水 分 1.8 ～ 2.5 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及びフルニソリド標準品約 0.05 g ずつを精密

に量り，それぞれをアセトニトリル約 10 mL に溶かし，移

動相を加えて正確に 200 mL とする．この液 3 mL ずつを

正確に量り，それぞれに内標準溶液 3 mL を正確に加えた

後，移動相を加えて 20 mL とし，試料溶液及び標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液
体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するフルニソリドのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 酢酸ヒドロコルチゾンのアセトニトリル溶液

（1 → 4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル

フルニソリド 499



NH

COOH

CF3

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 28.123 mg C14H10F3NO2

シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル/氷酢酸混液（69：30：1）

流量：フルニソリドの保持時間が約 15 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき上記の条件で操作
するとき，フルニソリド，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 2.7 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

008417

フルフェナム酸
Flufenamic Acid

C14H10F3NO2：281.23

本品を乾燥したものは定量するとき，フルフェナム酸

（C14H10F3NO2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色～淡黄緑色の結晶又は結晶性の粉末で，

においはないか，又はわずかに特異なにおいがあり，味は極

めて苦い．

本品はジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，メタノ

ール，氷酢酸，エタノール又はエーテルに溶けやすく，水に

ほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にメタノール 1 mLを加えて溶かし，p―

ニトロベンゼンジアゾニウムフルオルボレート溶液（1 →

1000）1 mL を加え，更に水酸化ナトリウム試液 1 mL を

加えて振り混ぜるとき，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 本品 0.01 g をとり，硫酸 2 mL を加えて加熱する

とき，液は黄色を呈し，緑色の蛍光を発する．

（３） 本品 5.0 mg に塩酸のメタノール溶液（1 → 2000）

500 mL を加えて溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 218 ～ 222

nm，286 ～ 288 nm 及び 342 ～ 344 nm に吸収の極大を

示す．また，波長 286 ～ 288 nm 及び 342 ～ 344 nm の

それぞれの極大波長における吸光度を A1 及び A2 とすると

き，A1/A2 は 1.80 ～ 2.10 である．

（４） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜた液は，フッ

化物の定性反応を呈する．

融 点 133 ～ 136 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 20 mL

を加えて溶かし，氷酢酸 2 mL 及び水を加えて 100 mL と

し，よく振り混ぜ，生じた沈殿をろ過し，初めのろ液 10

mL を除き，次のろ液を試料溶液とする．試料溶液 25 mL

をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.50 mL，水酸化ナトリウム試液 5 mL，氷酢酸 0.5 mL，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.071 % 以

下）．

（２） 硫酸塩 （１）の試料溶液 25 mL をとり，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.30 mL，水酸化ナト

リウム試液 5 mL，氷酢酸 0.5 mL，希塩酸 1 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（0.058 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 鉄 強熱残分で得た残留物に，薄めた塩酸（2 → 3）

1 mL 及び薄めた硝酸（1 → 3）0.5 mL を加え，水浴上で

蒸発乾固する．次に薄めた塩酸（2 → 3）3 mL 及び水を加

えて溶かし，必要ならばろ過し，ネスラー管に入れ，水 10

mL で洗い，洗液及び水を加えて 25 mL とする．この液に

過硫酸アンモニウム 0.03 g を加えて溶かし，チオシアン酸

アンモニウム溶液（1 → 10）2 mL を加えるとき，液の色

は次の比較液より濃くない．

比較液：硫酸 1 mL を砂浴上で蒸発乾固した後，鉄標準

液 7.5 mL，薄めた塩酸（2 → 3）1 mL 及び薄めた硝酸

（1 → 3）0.5 mL を加え，以下試料と同様に操作する．

（５） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（６） m―トリフロロメチルアニリン 本品 0.10 g をとり，

氷酢酸 10 mL を加えて溶かし，p―ジメチルアミノシンナ

ムアルデヒドのエタノール溶液（1 → 1000）5 mL 及びエ

タノールを加えて 50 mL とした液の色は，次の比較液より

濃くない．

比較液：m―トリフロロメチルアニリン標準品 0.10 g を

とり，氷酢酸を加えて正確に 100 mL とし，その 1 mL を

正確に量り，氷酢酸を加えて正確に 100 mL とする．この

液 10 mL を量り，以下試料と同様に操作する．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，4

時間）．

強熱残分 0.25 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を共栓三角フラスコ

に精密に量り，ジメチルホルムアミド 50 mL を加え，ゆる

く栓をし，穏やかに加温して溶かす．冷後，0.1 mol/L ナト

リウムメトキシド液で滴定する（指示薬：チモールブルー・

ジメチルホルムアミド試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液

の黄色が緑色を経て青色に変わるときとする．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

フルフェナム酸500



NH

COO

CF3 3

Al3+

0.1 mol/L 水酸化カリウム液 1 mL

＝ 28.123 mg C14H10F3NO2

0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.26982 mg Al

100443

フルフェナム酸アルミニウム
Flufenamic Acid Aluminium

C42H27AlF9N3O6：867.65

本品を乾燥したものは定量するとき，フルフェナム酸

（C14H10F3NO2：281.23）94.2 ～ 98.0 % 及びアルミニウム

（Al：26.98）2.9 ～ 3.5 % を含む．

性 状 本品はわずかに緑色を帯びた淡黄色の粉末で，におい

はなく，味はわずかに苦い．

本品はアセトンに極めて溶けやすく，無水エタノール又は

クロロホルムに溶けやすく，エタノールに極めて溶けにくく，

水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg に無水エタノール 5 mL を加えて溶かし，

塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は黄褐色を呈する．

（２） 本品 0.5 g をとり，エタノール 3 mL を加えてかき

混ぜた後，薄めた希塩酸（1 → 3）25 mL を加え，ガラス

棒でよくかき混ぜながら水浴上で 1 時間加熱する．冷後，

沈殿をろ取し，水で洗い，希エタノールから再結晶し，デシ

ケーター（減圧，シリカゲル）で乾燥するとき，その融点は

131 ～ 136 °C である．

（３） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 287 ～ 291 nm 及び 343 ～ 350 nm に吸収の極大を

示し，それぞれの極大波長における吸光度を A1 及び A2 と

するとき，A2/A1 は 0.45 ～ 0.55 である．

（４）（２）のろ液はアルミニウム塩の定性反応を呈する．

（５） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フラ

スコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを吸

収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアセトン 10 mL を加えて溶か

すとき，液は澄明である．

（２） 液性 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，10 分間よく

振り混ぜ，ろ過して得た液は中性である．

（３） 塩化物 本品 0.15 g をとり，クロロホルム 10 mL

に溶かし，薄めた希硝酸（3 → 5）30 mL を加え，5 分間

激しく振り混ぜた後，遠心分離して得た水層 10 mL をとり，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.284 %

以下）．

（４） 硫酸塩 本品 2.0 g をとり，クロロホルム 10 mL

に溶かし，薄めた希塩酸（1 → 10）20 mL を加え，5 分間

激しく振りまぜた後，遠心分離して得た水層 10 mL をとり，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.024 %

以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 2.0 g をとり，薄めた塩酸（1 → 2）10

mL 及びクロロホルム 20 mL を加え，3 分間振り混ぜた後，

放置する．分離した水層 5 mL をとり，これを検液とし，

装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，アセトンを加えて溶

かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，アセトンを加えて正確に 200 mL とし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットする．次に四塩化炭素/エタノール/氷酢

酸混液（50：9：4）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，80 °C，減圧 0.67 kPa 以下，五

酸化リン，2 時間）．

定 量 法

（１） フルフェナム酸 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精

密に量り，クロロホルム 30 mL を加えて溶かし，希塩酸

30 mL を加え，15 分間激しく振り混ぜる．クロロホルム層

を分取し，水層は更にクロロホルム 10 mL ずつで 3 回抽

出し，全クロロホルム抽出液を合わせ，水 10 mL ずつで洗

液が酸性を呈しなくなるまで洗う．洗液は毎回クロロホルム

5 mL ずつで 2 回抽出し，クロロホルム層は先の抽出液に

合わせる．全クロロホルム液を水浴上で蒸発する（水層及び

全水洗液を合わせた液は定量法（２）に用いる）．残留物に

中和エタノール 20 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化

カリウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液

5 滴）．

（２） アルミニウム （１）の水層及び全水洗液を合わせた

液を 100 mL のメスフラスコにろ過し，容器及びろ紙を水

で洗い，洗液はメスフラスコ中の液に合わせ，水を加えて正

確に 100 mL とする．この液 30 mL を正確に量り，アン

モニア試液を加え，ブロムフェノールブルー試験紙を用いて

pH 3 に調整し，0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナ

トリウム液 25 mL を正確に加え，5 分間穏やかに煮沸する．

冷後，pH 4.8 の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 10 mL 及

びエタノール 75 mL を加え，0.01 mol/L 酢酸亜鉛液で滴

定する（指示薬：ジチゾン試液 3 mL）．ただし，滴定の終

点は，液の淡暗緑色が淡赤色に変わるときとする．同様の方

法で空試験を行う．

貯 法 容 器 密閉容器．

フルフェナム酸アルミニウム 501



C
H3C

HH3C

HO

H H

CH3

H

OHH

プレグナンジオール（C21H36O2）の量（mg）

＝ プレグナンジオール標準品の量（mg）×
AT
AS

105592

プレグナンジオール
Pregnanediol

C21H36O2：320.51

本品を乾燥したものは定量するとき，プレグナンジオール

（C21H36O2）96.5 ～ 103.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール，無水エタノール又はクロロホルムに溶

けにくく，アセトンに極めて溶けにくく，水にほとんど溶け

ない．

融点：236 ～ 243 °C

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

だいだい色を呈する．この液に注意して水 10 mL を加える

とき，液の色は退色する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法によって測定するとき，波数 3380 cm－1，2920

cm－1，2850 cm－1，1450 cm－1 及び 1038 cm－1 付近に吸収

を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋26 ～ ＋33°（乾燥後，0.05 g，無水エタ
ノール，10 mL，100 mm）．

純度試験 類縁物質 本品 0.025 g をとり，無水エタノール

2 mL 及びクロロホルム 6 mL を加え，水浴上で加熱して

溶かし，冷後，クロロホルムを加えて正確に 10 mL とし，

試料原液とする．試料原液 2 mL を正確に量り，共栓小試

験管に入れ，水浴上で注意して蒸発乾固した後，残留物に

N ―メチル―N ―トリメチルシリルアセトアミド 0.2 mL を加

えて密栓し，5 分間加熱して溶かし，冷後，内部標準溶液と

してリグノセリン酸メチルのクロロホルム溶液（1 →

2000）1 mL を正確に加え，試料溶液とする．別に試料原液

3 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL

とし，この液 2 mL を正確に量り，共栓小試験管に入れ，

以下試料溶液と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液 3�L をガスクロマトグラフ用マイクロシリン
ジを用いて量り，次の条件でガスクロマトグラフ法によって

試験を行い，試料溶液の主ピーク，溶媒，内部標準物質及び

N ―メチル―N ―トリメチルシリルアセトアミドに基づくピー

ク以外のピークの合計面積 AT 及び内部標準物質のピーク

面積 IT を求める．また，標準溶液のプレグナンジオールト

リメチルシリル誘導体のピーク面積 AS 及び内部標準物質の

ピーク面積 IS を求めるとき，AT/IT は AS/IS より小さい．

ただし，ピーク面積は自動積分法によって測定する（ただし，

内部標準物質及び N ―メチル―N ―トリメチルシリルアセトア

ミドの不純物のピークは除く）．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，試料気化室及び検出器温度，

キャリヤーガス，流量及びスプリット比は定量法の操作

条件を準用する．

感度：標準溶液から得たクロマトグラムでプレグナンジオ

ールトリメチルシリル誘導体のピーク高さが記録紙のフ

ルスケールの約 4 % になるように調整する．

面積測定時間：プレグナンジオールトリメチルシリル誘導

体の保持時間の 0.5 ～ 1.5 倍の範囲．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びプレグナンジオール標準品を 105 °C で 2

時間乾燥し，それぞれ約 0.025 g を精密に量り，無水エタ

ノール 2 mL 及びクロロホルム 6 mL を加え，水浴上で加

熱して溶かし，冷後，クロロホルムを加えて正確に 10 mL

とする．この液 2 mL ずつを正確に量り，共栓小試験管に

入れ，水浴上で注意して蒸発乾固した後，残留物に N ―メチ

ル―N ―トリメチルシリルアセトアミド 0.2 mL を加えて密

栓し，5 分間加熱して溶かし，冷後，内部標準溶液としてリ

グノセリン酸メチルのクロロホルム溶液（1 → 200）1 mL

を正確に加え，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 2�L をガスクロマトグラフ用マイクロシリンジ
を用いて量り，次の条件でガスクロマトグラフ法によって試

験を行い，それぞれの液のプレグナンジオールトリメチルシ

リル誘導体及び内部標準物質のピーク面積を自動積分法によ

って測定し，内部標準物質のピーク面積に対するプレグナン

ジオールトリメチルシリル誘導体のピーク面積比 AT 及び

AS を求める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 0.25 mm，長さ約 20 m のガラス管の内

壁にガスクロマトグラフ用メチルシリコーンポリマー

（液体）を付着させる．

カラム温度：245 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：270 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：リグノセリン酸メチルの保持時間が 12 ～ 15 分に

なるように調整する．

スプリット比：カラム直前で試料ガスをカラム側に 1，装

置外に排出する流路に 100 の割合で 2 つに分岐する．

貯 法 容 器 気密容器．

プレグナンジオール502
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プレグネノロン（C21H32O2）の量（mg）

＝ プレグネノロン標準品の量（mg）×
AT
AS

N

N
N

N

O

O

CH3

H3C

CH2CHCH3

OH

105593

プレグネノロン
Pregnenolone

C21H32O2：316.48

本品を乾燥したものは定量するとき，プレグネノロン

（C21H32O2）96.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はピリジン又はクロロホルムに溶けやすく，エタノー

ルにやや溶けにくく，アセトン又はエーテルに溶けにくく，

無水酢酸に極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g をエタノール 3 mL に溶かし，これに

m―ジニトロベンゼン試液 5 滴及び水酸化ナトリウム溶液

（1 → 8）0.5 mL を加えて放置するとき，液は徐々に黄赤

色を呈する．

（２） 本品及びプレグネノロン標準品を乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，両者の

スペクトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認めると

きは，それぞれをクロロホルムに溶かした後，クロロホルム

を蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋26 ～ ＋32°（乾燥後，0.1 g，エタノー
ル，10 mL，100 mm）．

融 点 188 ～ 194 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.50 g をエタノール 50 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 他のステロイド 本品 0.10 g をエタノール 10 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，

エタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にク

ロロホルム/アセトン混液（9：1）を展開溶媒として約 15

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにエタノール/硫

酸混液（1：1）を均等に噴霧した後，105 °C で 10 分間加

熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くなく，また，大きくない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びプレグネノロン標準品を乾燥し，その約

0.1 g ずつを精密に量り，それぞれをエタノールに溶かし，

正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 5 mL ずつを共栓試験管に正確に量り，

加温しながら減圧で蒸発乾固し，残留物をピリジン/無水酢

酸混液（3：2）0.5 mL に溶かし，栓をして水浴中で 30 分

間加熱する．冷後，少量のエーテルを加え，加温しながら減

圧でピリジン/無水酢酸混液を留去する．更にピリジン及び

酢酸臭がなくなるまでこの操作を繰り返した後，残留物をデ

シケーター（減圧，シリカゲル，水酸化ナトリウム）で 1

時間乾燥し，これに 2 % ヒドロキシルアミン試液 10 mL

を正確に加え，直ちに栓をして，室温で 5 分間ごとに激し

く振り混ぜながら 30 分間放置する．次にそれぞれの液 5

mL を正確に共栓遠沈管にとり，希過塩素酸第二鉄試液 5

mL を正確に加え，栓をしてよく振り混ぜ，5 分間放置した

後，遠心分離する．それぞれの上澄液につき，エタノール 5

mL を用いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液から得

たそれぞれの液の波長 520 nm における吸光度 AT 及び AS

を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

001547

プロキシフィリン
Proxyphylline

C10H14N4O3：238.24

本品を乾燥したものは定量するとき，プロキシフィリン

（C10H14N4O3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，無

水酢酸又はアセトンにやや溶けにくく，エーテルに溶けにく

い．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に過酸化水素試液 10 滴及び塩酸 1 滴

を加えて水浴上で蒸発乾固するとき，残留物は黄赤色を呈す

る．また，これをアンモニア試液 2 ～ 3 滴を入れた容器の

上にかざすとき，赤紫色に変わり，その色は水酸化ナトリウ

ム試液 3 ～ 4 滴を加えるとき消える．

（２） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL にタンニン酸試液 1

滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3490 cm－1，1702

cm－1，1662 cm－1，1460 cm－1，1289 cm－1 及び 1141 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 134 ～ 138 °C
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0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 30.710 mg C9H11BrN2O5

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 酸又はアルカリ 本品 0.5 g を水 75 mL に溶かし，

ブロムチモールブルー試液 0.25 mL を加えるとき，液の色

は黄色又は緑色である．また，これに 0.01 mol/L 水酸化ナ

トリウム液 2.0 mL を加えるとき，液の色は青色である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） テオフィリン 本品 1.0 g を水 3 mL に溶かし，硝

酸銀試液 0.5 mL を加えるとき，液は混濁しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸 70 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電

位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 23.824 mg C10H14N4O3

貯 法 容 器 密閉容器．

101048

ブロクスウリジン
Broxuridine

C9H11BrN2O5：307.10

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ブロクスウ

リジン（C9H11BrN2O5）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～類白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

い及び味はない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，水又はメタノ

ールにやや溶けにくく，エタノール又はアセトンに溶けにく

い．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 5 mL を加え，加温して溶かした

後，ジフェニルアミン・氷酢酸試液 5 mL を加えて 5 分間

加熱するとき，液は青色を呈する．

（２） 本品 0.02 g をとり，水酸化ナトリウム試液 20 mL

を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により分解し，よく振り

混ぜて燃焼ガスを吸収させる．この液 1 mL に希酢酸 1

mL，フルオレセインナトリウム溶液（1 → 2500）2 滴及び

クロラミン試液 0.5 mL を加え，よく振り混ぜ，2 分間放

置した後，チオ硫酸ナトリウム試液 1 mL を加えるとき，

液はうすい紅色を呈する．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 50000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 278 ～ 282 nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：＋29 ～ ＋32°（0.2 g，希水酸化ナトリウ
ム試液，20 mL，100 mm）．

pH 本品を粉末とし，その 1.0 g に水を加えて溶かし，100

mL とした液の pH は 4.3 ～ 5.3 である．

純度試験

（１） 溶状 本品を粉末とし，その 0.10 g に水 10 mL を

加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 臭化物 本品を粉末とし，その 1.0 g をとり，20

mL の比色管に入れ，ジメチルホルムアミド 5 mL を加え

て溶かした後，希硝酸 1 mL 及び水を加えて 10 mL とし，

検液とする．別に臭化ナトリウム水溶液（1 → 10000）0.26

mL をとり，希硝酸 1 mL 及び水を加えて 10 mL とし，

比較液とする．検液及び比較液に硝酸銀試液 0.5 mL ずつ

を加えて混和し，暗所に 5 分間放置した後，黒色の背景を

用い，比色管の上方又は側方から観察して混濁を比較すると

き，検液の呈する混濁は比較液の呈する混濁より濃くない．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

（５） 類縁物質 本品を粉末とし，その 0.10 g をとり，メ

タノールを加えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液と

する．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

に水飽和 n―ブタノール溶液を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くなく，また，

ヨウ素蒸気にさらして観察するとき，単一のスポットを認め

る．

水 分 1.5 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，ジメチルホルムアミ

ド 80 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L ナトリウムメトキシ

ド液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．
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008418

プロスシラリジン
Proscillaridin

C30H42O8：530.65

本品を乾燥したものは定量するとき，プロスシラリジン

（C30H42O8）96 ～ 104 % を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール，エタノール又は

クロロホルムにやや溶けにくく，酢酸エチルに溶けにくく，

水又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：190 ～ 225 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg に氷酢酸 1 mL を加えて溶かし，無水酢

酸/硫酸混液（50：1）5 mL を加えて振り混ぜるとき，液は

赤色を呈し，直ちに緑色に変わる．

（２） 本品及びプロスシラリジン標準品を乾燥し，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとプロスシラリジン標準品のスペクトルを

比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認

めるときは，本品及びプロスシラリジン標準品をエタノール

に溶かした後，エタノールを蒸発し，残留物につき，同様の

試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：－85.0 ～ －93.0°（乾 燥 後，0.25 g，メ タ
ノール，25 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.05 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 類縁物質 本品 0.020 g にメタノール/クロロホルム

混液（1：1）2 mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，メタノール/クロロホルム混液

（1：1）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次に水を飽和した酢酸エチル/メタノール混液（199：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を 110 ～

120 °C で 45 ～ 60 分間乾燥する．これにエタノール/硫酸

混液（7：3）を均等に噴霧し，紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

は，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，メタ

ノールを加えて溶かし，正確に 250 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，

この液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波

長 299 nm 付近における吸収の極大波長で吸光度 A を測

定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105648

プロスルチアミン
Prosultiamine

C15H24N4O2S2：356.51

本品を乾燥したものは定量するとき，プロスルチアミン

（C15H24N4O2S2）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，特異

なにおいがあり，味は苦い．

本品はメタノールにやや溶けやすく，エタノール又はクロ

ロホルムにやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 5 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液 6 mL を加えて

溶かし，亜鉛末 0.1 g を加え，数分間放置するとき，特異

なにおいを発する．

（２）（１）で得た液 3 mL に水酸化ナトリウム試液 3 mL

及びフェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加えて振り混

ぜた後，イソブタノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り

混ぜて放置し，紫外線下で観察するとき，イソブタノール層

は青紫色の蛍光を発する．この蛍光は酸性にすると消え，ア

ルカリ性に戻すと再び現れる．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に 0.5 mol/L 塩酸試液 20 mL を

加えて溶かすとき，液は澄明で，その色は次の比較液より濃

くない．

比較液：1/60 mol/L 重クロム酸カリウム液 1.5 mL に水

を加えて正確に 1000 mL とする．

（２） 硫酸塩 本品 1.5 g に希塩酸 3 mL を加えて溶かし，

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸 3 mL 及

び水を加えて 50 mL とする（0.011 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） チアミン 本品を乾燥し，その 0.10 g を量り，0.1

mol/L 塩酸試液 5 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に
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プロスルチアミン（C15H24N4O2S2）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
AT － AT′
AS － AS′

× 1.057

N

S

CH3

H3CO

CHCOOH

CH3

100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 2 mL を正確に

量り，チアミン定量用臭化シアン試液 3 mL を加えて振り

混ぜた後，8 mol/L 水酸化ナトリウム試液 4 mL を加え，

次にイソブタノール 10 mL を正確に加え，密栓して 30 秒

間激しく振り混ぜた後，放置する．イソブタノール層を分取

し，紫外線（主波長 370 nm）を照射するとき，その蛍光は

次の比較液より強くない（塩酸チアミンとして 0.2 % 以下）．

比較液：脱水物に換算した塩酸チアミン標準品 0.010 g

に水を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，その 2 mL を

正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL 及び水を加えて正

確に 100 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，試料溶

液と同様に操作する．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液 100 mL を加えて溶かし，水を加えて正確

に 500 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準

品（あらかじめ塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水分を

測定しておく）約 0.05 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試

液 100 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に 500 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5 mL ずつを

正確に量り，それぞれ 25 mL のメスフラスコ T，T′，S

及び S′に入れる．T 及び S にはそれぞれ塩酸システイン

溶液（1 → 100）1 mL，pH 7.0 のリン酸塩緩衝液 10 mL，

希水酸化ナトリウム試液 1.0 mL 及び水を加えて 25 mL

とし，1 時間放置する．T′及び S′にはそれぞれ pH 7.0

のリン酸塩緩衝液 10 mL，希水酸化ナトリウム試液 1.0

mL 及び水を加えて 25 mL とし，1 時間放置する．T，T′

及び S の液 5 mL ずつを正確に量り，それぞれ褐色共栓

試験管に入れ，それぞれにチアミン定量用臭化シアン試液

3.0 mL を加えて振り混ぜた後，水酸化ナトリウム溶液（1

→ 10）5.0 mL を速やかに加えて振り混ぜる．別に S′の液

5 mL を正確に量り，褐色共栓試験管に入れ，水酸化ナトリ

ウム溶液（1 → 10）5.0 mL を加えて振り混ぜた後，チア

ミン定量用臭化シアン試液 3.0 mL を加えて振り混ぜる．

これらの液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの

液の波長 368 nm における吸光度 AT，AS，AT′及び AS′を測

定する．

貯 法 容 器 気密容器．

105660

プロチジン酸
Protizinic Acid

C17H17NO3S：315.39

本品を乾燥したものは定量するとき，プロチジン酸

（C17H17NO3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄白色～微黄色の結晶性の粉末で，においは

なく，味はないが，後に刺激感を残す．

本品はメタノール，エタノール，アセトン又はエーテルに

溶けやすく，水に極めて溶けにくい．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）5 mL に塩化第

二鉄試液 2 滴を加えるとき，青紫色を呈する．

（２） 本品 0.05 g を希水酸化ナトリウム試液 4 mL に溶

かし，水 6 mL 及び塩化カルシウム溶液（1 → 100）1 mL

を加えるとき，淡黄白色の沈殿を生じる．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 253 ～ 257 nm 及び 311 ～ 315 nm に吸収の極大を示

す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1710 cm－1，1605

cm－1，1500 cm－1，1470 cm－1，1235 cm－1 及び 810 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 122 ～ 125 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をアセトン 10 mL に溶かすとき，

液は淡黄色～淡褐色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

ただし，硝酸マグネシウムのエタノール溶液（1 → 10）を

使用する．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 10 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にトル

エン/エタノール/アンモニア水混液（60：40：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これを

ヨウ素蒸気中に 120 秒間放置するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 31.539 mg C17H17NO3S

HOH2C C CH2OH

Br

NO2

42

180

42

180

17 17

80

A B

e f

DC

ca5 5E b d

数字はmmを示す。�

A，B：内容積約 25 mL の吸収瓶
C，D：窒素導入・排出管
a，b：窒素導入口
c，d：窒素排出口
e， f ：ガラスフィルター
E：連結用ゴム管

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，60 °C，3 時

間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液 15 mL を正確に加え，更にメ

タノール 30 mL を加えて，0.1 mol/L 塩酸で滴定する（指

示薬：フェノールフタレイン試液 2 滴）．同様の方法で空試

験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101046

ブロノポール
Bronopol

C3H6BrNO4：199.99

本品を乾燥したものは定量するとき，ブロノポール

（C3H6BrNO4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色又は白色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，

においはない．

本品は水，エタノール又はエーテルに溶けやすい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 5.0 ～ 6.0 である．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を試験管にとり，水酸化カリウム試液 1

mL を加えて溶かし，下端に濃クロモトロプ酸試液をつけた

ガラス管を試験管に取り付け，80 °C の水浴中で 5 分間加

熱するとき，濃クロモトロプ酸試液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に無水炭酸ナトリウム 0.5 g を加え，

徐々に加熱して分解し，残留物に熱湯 5 mL を加えて溶か

し，冷後，酢酸を加えて酸性とし，ろ過する．ろ液は臭化物

の定性反応を呈する．

（３） 本品 0.2 g に水 2 mL を加えて溶かし，希塩酸 1

mL を加え，冷水中で亜鉛末 0.2 g を加えて 10 分間振り

混ぜた後，希塩酸 1 mL を加えて酸性とし，ろ過する．ろ

液に亜硝酸ナトリウム試液 1 mL を加え，温湯中で 3 分間

加温するとき，泡だち，発生するガスは無色である．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3250 cm－1，1555

cm－1 及び 1340 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 128 ～ 132 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，エタノールを加えて溶かし，正

確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確

に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次にジクロルメタン/メタノール混液

（19：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液を均等

に噴霧し，風乾した後，更にファストブルー試液を均等に噴

霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

（６） ホルムアルデヒド

（�） 装置 図に示すものを用いる．連結用ゴム管を除いて，

総硬質ガラス製で接続部はすり合わせである．

（�） 操作 本品 5.0 g を吸収瓶 A にとり，吸収瓶 B に

は吸収液として 0.005 mol/L 塩酸試液 10 mL を入れる．

A 及び B に窒素導入・排出管 C 及び D を取り付け，連

結用ゴム管 E で接続する．A を 37 °C の水浴中に浸し，

窒素導入口 a から毎分約 30 mL の流速で窒素を通じる．1

時間後，B の吸収液 3 mL をとり，アセチルアセトン試液

3 mL を加えて振り混ぜ，40 °C の水浴中で 30 分間加熱し，

更に室温で 30 分間放置し，試料溶液とする．別にブロノポ

ール用ホルムアルデヒド液標準液 3 mL をとり，アセチル

アセトン試液 3 mL を加え，以下試料溶液と同様に操作し，

標準溶液とする．0.005 mol/L 塩酸試液 3 mL をとり，以

下標準溶液と同様に操作し，空試験溶液とする．試料溶液及
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O CH3

CH2OOCCH CHCH

C

H3C CH3

CH3

CH3

HC CH2C

C

0.02 mol/L 水酸化カリウム・メタノール液 1 mL

＝ 3.7336 mg C10H15ClO

0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 3.3647 mg C10H16O2

0.1 mol/L 塩酸・メタノール液 1 mL

＝ 31.846 mg C20H30O3

び標準溶液につき，空試験溶液を対照とし，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，波長 415 nm における吸光度 AT

及び AS を測定するとき，AT は AS より大きくない．

（７） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 C より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，300

mL のフラスコに入れ，2 mol/L 水酸化カリウム試液 40

mL を加え，還流冷却器を付け，60 分間穏やかに煮沸する．

冷後，水 30 mL を用いて冷却器の下部及びフラスコの口部

を洗い，洗液をフラスコの液と合わせ，硝酸 5 mL，0.1

mol/L 硝酸銀液 30 mL を正確に加え，過量の硝酸銀を 0.1

mol/L チオシアン酸アンモニウム液で滴定する（指示薬：

硫酸第二鉄アンモニウム試液 2 mL）．同様の方法で空試験

を行う．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 19.999 mg C3H6BrNO4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

008422

プロパルトリン
Proparthrin

C19H24O3：300.39

本品は定量するとき，2―メチル―5―プロパルギル―3―フリル

メチル dl ―シス，トランス―クリサンテマート（C19H24O3：

300.39）91.0 % 以上を含み，また，安定剤として，ジブチ

ルヒドロキシトルエン（C15H24O：220.35）1.0 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色～帯黄褐色の液で．わずかに特異なにおい

がある．

本品はエタノール，アセトン又はクロロホルムと混和する．

本品は水に極めて溶けにくい．

屈折率 n20D：1.500 ～ 1.510

比重 d2020：1.015 ～ 1.035

確認試験

（１） 本品 0.03 g に塩酸ヒドロキシルアミン・メタノール

試液 0.5 mL を加えて振り混ぜ，チモールフタレイン試液

1 滴を加え，水酸化カリウム・エタノール試液で中和し，更

に 10 滴を加え，液が沸騰するまで加熱する．冷後，2

mol/L 塩酸で中和し，更に 5 滴を加えた後，水 1 mL 及

びメタノール 2 mL を加えて沈殿を溶かし，塩化第二鉄試

液 1 滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.03 g に無水エタノール 1 mL を加えて溶か

し，アニリンの塩酸溶液（2 → 5）5 mL を加え，穏やかに

煮沸するとき，液は赤色を呈する．

（３） 定量法（２）で得たガスクロマトグラムのピークの内

標準物質に対する相対保持時間を求めるとき，2―メチル―5―

プロパルギル―3―フリルメチル dl ―シス，トランス―クリサン

テマートのシス体は約 1.74，トランス体は約 1.82，ジブチ

ルヒドロキシトルエンは約 0.22 である．

純度試験

（１） 酸 本品 0.5 g にエタノール 10 mL を加えて混和

し，メチルレッド試液 2 滴を加え，0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液 1.0 mL を加えるとき，液の色は黄色である．

（２） 第一菊酸クロライド 本品約 2 g を精密に量り，中

和メタノール液 25 mL を正確に加え，振り混ぜて混和し，

5 分間以内に 0.02 mol/L 水酸化カリウム・メタノール液で

滴定する．ただし，滴定の終点は液の赤褐色が緑色に変わる

ときとする．

第一菊酸クロライド（C10H15ClO：186.68）の量は 0.5 %

以下である．

（３） 第一菊酸 本品約 2 g を精密に量り，無水エタノー

ル 25 mL を加えて溶かし，α ―ナフトールベンゼインの無

水エタノール溶液（1 → 100）8 ～ 9 滴を加え，直ちに

0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する．ただし，滴定

の終点は液の茶褐色が緑色に変わるときとする．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

第一菊酸（C10H16O2：168.24）の量は 4.0 % 以下である．

（４） 第一菊酸無水物 本品約 2 g を精密に量り，モルホ

リン試液 20 mL を正確に加え，振り混ぜて混和し，5 分間

放置する．次にメチルイエロー・メチレンブルー試液 2 ～

3 滴を加え，0.1 mol/L 塩酸・メタノール液で滴定する．た

だし，滴定の終点は液の緑色が赤色に変わるときとする．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

第一菊酸無水物（C20H30O3：318.46）の量は 3.0 % 以下で

ある．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 0.40 g をとり，硝酸カリウム 1.00 g 及

び無水炭酸ナトリウム 0.60 g を加え，乳鉢を用いてよく混

和し，その 1.0 g を赤熱したるつぼ中に少量ずつ入れ，1

時間強熱する．冷後，残留物に希硫酸 10 mL を加え，5 分

間煮沸した後，ろ過し，残留物を水 10 mL で洗い，ろ液及

び洗液を合わせ，白煙が発生するまで加熱し，水を加えて 5

mL とする．これを検液とし，装置 A を用いる方法により

試験を行う（10 ppm 以下）．

定 量 法

（１） 2―メチル―5―プロパルギル―3―フリルメチル dl ―シス，

トランス―クリサンテマート 本品約 0.3 g を精密に量り，

0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 5 mL を加えて

混和し，二酸化炭素吸収管（ソーダ石灰）を付けた還流冷却

器を用い，水浴上で 2 時間加熱する．冷後，水浴上でエタ

ノールを減圧で留去し，残留物に水 10 mL を加え，よく振

り混ぜ，分液漏斗に入れ，水 10 mL ずつで 2 回洗い込む．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 30.039 mg C19H24O3

O

H3C
C

H3C

CH2OOCCH2CH3

HO
CH3

Cl

O
OOCCH2CH3

プロピオン酸アルクロメタゾン（C28H37ClO7）の量（mg）

＝ プロピオン酸アルクロメタゾン標準品の量（mg）

×
QT

QS

次に 2 mol/L 塩酸試液 3 mL を加えて酸性とし，クロロ

ホルム 10 mL ずつで 3 回抽出する．全クロロホルム抽出

液を合わせ，脱脂綿を用いてろ過する．脱脂綿は少量のクロ

ロホルムで洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水浴上でクロロホ

ルムを減圧で留去する．残留物にメタノール 30 mL を加え

て溶かし，更にメタノール 10 mL ずつを用いて 2 回洗い

込み，水 25 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

（２） ジブチルヒドロキシトルエン 本品約 0.85 g を精密

に量り，アセトン 15 mL を加えて溶かし，この液に内部標

準溶液としてベンゾフェノンのアセトン溶液（1 → 200）5

mL を正確に加えた後，アセトンを加えて正確に 25 mL と

する．この液 1�L につき，次の条件でガスクロマトグラ
フ法によって試験を行い，あらかじめ作成した検量線を用い

て定量するとき，1.0 % 以下である．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

分離管：内径約 3 mm，長さ約 2 m のカラムに LAC―2

R―446 を 150―180�m のガスクロマトグラフ用クロモ
ソルブ W に 5 % の割合で被覆したものを充てんする．

分離管温度：185 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：ヘリウム

流量：毎分約 30 mL になるように調整する．

貯 法

保存条件 遮光して，30 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

110337

プロピオン酸アルクロメタゾン
Alclometasone Dipropionate

C28H37ClO7：521.04

本品を乾燥したものは定量するとき，プロピオン酸アルク

ロメタゾン（C28H37ClO7）96.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はアセトンにやや溶けやすく，アセトニトリルにやや

溶けにくく，メタノール又は無水エタノールに溶けにくく，

エーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 10000）5 mL をとり，

イソニアジド試液 25 mL を加えて 60 °C で 10 分間加温

するとき，液は黄色を呈する．

（２） 本品及びプロピオン酸アルクロメタゾン標準品を乾燥

し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により

試験を行い，本品のスペクトルとプロピオン酸アルクロメタ

ゾン標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋43 ～ ＋49°（乾燥後，0.1 g，アセトン，
10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 0.5 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.035 g をアセトニトリル 25 mL

に溶かす．この液 2 mL にアセトニトリルを加えて 10 mL

とし，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，アセ

トニトリルを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液から得た各々

のピーク面積を自動積分法により測定し，試料溶液から得た

プロピオン酸アルクロメタゾン以外のピークの合計面積を求

めるとき，標準溶液から得たプロピオン酸アルクロメタゾン

のピーク面積より大きくない（4.0 % 以下）．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は，定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 10�L から得たプロピオン酸アルク
ロメタゾンのピークの高さがフルスケールの 20 ～ 30

% になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からプロピオン酸アルクロ

メタゾンの保持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びプロピオン酸アルクロメタゾン標準品を乾

燥し，その約 0.035 g ずつを精密に量り，それぞれにアセ

トニトリルを加えて溶かし，正確に 25 mL とする．これら

の液 2 mL ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液 1

mL ずつを正確に加えた後，アセトニトリルを加えて 10

mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 4�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するプロピオン

酸アルクロメタゾンのピーク面積の比 QT 及び QS を求め

る．

内標準溶液 ジフェニルのアセトニトリル溶液（3 →

4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 20 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（17：8）

流量：プロピオン酸アルクロメタゾンの保持時間が約 7

分になるように調整する．
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プロピオン酸エストラジオール（C24H32O4）の量（mg）

＝ プロピオン酸エストラジオール標準品の量（mg）

×
AT
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O

F H

HO

H3C

H3C
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CH3H

CH2OOCC2H5

OOCC2H5

カラムの選定：標準溶液 4�L につき，上記の条件で操
作するとき，プロピオン酸アルクロメタゾン，内標準物

質の順に溶出し，その分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

102205

プロピオン酸エストラジオール
Estradiol Dipropionate

C24H32O4：384.51

本品を乾燥したものは定量するとき，プロピオン酸エスト

ラジオール（C24H32O4）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微灰白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはない．

本品はアセトン又はジオキサンに溶けやすく，エタノール

にやや溶けにくく，メタノール又はゴマ油に溶けにくく，水

にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

炭酸カリウム 0.15 g を水 0.5 mL に溶かした液を加え，還

流冷却器を付け，4 時間煮沸した後，水 30 mL を加え，穏

やかに加熱してメタノールを蒸発する．これに水 15 mL を

加え，5 ～ 10 °C で 1 時間放置した後，ろ過し，沈殿を洗

液が中性となるまで冷水で洗い，105 °C で 1 時間乾燥する．

その 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は帯黄緑

色を呈し，緑色の蛍光を発する．この液に硫酸第二鉄アンモ

ニウム試液 1 滴を加えるとき，濃緑色となり，更に水 5

mL を加えるとき，液の色は赤色あるいはだいだい赤色に変

わる．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間煮沸する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，エ

ステルのにおいを発する．

（３） 本品及びプロピオン酸エストラジオール標準品を乾燥

し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により

試験を行い，本品のスペクトルとプロピオン酸エストラジオ

ール標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める．もし，こ

れらのスペクトルに差を認めるときは，本品及びプロピオン

酸エストラジオール標準品をエタノールに溶かした後，エタ

ノールを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う．

旋 光 度 〔α〕20D：＋36 ～ ＋40°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

融 点 104 ～ 109 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 5 mL を加え，加

温して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 他のステロイド 本品 0.20 g にアセトンを加えて溶

かし，正確に 10 mL とし試料溶液とする．別にこの液 1

mL を正確に量り，アセトンを加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ 5�L を
正確に量り，薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製

した薄層板にスポットする．次にシクロヘキサン/酢酸エチ

ル/エタノール混液（100：70：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに薄めた硫酸（1

→ 2）を均等に噴霧した後，105 °C で 15 分間加熱すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，減圧，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びプロピオン酸エストラジオール標準品を乾

燥し，その約 0.04 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノ

ールに溶かし，正確に 100 mL とする．これらの液 5 mL

ずつを正確に量り，それぞれにメタノールを加えて正確に

100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液それぞれ 2 mL ずつを正確に共栓試験管に入れ，

水浴中で穏やかに温めながら減圧下で蒸発乾固するそれぞれ

に鉄・フェノール試液 1 mL を正確に加え，直ちにゆるく

栓を付け，沸騰水浴中で 5 分間加熱した後，よく振り混ぜ，

更に沸騰水浴中で 35 分間加熱した後，直ちに氷冷する．冷

後，薄めた硫酸（1 → 3）10 mL を正確に加え，よく混和

し，5 分間放置した後，初めは穏やかに，次に激しく振り混

ぜる．ここで得た呈色液につき，メタノール 2 mL を同様

に操作して呈色させた液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれ

の液の波長 520 nm における吸光度 AT 及び AS を測定す

る．

貯 法 容 器 気密容器．

109119

プロピオン酸デキサメタゾン
Dexamethasone Propionate

C28H37FO7：504.59

本品を乾燥したものは定量するとき，プロピオン酸デキサ

メタゾン（C28H37FO7）97.0 ～ 103.0 % を含む．
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プロピオン酸デキサメタゾン（C28H37FO7）の量（mg）

＝ プロピオン酸デキサメタゾン標準品の量（mg）

×
QT

QS

(CH3)3C

HO

(CH3)3C

S C S

CH3

CH3

OH

C(CH3)3

C(CH3)3

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルム又はジオキサンに溶けやすく，メタノ

ールにやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，エー

テルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

融点：200 ～ 206 °C

確認試験

（１） 本品 0.01 g をメタノールに溶かし，100 mL とする．

この液 2 mL にイソニアジド試液 5 mL を加えて加温する

とき，液は黄色を呈する．

（２） 本品 0.01 g をメタノール 0.5 mL に溶かし，フェー

リング試液 1 mL を加えて加熱するとき，赤褐色の沈殿を

生じる．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液は，フッ化物の定性反応を呈す

る．

（４） 本品のメタノール溶液（3 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 236 ～ 240 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品及びプロピオン酸デキサメタゾン標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験

を行い，本品のスペクトルとプロピオン酸デキサメタゾン標

準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

波数のところに同様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋31 ～ ＋37°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.7 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（28

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本品 0.050 g をメタノールに溶か

して 25 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のプロピオン酸デキサメタゾン以外のピークの合計面積は，

標準溶液のプロピオン酸デキサメタゾンのピーク面積より大

きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/0.01 mol/L リン酸二水素カリウム試

液混液（13：7）

流量：プロピオン酸デキサメタゾンの保持時間が約 5.5

分になるように調整する．

カラムの選定：プロピオン酸デキサメタゾン 0.05 g 及び

パラオキシ安息香酸ブチル 0.01 g にメタノールを加え

て溶かし，25 mL とする．この液 2 mL にメタノール

を加えて 50 mL とする．この液 20�L につき，上記
の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸ブチル，プ

ロピオン酸デキサメタゾンの順に溶出し，その分離度が

3.5 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たプロピオン酸デキサ
メタゾンのピークの高さが 20 ～ 60 mm になるよう

に調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からプロピオン酸デキサメ

タゾンの保持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及びプロピオン酸デキサメタゾン標準品を乾燥

し，その約 0.025 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノ

ール 30 mL に溶かし，内標準溶液 10 mL ずつを正確に加

えた後，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液

及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するプロピオン酸デキサメタゾンのピ

ーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フルオレンのメタノール溶液（3 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/0.01 mol/L リン酸二水素カリウム試

液混液（13：7）

流量：プロピオン酸デキサメタゾンの保持時間が約 5.5

分になるように調整する．

カラムの選定：プロピオン酸デキサメタゾン 0.05 g 及び

パラオキシ安息香酸ブチル 0.01 g にメタノールを加え

て溶かし，100 mL とする．この液 10�L につき，上
記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸ブチル，

プロピオン酸デキサメタゾンの順に溶出し，その分離度

が 3.5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109277

プロブコール
Probucol

C31H48O2S2：516.84

本品を乾燥したものは定量するとき，プロブコール

（C31H48O2S2）98.5 % 以上を含む．
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プロブコール（C31H48O2S2）の量（mg）

＝ プロブコール標準品の量（mg）×
QT

QS

S

N CN

CH2CH2CH2 N OH

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい

がある．

本品はテトラヒドロフランに極めて溶けやすく，エタノー

ル又はエーテルに溶けやすく，アセトニトリルにやや溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に硫酸 2 滴を加えるとき，直ちに濃黄色

を呈し，その後徐々に暗褐色に変化する．

（２） 本品及びプロブコール標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し，両者のスペ

クトルを比較するとき，同一波数のところに同様の強度の吸

収を認める．

融 点 125 ～ 128 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.40 g をテトラヒドロフラン 4 mL に溶かし

た後，移動相を加えて正確に 10 mL とし，試料溶液とする．

別に，プロブコール類縁物質 C 標準品 2.0 mg をテトラヒ

ドロフラン 1 mL に溶かし，この液にプロブコール類縁物

質 A 標準品溶液及びプロブコール類縁物質 B 標準品溶液

1 mL ずつを正確に加えた後，更に移動相を加え，正確に

10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつにつき次の操作条件（１）で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液のピーク面積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液から得られる類縁物質 A の

ピーク面積は，標準溶液から得られる類縁物質 A のピーク

面積より大きくない．また，試料溶液及び標準溶液 3�L
ずつにつき，次の操作条件（２）で液体クロマトグラフ法に

より試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

分法により測定するとき，試料溶液から得られる類縁物質

B 及び類縁物質 C のピーク面積は，それぞれの標準溶液か

ら得られる類縁物質 B 及び類縁物質 C のピーク面積より

大きくない．

操作条件（１）

カラム，カラム温度，移動相及び流量：定量法の操作条件

による．

検出器：可視吸光光度計（測定波長：420 nm）

カラムの選定：本品 0.4 g をテトラヒドロフラン 4 mL

に溶かした後，標準溶液 5 mL を加え，更に移動相を

加えて 10 mL とする．この液 3�L につき上記の条
件で操作するとき，主ピークの保持時間の約 0.9 倍に

ピークを検出するものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得た類縁物質 A のピー
ク高さがフルスケールの約 10 % になるように調整す

る．

操作条件（２）

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量：定量法の

操作条件による．

カラムの選定：操作条件（１）による．

検出感度：標準溶液 3�L から得た類縁物質 B のピーク

高さがフルスケールの約 10 % になるように調整する．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，80 °C，1 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びプロブコール標準品を乾燥し，その約

0.06 g ずつを精密に量りそれぞれをテトラヒドロフラン 5

mL に溶かし，移動相を加えて正確に 50 mL とする．この

液 5 mL ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液 5 mL

を正確に加えた後，移動相を加えて 100 mL とし，試料溶

液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につ
き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内

標準物質のピーク面積に対するプロブコールのピーク面積の

比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フタル酸ビス（シス―3，3，5―トリメチルシクロ

ヘキシル）0.2 g をテトラヒドロフラン 1 mL に溶かし，

移動相を加えて 50 mL とする．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：242 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水混液（93：7）

流量：プロブコールの保持時間が約 13 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，プロブコールの順に溶出し，

その分離度が 5.5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105626

プロペリシアジン
Propericyazine

ペリシアジン

C21H23N3OS：365.49

本品を乾燥したものは定量するとき，プロペリシアジン

（C21H23N3OS）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色の結晶性の粉末又は粒で，においはないか，

又はわずかに特異なにおいがある．

本品はメタノール，氷酢酸，クロロホルム又はジメチルホ

ルムアミドに溶けやすく，エタノール又はアセトンにやや溶

けやすく，エーテルに溶けにくく，水又はヘキサンにほとん

ど溶けない．
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本品は光によって徐々に褐色を帯びる．

確認試験

（１） 本品 1 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液 1 mL を加えて

溶かし，硝酸 0.2 mL を加えるとき，液は赤褐色を呈し，2

～ 3 分間後に液の色は消える．

（２） 本品 1 mg にクロロホルム 10 mL を加えて溶かし，

塩化パラジウム試液 10 mL を加え，振り混ぜるとき，水層

は赤紫色を呈する．

（３） 本品 1 mg にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，黄緑色の蛍光を

発する．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法によって測定するとき，波数 3400 cm－1，2950

cm－1，2810 cm－1，2240 cm－1，1594 cm－1，1558 cm－1，

815 cm－1 及び 750 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 113 ～ 118 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に無水エタノール 10 mL を加え

て溶かすとき，液は黄色～微帯緑黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，2 時

間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

酸 30 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（指示薬：α ―ナフトールベンゼイン試液 1 mL）．ただし，

滴定の終点は液のだいだい色が緑色に変わるときとする．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.549 mg C21H23N3OS

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108841

ブロムペリドール
Bromperidol

C21H23BrFNO2：420.32

本品を乾燥したものは定量するとき，ブロムペリドール

（C21H23BrFNO2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはないか，又はわずかに特異なにおいがある．

本品は氷酢酸に溶けやすく，ジメチルホルムアミドにやや

溶けやすく，クロロホルムにやや溶けにくく，メタノール，

無水エタノール，イソプロパノール又はエーテルに溶けにく

く，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.02 g 及び金属ナトリウム 0.05 g をとり，試

験管に入れ注意して徐々に赤熱するまで加熱する．冷後，メ

タノール 0.5 mL を加え，更に水 5 mL を加え沸騰するま

で加熱する．この液をろ過し，ろ液 3 mL に塩酸 2 ～ 3

滴を加えて酸性とし，ジルコニル・アリザリン S 試液 2

滴を加えるとき，試液の赤紫色は消え，淡黄色となる．

（２）（１）のろ液 1 滴にフルオレセインナトリウム溶液

（1 → 1000）1 滴及び氷酢酸/強過酸化水素水混液（10：1）

1 滴を加え，水浴上で蒸発乾固するとき，残留物はだいだい

赤色を呈する．

（３） 本品 0.01 g に 0.01 mol/L 塩酸試液 10 mL を加

え，必要ならば加温して溶かし，ライネッケ塩試液 1 mL

を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（４） 本品のイソプロパノール/0.1 mol/L 塩酸試液混液

（9：1）の溶液（3 → 200000）につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 227 ～ 230

nm 及び 243 ～ 246 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3130 cm－1，1682

cm－1，1598 cm－1，1223 cm－1，1070 cm－1 及び 830 cm－1

付近に吸収を認める．

融 点 157 ～ 160 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.25 g をクロロホルム 10 mL に溶かす

とき，液は澄明で，その色は次の比較液より濃くない．

比較液：色の比較液 G 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L

塩酸試液を加えて正確に 100 mL とする．

（２） 塩化物 本品 0.40 g をジメチルホルムアミド 40

mL に溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩

酸 0.25 mL にジメチルホルムアミド 40 mL，希硝酸 6

mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.022 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g に硫酸マグネシウム溶液（1 →

2）1 mL を加え，水浴上で蒸発乾固した後，弱く加熱して

炭化し，以下第 2 法の検液の調製法により操作する．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は硫酸マグネシウム溶液

（1 → 2）1 mL，硝酸 2 mL，硫酸 5 滴及び塩酸 2 mL を

水浴上で蒸発乾固し，以下第 2 法の比較液の調製法により

操作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（10 ppm 以下）．

（４） 高縮合生成物 本品 0.030 g をメタノール 80 mL

に溶かし，0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL 及びメタノールを加

えて正確に 100 mL とする．この液につき，紫外可視吸光

度測定法により試験を行うとき，波長 335 nm における吸

光度は 0.08 以下である．

（５） 類縁物質 本品 0.050 g をクロロホルム/メタノール

混液（4：1）に溶かし，正確に 5 mL とし試料溶液とする．

別に 4―［4―（p―ビフェニリル）―4―ヒドロキシピペリジノ］―4′―

フルオロブチロフェノン 0.010 g をクロロホルム/メタノー

ル混液（4：1）に溶かし，正確に 20 mL とし，この液 2

mL を正確に量り，クロロホルム/メタノール混液（4：1）

を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 49.90 mg C17H20N2S・C7H7ClN4O2

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/メタノール/ギ酸混液（17：4：2）を展開

溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.7 g を精密に量り，氷酢

酸 60 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 42.03 mg C21H23BrFNO2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

008425

プロメタジンテオクレート
Promethazine Theoclate

C17H20N2S・C7H7ClN4O2：499.03

本品を乾燥したものは定量するとき，プロメタジンテオク

レート（C17H20N2S・C7H7ClN4O2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，味はわずかに苦

い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール，エタノー

ル，無水エタノール又はアセトンにやや溶けにくく，ジエチ

ルアミンに溶けにくく，水に極めて溶けにくく，エーテル又

はヘキサンにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かし，5 分間放

置するとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品 1 mg に無水エタノール 80 mL を加えて溶か

し，アンモニア試液 0.1 mL 及び無水エタノールを加えて

100 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 253 ～ 257 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品 0.4 g に水 10 mL 及びアンモニア試液 4 mL

を加えてよく振り混ぜた後，エーテル 30 mL ずつで 2 回

振り混ぜ，水層を分取する．これに塩酸 4 mL を加えると

き，白色の沈殿を生じる．この沈殿を水で洗い，105 °C で

4 時間乾燥し試料とする．試料 0.01 g に塩酸 1 mL を加

えて溶かし，塩素酸カリウム 0.1 g を加えて蒸発乾固する．

残留物をアンモニアガスにさらすとき，だいだい色から紫色

に変わる．

（４）（３）の試料 0.05 g を無水炭酸ナトリウム 0.5 g と

融解した後，水 5 mL を加えて加熱して溶かし，冷後，希

硝酸を加えて酸性とし，ろ過する．ろ液は塩化物の定性反応

を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 2.0 g に水 20 mL を加え，2 分間振

り混ぜた後，ろ過する．ろ液 10 mL をとり，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL を加える（0.036

% 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノール/ジエチ

ルアミン混液（19：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL と

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ール/ジエチルアミン混液（19：1）を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキサ

ン/アセトン/ジエチルアミン混液（17：2：1）を展開溶媒と

して約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外

線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主

スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより

濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，アセト

ン 200 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（指示薬：メチルオレンジ・アセトン試液 3 mL）．ただ

し，滴定の終点は液の黄色が赤色に変わるときとする．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

008426

ブロメライン
Bromelain

本品は，パインアップルの果汁又は葉茎の搾汁より製した

もので，たん白分解力がある酵素剤である．本品は定量する

とき，その 1 mg は 500 ブロメライン単位以上を含む．

性 状 本品は淡黄色～淡灰褐色の粉末で，わずかに特異なに

おいがある．

本品は水に大部分溶け，メタノール，エタノール，アセト

ン，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

確認試験 本品約 0.01 g を，希酢酸を加えて pH 5.5 に調整

した脱脂粉乳の 20 % 乳液 10 mL に加え，37 °C に加温

するとき，この乳液は凝固する．

純度試験

（１） 鉛 本品 1.6 g をるつぼにとり，弱く加熱して炭化

する．冷後，硝酸 2 mL 及び硫酸 5 滴を加え，白煙の発生

するまで加熱した後，500 ～ 600 °C で強熱し，灰化する．

冷後，塩酸 2 mL 及び水 5 mL を加えて加温して溶かし，

必要ならばろ過し，残留物を水で洗い，洗液はろ液に合わせ，
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試料溶液 1 mL 中の試料の量（mg）

×
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クエン酸アンモニウム溶液（9 → 20）15 mL 及び水を加え

て正確に 50 mL とする．この液 25 mL を正確に量り，分

液漏斗に入れ，硫酸アンモニウム溶液（2 → 5）10 mL 及

びチモールブルー試液 5 滴を加え，アンモニア試液で中和

し，更にアンモニア試液 2.5 mL を加える．この液にジチ

ゾンの酢酸 n―ブチル溶液（1 → 500）20 mL を正確に加

え，10 分間振り混ぜて得た酢酸 n―ブチル層を試料溶液と

する．別に鉛標準液 10 mL を正確に量り，薄めた硝酸（1

→ 100）を加えて正確に 50 mL とする．この液 8.0 mL

をるつぼにとり，以下試料溶液と同様に操作し，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，次の条件で原子吸光光

度法により試験を行うとき，試料溶液の吸光度は標準溶液の

吸光度以下である（10 ppm 以下）．

使用ガス：可燃性ガス アセチレン又は水素

支燃性ガス 空気

ランプ：鉛中空陰極ランプ

波長：283.3 nm

（２） ヒ素 本品 1.0 g をるつぼにとり，硝酸マグネシウ

ムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノール

に点火して燃焼させた後，徐々に加熱して灰化する．冷後，

残留物に塩酸 3 mL を加え，水浴上で加温して溶かし，検

液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm

以下）．

（３） シアン化物 本品 5.0 g を蒸留フラスコに入れ，酒

石酸 2 g，水 50 mL 及び必要ならばシリコーン樹脂 1 滴

を加え，蒸留装置に連結する．受器には水酸化ナトリウム試

液 2 mL 及び水 10 mL を入れ，冷却器の下端をこの液に

浸し，水冷し，留液 25 mL を得るまで蒸留し，留液に水を

加えて 50 mL とする．この液 25 mL に硫酸第一鉄試液

0.5 mL，希塩化第二鉄試液 0.5 mL 及び希硫酸 1 mL を加

えるとき，液は青色を呈しない．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，5 時間）．

強熱残分 25.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，乳鉢に入れ，酵素希

釈液適量を加えてかき混ぜた後，100 mL のメスフラスコに

移す．乳鉢は酵素希釈液約 50 mL を用いてよく洗い，洗液

はメスフラスコに合わせ，更に酵素希釈液を加えて 100 mL

とする．この液を遠心分離し，得られた上澄液を更に酵素希

釈液で希釈して 1 mL 中に 30 ～ 50 ブロメライン単位を

含む液を調製し，これを試料溶液とする．試料溶液 1 mL

を正確に量り，試験管に入れ，37±0.5 °C に 5 分間保つ．

別に 37±0.5 °C に予温したブロメライン用基質液 5 mL

を試験管中の試料溶液に速やかに加え，酵素反応を開始する．

正確に 10 分間経過後，沈殿試薬 5 mL を加えてよく振り

混ぜ，37±1 °C で 40 分間放置し，定量用ろ紙を用いてろ

過する．初めのろ液 3 mL を除き，次のろ液につき，2 時

間以内に水を対照として波長 275 nm における吸光度 A

を測定する．別に試料溶液 1 mL を正確に量り，沈殿試薬

5 mL を加えてよく振り混ぜた後，ブロメライン用基質液 5

mL を加え，以下同様に操作して吸光度 A0 を求める．別に

チロジン標準品を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液に溶かし，

その 1 mL 中にチロジン 50.0�g を含む液を調製し，この
液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験

を行い，波長 275 nm における吸光度 AS を測定する．

ただし，1 ブロメライン単位は，上記反応条件で 1 分間

にチロジン 1�g に相当する生成物を与える酵素量とする．
貯 法 容 器 気密容器．

003618

L―プロリン
L―Proline

C5H9NO2：115.13

本品を乾燥したものは定量するとき，L―プロリン

（C5H9NO2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに甘い．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸に溶けやすく，エタ

ノールにやや溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は潮解性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，80 °C で 1 分間加温するとき，液は黄色

を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1624 cm－1，1560 cm－1，

1294 cm－1 及び 1086 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－84.0 ～ －86.7°（乾 燥 後，1 g，水，25

mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かした液の pH は

5.9 ～ 6.9 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.30 g をとり，水を加えて溶か

し，正確に 50 mL とし，試料溶液とする．この液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L
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を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（3：

1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

100 °C で 30 分間乾燥する．これにニンヒドリンのアセト

ン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80 °C で 5 分間加

熱するとき，黄色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.12 g を精密に量り，ギ酸

3 mL を加えて溶かした後，氷酢酸 50 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 11.513 mg C5H9NO2

貯 法 容 器 気密容器．

008427

フロログルシン
Phloroglucinol

C6H6O3・2H2O：162.14

本品を乾燥したものは定量するとき，フロログルシン

（C6H6O3：126.11）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

いはない．

本品は，無水エタノール又はピリジンに溶けやすく，水又

はエーテルにやや溶けにくく，クロロホルムにほとんど溶け

ない．

融点：約 217 °C（分解，乾燥後）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）0.1 mL に塩酸 6 mL を

加え，更にバニリンのイソプロパノール溶液（1 → 100）1

mL を加えるとき，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）10 mL に塩化第二鉄試液

1 ～ 2 滴を加えるとき，液は紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にフェーリング試

液 1 mL を加えて加熱するとき，赤色の沈殿を生じる．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 6000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

266 ～ 270 nm に吸収の極大を，246 ～ 250 nm に吸収の

極小を，272 ～ 274 nm に吸収の肩を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に無水エタノール 10 mL を加え

て溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.10 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.089 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.10 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.5 mL を加える（0.240 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（5 ppm

以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき薄層クロマ

トグラフ法によって試験を行う．試料溶液 10�L を薄層ク
ロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した

薄層板にスポットする．次にトルエン/酢酸エチル/氷酢酸混

液（5：4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射す

るとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 25.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，水を

加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10 mL を

正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，水 50 mL を加える．次に

0.05 mol/L 臭素液 30 mL を正確に加え，更に塩酸 5 mL

を速やかに加えた後，直ちに密栓して 1 分間よく振り混ぜ，

2 分間放置する．ヨウ化カリウム試液 5 mL を注意して加

え，よく振り混ぜて 5 分間放置した後，遊離したヨウ素を

0.1 mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デン

プン試液 1 mL）．同様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 2.1018 mg C6H6O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

001562

ヘキサミン
Hexamine

ヘキサメチレンテトラミン，メテナミン

C6H12N4：140.19

本品を乾燥したものは定量するとき，ヘキサミン

（C6H12N4）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の光沢のある結晶又は白色の結晶性の粉末

で，においはない．

本品は水に溶けやすく，エタノールにやや溶けやすく，エ

ーテルにほとんど溶けない．

本品は約 260 °C で昇華する．

本品は点火するとき，無煙の炎をあげて燃える．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）1 mL にサリチル酸 0.1 g

を加え，更に硫酸 5 mL を徐々に加えて加温するとき，液

は持続する暗赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）1 mL に希硫酸 3 mL を加

えて加熱し，冷後，水酸化ナトリウム試液 8 mL を加えて
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再び加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を

青変する．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 8.1 ～

9.1 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 4.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希硝酸 10 mL 及び水を加え

て溶かし，50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL に希硝酸 10 mL 及び

水を加えて 50 mL とする（0.009 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.8 g を水 30 mL に溶かし，塩酸 0.8

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL に希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.021 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かし，

これにネスラー試液 1 mL を加えるとき，液の色は次の比

較液より濃くない．

比較液：アンモニウム標準液 1.0 mL に水を加えて 20

mL とし，同様に操作する．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 2.0 g をとり，これに硝酸マグネシウム

のエタノール溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノールに

点火して燃焼させた後，水浴上で加熱，その後，砂浴上で加

熱した後，直火（750 ～ 850 °C）で灰化する．冷後，残留

物に希塩酸 10 mL を加え，水浴上で加温して溶かし，これ

を検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う（1

ppm 以下）．

（７） ホルムアルデヒド 本品 5 g をネスラー管にとり，

水 20 mL を加えて振り混ぜて溶かし，フロログルシン・水

酸化ナトリウム試液 0.5 mL を加え，直ちに水を加えて 25

mL とし，振り混ぜ，4 ～ 6 分後に上方から観察するとき，

液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：ホルムアルデヒド（CH2O：30.03）含量 W % の

ホルマリン 100/Wg を正確に量り，水を加えて 100 mL

とする．この液 25 mL を正確に量り，水を加えて正確に

200 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 100 mL とする．その 20 mL をネスラー管にとり，

フロログルシン・水酸化ナトリウム試液 0.5 mL を加え，

同様に操作する．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.05 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，0.5

mol/L 硫酸 30 mL を正確に加え，蒸発する水を補いなが

らホルムアルデヒド臭が全くなくなるまで穏やかに煮沸する．

冷後，水 20 mL を加え，過量の硫酸を 1 mol/L 水酸化ナ

トリウム液で滴定する（指示薬：メチルレッド試液 2 滴）．

同様の方法で空試験を行う．

0.5 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 35.047 mg C6H12N4

貯 法 容 器 密閉容器．

102810

ヘキセステロール
Hexestrol

C18H22O2：270.37

本品を乾燥したものは定量するとき，ヘキセステロール

（C18H22O2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はエタノール又はエーテルに溶けやすく，ピリジンに

やや溶けやすく，水にほとんど溶けない．

本品は薄めた水酸化ナトリウム試液（3 → 8）に温時溶け

る．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 2 mL 及び炭酸ナトリウム試液 1

mL を加え，よく振り混ぜ，次に薄めたフォリン試液（1 →

5）1 mL を加えるとき，液は青色を呈する．

（２） 定量法で得た残留物をデシケーター（減圧，五酸化リ

ン）で 3 時間乾燥するとき，その融点は 136 ～ 139 °C で

ある．

融 点 185 ～ 188 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（４） ヘキセステロールジアルキルエーテル 本品 0.20 g

に水酸化ナトリウム試液 3 mL 及び水 5 mL を加え，70

°C の水浴中で加温して溶かし，常温で 5 分間放置するとき，

その混濁は次の比較液より濃くない．

比較液：0.001 mol/L 塩酸 0.50 mL に水 7.5 mL を加え，

次に硝酸銀試液 0.10 mL を加え，5 分間放置する．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1.5 g を精密に量り，正確

にピリジン/無水酢酸混液（17：3）10 mL を加え，還流冷

却器を付けて水浴上で 2 時間加熱する．冷後，氷冷した水

50 mL を加え，ガラスろ過器（G 4）でろ過し，残留物を

氷冷した水 15 mL ずつで 3 回洗い，洗液はろ液に合わせ，

1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノ

ールフタレイン試液 2 滴）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 135.18 mg C18H22O2

貯 法 容 器 気密容器．
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001564

ヘキソバルビタール
Hexobarbital

C12H16N2O3：236.27

本品を乾燥したものは定量するとき，ヘキソバルビタール

（C12H16N2O3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール又はアセト

ンにやや溶けやすく，エタノール又はエーテルにやや溶けに

くく，水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモ

ニウム緩衝液 2 ～ 3 滴及び薄めたピリジン（1 → 10）5

mL を加えて溶かし，クロロホルム 5 mL 及び硫酸銅試液

0.3 mL を加えるとき，水層に沈殿を生じない．これを振り

混ぜるとき，クロロホルム層は青紫色を呈する．

（２） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え

て煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青

変する．

（３） 本品 0.4 g に無水炭酸ナトリウム 0.1 g 及び水 4

mL を加えて振り混ぜ，p―ニトロ塩化ベンジル 0.3 g をエ

タノール 7 mL に溶かした液を加え，還流冷却器を付け，

水浴上で 30 分間加熱した後，1 時間放置する．析出した結

晶をろ取し，水酸化ナトリウム試液 7 mL 及び水少量で洗

い，エタノールから再結晶し，90 °C で 1 時間乾燥すると

き，その融点は 113 ～ 117 °C である．

（４） 本品の pH 9.6 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナト

リウム緩衝液溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 241 ～

245 nm に吸収の極大を示す．

融 点 144 ～ 147 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水酸化ナトリウム試液 5 mL に

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.30 g をアセトン 30 mL に溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に

アセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.035 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.40 g をアセトン 30 mL に溶かし，

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL

にアセトン 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルム 10

mL を正確に加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 200 mL とし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製

した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセトン/イ

ソプロピルアミン混液（38：30：1）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長

254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，エタ

ノール 5 mL 及びクロロホルム 50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液で滴定する（指示

薬：アリザリンエロー GG・チモールフタレイン試液 1

mL）．ただし，滴定の終点は液の黄色が淡青色を経て紫色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

008600

ヘスペリジン
Hesperidin

C28H34O15：610.56

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヘスペリジ

ン（C28H34O15）92.0 % 以上を含む．

性 状

本品は淡黄白色～淡褐黄白色の結晶性の粉末で，におい及

び味はない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノールに

極めて溶けにくく，水，エタノール又はエーテルにほとんど

溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：約 245 °C（分解，乾燥後）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にエタノール 5 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 1 mL を加えて 3 分間煮沸し，冷後，ろ過する．ろ

液に塩酸 1 mL 及びマグネシウム末 10 mg を加えて放置

するとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に希塩酸 10 mL を加えて 5 分間煮沸し，

冷後，ろ過する．ろ液に水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）を

ヘキソバルビタール518



0.1 mol/L テトラメチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 30.528 mg C28H34O15

HS C C COOH

CH3

CH3

H

NH2

加えて中和し，フェーリング試液 3 mL を加えて加熱する

とき，赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1655 cm－1，1600

cm－1，1300 cm－1，1200 cm－1 及び 1060 cm－1 付近に吸収

を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水酸化ナトリウム試液 10 mL

に溶かすとき，液はだいだい色～濃いだいだい色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.020 g をとり，メタノール 40 mL

を加え，超音波を照射して溶かし，メタノールを加えて正確

に 50 mL とし，試料溶液とする．この液 10 mL を正確に

量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液の溶媒ピーク及びヘスペリジン以外のピークの合計面積は，

標準溶液のヘスペリジンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：284 nm）

カラム：内径約 4.6 mm，長さ約 15 cm のステレンス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：0.03 mol/L リン酸二水素カリウム試液/メタノー

ル/アセトニトリル混液（7：2：1）

流量：ヘスペリジンの保持時間が約 10 分になるように調

整する．

カラムの選定：本品及びナリンギン 6 mg ずつをメタノ

ールに溶かし，50 mL とする．この液 10�L につき，
上記の条件で操作するとき，ナリンギン，ヘスペリジン

の順に溶出し，その分離度が 1.9 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たヘスペリジンのピー
ク高さが記録紙のフルスケールの約 10 % になるよう

に調整する．

面積測定範囲：ヘスペリジンの保持時間の約 4 倍の範囲

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.30 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.45 g を精密に量り，ジメチルホルムアミ

ド 50 mL に溶かし，0.1 mol/L テトラメチルアンモニウム

ヒドロキシド液で滴定する（電位差滴定法）．ただし，滴定

の終点は第二当量点とする．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

貯 法 容 器 気密容器．

105070

ペニシラミン
Penicillamine

C5H11NO2S：149.21

本品を乾燥したものは定量するとき，ペニシラミン

（C5H11NO2S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい

があり，味は初めやや甘く，後に不快な味がある．

本品は水に溶けやすく，エタノールに溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 5 mL を加えて溶かし，水酸化ナト

リウム試液 5 mL 及びニトロプルシドナトリウム試液 0.5

mL を加えるとき，液は初め赤紫色を呈し，速やかに緑色に

変わる．

（２） 本品 0.02 g に水 5 mL を加えて溶かし，液がわず

かに黄色を呈するまで臭素試液を滴加した後，ピリジン 3

mL 及びニンヒドリン試液 1 mL を加えて混和し，水浴中

で 25 分間加熱するとき，液は青紫色を呈する．

（３） 本品 0.1 g に希塩酸 3 滴及び水 5 mL を加えて溶

かし，塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は青色を呈し，

徐々に退色する．

旋 光 度 〔α〕20D：－60 ～ －67°（乾 燥 後，0.1 g，1 mol/L

水酸化ナトリウム試液，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 強熱残分の試験で得た残留物に，塩酸 2 mL

を加え，水浴上でほとんど蒸発乾固し，希酢酸 2 mL 及び

水 30 mL を加え，水浴上で 1 分間加熱し，冷後，ろ過し，

ネスラー管に入れ，水 15 mL で洗い，洗液及び水を加えて

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

鉛標準液 2.0 mL を加える（20 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，氷酢

酸 100 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（電位差滴定法）．ただし，電極はガラス―甘汞電極を用い

る．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 14.921 mg C5H11NO2S

貯 法 容 器 気密容器．
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本品 1 mg 中の単位数 ＝ antilog M

×（高用量標準溶液 1 mL 中の単位数）×
b
a

M ＝
IYa
Yb

I ＝ log
SH
SL
＝ log

TH
TL

Ya ＝ － Y1 － Y2 ＋ Y3 ＋ Y4

Yb ＝ Y1 － Y2 ＋ Y3 － Y4

102779

ヘパリンカルシウム
Heparin Calcium

本品は健康な食用獣の肝，肺又は腸粘膜から得たもので，

血液の凝固を遅延する作用があり，肝又は肺から製したもの

は 1 mg 中 110 ヘパリン単位以上，腸粘膜から製したもの

は 1 mg 中 130 ヘパリン単位以上を含むものである．

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，表示単位の

90 ～ 110 % を含み，また，カルシウム（Ca：40.08）8.0

～ 12.0 % を含む．

本品は原料に用いた器官名を表示する．

性 状 本品は白色～帯灰褐色の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすい．

pH 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶かした液の pH は

6.0 ～ 8.0 である．

確認試験

（１） ヘパリン 本品 1 mg に水 50 mL を加えて溶かし，

試料溶液とする．共栓試験管 2 本に，定量法の項の硫酸

塩・全血液 1 mL ずつを加え，次にその 1 本に試料溶液 1

mL を，別の 1 本に水 1 mL を加える．更に定量法の項の

トロンボキナーゼ抽出液 0.20 mL ずつを加え，血液の凝固

時間を測定するとき，血液の凝固時間は試料溶液を加えた方

が延長する．

（２） カルシウム塩 本品 0.05 g に水 5 mL を加えて溶

かした液は，カルシウム塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（２） バリウム 本品 0.030 g に水 3.0 mL を加えて溶か

し，試料溶液とする．試料溶液 1.0 mL に希硫酸 3 滴を加

え，10 分間放置するとき，液は混濁しない．

（３） 総窒素 本品を 60 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.1

g を精密に量り，窒素定量法により試験を行うとき，窒素

（N：14.01）の量は 3.0 % 以下である．

（４） たん白質 （２）の試料溶液 1.0 mL にトリクロル酢

酸溶液（1 → 5）5 滴を加えるとき，液は沈殿又は混濁を生

じない．

（５） 遊離カルシウム 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて

溶かし，試料溶液とする．別に炭酸カルシウム 2.497 g を

正確に量り，水 10 mL 及び塩酸 10 mL を加えて溶かし，

更に水を加えて正確に 1000 mL とする．この液 10 mL を

正確に量り，水を加えて正確に 100 mL として，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，ろ紙クロマトグラフ

法によって試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつ
をろ紙上にスポットする．次にアセトン/水混液（3：2）を

展開溶媒として，約 15 cm 展開した後，ろ紙を風乾する．

これにアリザリン試液を均等に噴霧した後，風乾し，アンモ

ニアガスにさらすとき，試料溶液は標準溶液と同じ位置に青

色のスポットを認めない．

乾燥減量 8 % 以下（0.05 g，減圧，60 °C，3 時間）．

発熱性物質 ウサギの体重 1 kg につき，本品の表示単位に

従い，1 mL 中 1000 単位を含むように生理食塩液を加えて

調製した液 2.0 mL を注射し，試験を行うとき，これに適

合する．

定 量 法

（１） ヘパリンカルシウム

（�） 標準溶液 ヘパリンナトリウム標準品適量を精密に量

り，水を加えて溶かし，その 1 mL 中に正確に 2.00 単位

及び 1.60 単位を含むように調製し，それぞれ高用量標準溶

液 SH 及び低用量標準溶液 SL とする．

（�） 試料溶液 本品の表示単位に従い，その適量を精密に

量り，水を加えて溶かし，その 1 mL 中に正確に 2.00 単

位及び 1.60 単位を含むように調製し，それぞれ高用量試料

溶液 TH 及び低用量試料溶液 TL とする．

（�） 硫酸塩・全血液 新鮮なウシの血液 250 mL を硫酸

ナトリウム溶液（9 → 50）50 mL を入れた広口の共栓ポリ

エチレン瓶に入れ，1 ～ 4 °C で保存する．用時凝固物があ

るときは除いて用いる．

（�） アセトン乾燥牛脳 新鮮な牛脳から血管及び結合組織

などを除き，細切して 10 倍容量のアセトン中に入れて脱水

する．次にその 30 g を乳ばちにとり，すりつぶしながら

アセトン 75 mL ずつを加えて完全に脱水し，37 °C で 2

時間乾燥し，アセトンを除く．

（�） トロンボキナーゼ抽出液 アセトン乾燥牛脳 1.5 g

に水 60 mL を加え，50 °C で 10 ～ 15 分間抽出し，1500

回転で 2 分間遠心分離した後，上層液をとり，これに保存

剤としてクレゾールを 0.3 % の割合に加え，1 ～ 4 °C で

保存する．この液は数日間効力を保つ．

（	） 操作法 内径約 13 mm，長さ約 15 cm の清浄な共

栓試験管 4 本に SH，SL，TH 及び TL を別々に 1 mL ず

つを入れ，それぞれにトロンボキナーゼ抽出液 0.20 mL ず

つを加える．ただし，トロンボキナーゼ抽出液の容量は，凝

固時間が最も長いもので 9 ～ 12 分間となるように選ぶ．

次に各管に硫酸塩・全血液 1 mL ずつを加え，栓をして穏

やかに転倒して混和する．各管を 15 秒間ごとに穏やかに傾

斜して観察し，管を転倒しても，管底の凝固物が落下しなく

なるまでの時間を凝固時間とする．ただし，完全に凝固を起

こさない間に管を転倒したときは，試験をやりなおす．完全

な試験を 4 回以上繰り返す．

（
） 計算法 SH，SL，TH 及び TL によって起こった凝固

時間の対数を y1，y2，y3 及び y4 とし，各回の試験における

y1，y2，y3 及び y4 を合計して，それぞれ Y1，Y2，Y3 及び Y4

とする．

a：試料の採取量（mg）．

b：試料に水を加えて溶かし，高用量試料溶液を製したとき

の全容量（mL）．

ただし，次式によって L（P ＝ 0.95）を計算するとき，

L は 0.15 以下である．もし，この値を超えるときは，この
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�

n t 2＝F1 F3 n t 2＝F1 F3 n t 2＝F1 F3

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

161.45

18.51

10.129

7.709

6.608

5.987

5.591

5.318

5.117

4.965

4.844

4.747

―

19.16

9.28

6.59

5.41

4.76

4.35

4.07

3.86

3.71

3.59

3.49

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

4.667

4.600

4.543

4.494

4.451

4.414

4.381

4.351

4.325

4.301

4.279

4.260

3.41

3.34

3.29

3.24

3.20

3.16

3.13

3.10

3.07

3.05

3.03

3.01

25

26

27

28

29

30

40

60

120

∞

4.242

4.225

4.210

4.196

4.183

4.171

4.085

4.001

3.920

3.841

2.99

2.98

2.96

2.95

2.93

2.92

2.84

2.76

2.68

2.60

0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.4008 mg Ca

相対易動度 ＝

原線から試料溶液のスポット
の中心部までの距離（cm）
原線から比較溶液のスポット
の中心部までの距離（cm）

極限粘度

＝
ln

試料溶液の流下時間（秒）
0.5 mol/L 塩化ナトリウム試液の流下時間（秒）

試料の量（g）

値以下になるまで実験回数を増加して試験を繰り返す．

L ＝ 2 （C － 1）（CM 2 ＋ I 2）

C ＝
Y 2
b

Y 2
b － 4 f s2t2

f：試験回数

s2 ＝
Σy2 －

Y
f
－

Y′
4
＋

Y′′
4 f

n

Σy2：各回の試験の y1，y2，y3 及び y4 をそれぞれ 2

乗し，合計した値．

Y ＝ Y 2
1 ＋ Y 2

2 ＋ Y 2
3 ＋ Y 2

4

Y′：1 回の試験の y1，y2，y3 及び y4 の和を 2

乗し，各回の試験のこの数を合計した値．

Y′′＝（Y1 ＋ Y2 ＋ Y3 ＋ Y4）2

n ＝ 3（f － 1）

t 2：s2 を計算したときの n に対する次表の値．

（２） カルシウム 本品約 0.05 g を精密に量り，水 20

mL を加えて溶かし，8 mol/L 水酸化カリウム試液 2 mL

を加え，時々振り混ぜながら，3 ～ 5 分間放置した後，NN

指示薬 0.1 g を加え，直ちに 0.01 mol/L エチレンジアミ

ン四酢酸二ナトリウム液で滴定する．ただし，滴定の終点は

液の赤紫色が青色に変わるときとする．

貯 法 容 器 気密容器．
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ヘパリン類似物質
Heparinoid

本品は健康な食用獣，主としてウシの気管軟骨を含む肺臓

から抽出したムコ多糖の多硫酸エステルである．

本品を乾燥したものは定量するとき，D―グルクロン酸

（C6H10O7：194.14）19.0 ～ 24.0 % ，窒素（N：14.01）1.6 ～

2.0 % 及び有機硫酸基（―SO4：96.06）25.8 ～ 37.3 % を含

む．

性 状 本品は帯黄白色の無晶性の粉末で，においはなく，味

はわずかに苦い．

本品は水に溶けやすく，メタノール，エタノール，アセト

ン又は n―ブタノールにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 5.3 ～ 7.6 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）0.1 mL を，トルイジンブ

ルー溶液（1 → 100000）10 mL に加えて振り混ぜるとき，

液の色は青色から，直ちに紫色に変わる．

（２） 本品 0.055 g に 0.5 mol/L 硫酸試液 2 mL を加え

て溶かし，封管中で 100 °C で 16 時間加熱する．冷後，炭

酸バリウム 0.5 g を加え，遠心分離した後，ろ過する．ろ

液 0.5 mL 及び塩酸 D―ガラクトサミン試液（1 → 1000）

0.5 mL に，それぞれヘパリン類似物質用ニンヒドリン試液

0.5 mL を加え，水浴中で 30 分間加熱する．冷後，強酸性

イオン交換樹脂 0.5 g を加え，10 分間放置した後，ろ過し，

試料溶液及び標準溶液とする．この液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用セルロースを用いて調製した薄

層板にスポットする．次に n―ブタノール/エタノール/水混

液（4：1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これにアニリン・フタル酸試液を均等に噴

霧した後，105 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液及び標

準溶液から得たスポットは赤色を呈し，それらの Rf 値は等

しい．

（３） 本品及びコンドロイチン硫酸 C ナトリウム 0.01 g

をとり，それぞれに水を加えて溶かし，50 mL とし，試料

溶液及び比較溶液とする．陰極側から約 1 cm のところに

原線を引いたセルロースアセテート膜を，薄めたメタノール

（3 → 10）に浸し，更にバルビタール・アンモニア試液に

30 分間以上浸し，セルロースアセテート膜電気泳動装置の

バルビタール・アンモニア試液を入れた支持台の上に固定す

る．試料溶液及び比較溶液 1�L ずつを原線にスポットし，
1 cm 当たり 0.7 ミリアンペアで 50 分間泳動した後，セ

ルロースアセテート膜をトルイジンブルー溶液（1 →

1000）に 1 分間浸して染色し，次に薄めた氷酢酸（1 →

100）で時々振り混ぜながら 5 分間脱色し，最後に水で洗う．

試料溶液及び比較溶液から得た青色～淡紅色のバンドのそれ

ぞれの中心部と原線からの距離を測定するとき，次の式によ

って計算される本品のコンドロイチン硫酸 C ナトリウムに

対する相対易動度は 1.07 ～ 1.16 である．

旋 光 度 〔α〕20D：－11.7 ～ －14.7°（乾燥後，2g，水，20mL，

100 mm）．

極限粘度 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，0.5

mol/L 塩化ナトリウム試液を加えて溶かし，正確に 100

mL とし，試料溶液とする．試料溶液及び 0.5 mol/L 塩化

ナトリウム試液につき，25±0.02 °C で粘度測定法により試

験を行うとき，次の式によって計算される極限粘度は 0.09

～ 0.18 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は
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ヒアルロニダーゼ活性阻害率（%）

＝

a ×（A1 － A3）
AS

－
a ×（A2 － A3）

AS
a ×（A1 － A3）

AS

× 100

本品中の D―グルクロン酸（C6H10O7）の量（%）

＝
WS

WT
×

AT
AS
× 25 × 1.1023

帯赤黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.10 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.50 mL を加える（0.178 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.5 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（５） たん白質 本品 0.05 g を量り，水 1 mL を加えて

溶かし，これにトリクロル酢酸溶液（1 → 5）5 滴を加える

とき，液は沈殿又は混濁を生じない．

（６） 遊離硫酸基 定量法（３）の（�）で遊離硫酸基を計
算するとき，その量は 13.0 % 以下である．

ヒアルロニダーゼ活性阻害作用 本品を乾燥し，その 0.0500

g を正確に量り，0.15 mol/L 塩化ナトリウム試液を加えて

溶かし，正確に 20 mL とする．この液 1 mL を正確に量

り，0.15 mol/L 塩化ナトリウム試液を加えて正確に 10 mL

とし，試料溶液とする．別に N ―アセチル―D―グルコサミン

を本品と同様の条件で乾燥し，その約 0.04 g を精密に量り，

塩化ナトリウム・酢酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，塩化ナトリウム・酢

酸試液を加えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．標準

溶液 0.5 mL を正確に量り，ホウ酸塩試液 0.1 mL を正確

に加え，水浴中で正確に 3 分間加熱する．直ちに氷冷し，

ヘンパリン類似物質用 4―ジメチルアミノベンズアルデヒド

試液 3 mL を正確に加えてよく振り混ぜ，37±0.5 °C で

25 分間加温し，流水中で室温まで冷却する．この液につき，

別に塩化ナトリウム・酢酸試液 0.5 mL を用いて同様に操

作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験

を行い，波長 585 nm における吸光度 AS を測定する．ヒ

アルロン酸ナトリウム試液 0.25 mL を正確に量り，ヒアル

ロニダーゼ試液 0.125 mL 及び 0.15 mol/L 塩化ナトリウ

ム試液 0.125 mL を正確に加えた液をシステム�とする．
ヒアルロン酸ナトリウム試液 0.25 mL を正確に量り，ヒア

ルロニダーゼ試液 0.125 mL 及び試料溶液 0.125 mL を正

確に加えた液をシステム�とする．ヒアルロン酸ナトリウム
試液 0.25 mL を正確に量り，0.15 mol/L 塩化ナトリウム

試液 0.25 mL を正確に加えた液をシステム�とする．シス
テム�，システム�及びシステム�を 37±0.5 °C でそれぞ
れ正確に 60 分間加温し，直ちに氷冷し，ホウ酸塩試液 0.1

mL を正確に加え，以下標準溶液と同様に操作して得た吸光

度をそれぞれ A1，A2 及び A3 とするとき，次の式によって

得られるヒアルロニダーゼ活性阻害率は 14.0 ～ 29.0 % で

ある．

ただし，a は標準溶液 0.5 mL 中の N ―アセチル―D―グル

コサミンの量（�g）．
乾燥減量 8.5 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸化リ

ン，24 時間）．

強熱残分 38 ～ 48 %（乾燥後，0.03 g）．

定 量 法

（１） D―グルクロン酸 本品を乾燥し，その約 0.05 g を精

密に量り，水を加えて溶かし，正確に 10 mL とする．この

液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 50 mL とし，

試料溶液とする．別に D―グルクロノラクトン（C6H8O6：

176.13）を本品と同様の条件で乾燥し，その約 0.04 g を精

密に量り，水を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．更

にこの液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．ホウ酸ナトリウム・硫酸試液 5 mL

を正確に量り，じゅうぶん氷冷する．試料溶液及び標準溶液

それぞれ 1 mL を正確に量り，ホウ酸ナトリウム・硫酸試

液の上にそれぞれ注意して層積し，室温に保つように冷却し

ながら振り混ぜ，次に水浴中で 10 分間加熱した後，流水中

で室温まで冷却する．それぞれにカルバゾール・エタノール

（99.5）試液 0.2 mL を正確に加えて振り混ぜ，水浴中で 15

分間加熱した後，流水中で室温まで冷却する．これらの液に

つき，水 1 mL を正確に量り，同様に操作して得た液を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 530 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

本品及び D―グルクロノラクトンの量をそれぞれ WT（g），

WS（g）とするとき，

（２） 窒素 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，

窒素定量法により試験を行う．

（３） 有機硫酸基 （�）で得た総硫酸基の量（%）から
（�）で得た遊離硫酸基の量（%）を差し引いて求める．
（�） 総硫酸基 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量

り，水を加えて溶かし，正確に 10 mL とする．この液 2

mL を正確に量り，5 mol/L 塩酸試液 5 mL を正確に加え，

更に水を加えて正確に 25 mL とする．この液 6 mL をア

ンプルに入れ，封管し，105 ～ 110 °C で 2 時間加熱した

後，放冷し，試料溶液とする．別に硫酸カリウムを 110 °C

で 4 時間乾燥し，その約 1.8 g を精密に量り，水を加えて

溶かし，正確に 50 mL とする．この液 8 mL を正確に量

り，5 mol/L 塩酸試液 20 mL を正確に加え，更に水を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．1 mol/L 塩酸

試液 5 mL を正確に量り，フェノールフタレイン試液を指

示薬として水酸化ナトリウム溶液（43 → 5000）で滴定し，

中和に要する量を VmL とする．試料溶液及び標準溶液そ

れぞれ 5 mL を正確に量り，それぞれに水酸化ナトリウム

溶液（43 → 5000）VmL を正確に加え，更に水を加えてそ

れぞれ正確に 50 mL とする．これらの液それぞれ 5 mL

を正確に量り，それぞれにクロム酸バリウム試液 2 mL を

正確に加え，25 °C で 4 ～ 5 分間放置する．次にそれぞれ

に塩基性塩化カルシウム試液 0.5 mL を加えてよく振り混

ぜ，更にそれぞれにエタノール 5 mL を正確に加えてよく

振り混ぜ，流水中で 10 分間冷却した後，毎分 3000 回転で

15 分間遠心分離し，それぞれの上澄液をとる．これらの液

につき 1 mol/L 塩酸試液 5 mL を正確に量り，同様に操

作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長
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総硫酸基（―SO4）の含量（%）

＝
WS

WT
×

AT
AS
× 20 × 0.5513

遊離硫酸基（―SO4）の含量（%）

＝
WS

WT
×

AT － AB
AS － AB

×
75
2
× 0.5513

CH2OOC

H3C(CH2)5C

N

CH2OOC

N

CH2OOC

N

420 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．本品及び

硫酸カリウムの量をそれぞれ WT（g），WS（g）とするとき，

（�） 遊離硫酸基 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に

量り，塩化ナトリウム溶液（1 → 200）を加えて正確に 5

mL とする．この液及び水 1 mL ずつをそれぞれ遠沈管に

正確に量り，37±1 °C に加温し，これに 37±1 °C に加温

した塩化セチルピリジニウム試液 5 mL を正確に加え，よ

く振り混ぜる．これを 37±1 °C で 15 分間加温した後，毎

分 13000 回転で 40 分間遠心分離する．上澄液 2 mL ずつ

を正確にとり，水を加えて正確に 25 mL とし，試料溶液及

び空試験溶液とする．別に硫酸カリウムを 110 °C で 4 時

間乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 200 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，水

を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液，

空試験溶液及び標準溶液 2 mL ずつを正確に量り，それぞ

れに薄めた塩酸（1 → 30）2 mL を正確に加え，更に塩化

バリウム・ゼラチン試液 1 mL を正確に加えて振り混ぜた

後，25 °C で正確に 20 分間放置する．それぞれの液につき

水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 500 nm

における吸光度 AT，AB 及び AS を測定する．本品及び硫酸

カリウムの量をそれぞれ WT（g），WS（g）とするとき，

貯 法 容 器 気密容器．
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ヘプロニカート
Hepronicate

C28H31N3O6：505.56

本品を乾燥したものは定量するとき，ヘプロニカート

（C28H31N3O6）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味は苦い．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，氷酢酸又は無水

酢酸に溶けやすく，メタノール又はエタノールにやや溶けに

くく，エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 1 g にエタノール 20 mL を加え，加温して溶

かす．冷後，塩酸ヒドロキシルアミンの飽和エタノール溶液

1 滴及び水酸化カリウム・エタノール試液 2 滴を加え，穏

やかに煮沸する．冷後，0.5 mol/L 塩酸試液を加えて酸性と

し，塩化第二鉄試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，液は赤紫色を

呈する．

（２） 本品 0.1 g に水酸化カリウム・エタノール試液 1

mL 及びエタノール 5 mL を加えて水浴上で 2 ～ 3 分間

加熱する．冷後，希塩酸を加えて中和した後，水浴上で蒸発

乾固する．残留物 0.01 g に 2，4―ジニトロクロルベンゼン

0.01 g を混ぜ，5 ～ 6 秒間穏やかに加熱し，冷後，水酸化

カリウム・エタノール試液 4 mL を加えるとき，液は暗赤

色を呈する．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 50000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 260.5 ～ 262.5 nm に吸収の極大を示す．

融 点 96.0 ～ 100.0 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にクロロホルム 10 mL を加えて

溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 酸 本品 0.5 g に中和した無水エタノール 25 mL

を加えて溶かし，フェノールフタレイン試液 2 滴及び 0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液 0.40 mL を加えるとき，液の色

は赤色である．

（３） 塩化物 本品 2.0 g にエタノール 100 mL を加えて

溶かし，試料溶液とする．試料溶液 25 mL に希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL にエタノール 25

mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.028

% 以下）．

（４） 硫酸塩 （３）の試料溶液 25 mL をとり，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL にエタノー

ル 25 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする

（0.038 % 以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1g，減圧，五酸化リン，50 °C，3 時

間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 10 mL 及び無水酢酸 30 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：ブロムクレゾール

グリン・塩化メチルロザニリン試液 4 ～ 5 滴）．ただし，

滴定の終点は液の赤紫色が青紫色を経て淡緑色に変わるとき

とする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 16.852 mg C28H31N3O6

貯 法 容 器 気密容器．
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ベメグリド
Bemegride

C8H13NO2：155.19

本品を乾燥したものは定量するとき，ベメグリド

（C8H13NO2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，エタノール又はアセト

ンにやや溶けやすく，水又はエーテルに溶けにくい．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.05 g にエタノール 1 mL を加えて溶かし，

酢酸第二銅溶液（1 → 100）3 滴を加え，わずかに加温した

後，水酸化ナトリウム試液 1 ～ 2 滴を滴加するとき，液は

赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.01 g に薄めた水酸化ナトリウム試液（1 →

4）2 mL を加えて溶かした後，臭素試液 4 ～ 5 滴を加え，

水浴上で 3 分間加熱する．冷後，希酢酸で中和し，ニンヒ

ドリン試液 0.1 mL を加えて加温するとき，液は青紫色を

呈する．

（３） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム溶液（1 → 6）5 mL

を加えて煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス

紙を青変する．

融 点 126 ～ 128 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 0.5 g に水 100 mL を加えて溶かし，フェ

ノールフタレイン試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウ

ム液 0.20 mL を加えるとき，液の色は赤色である．

（３） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 25 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.90

mL にアセトン 25 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.032 % 以下）．

（４） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 25 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 1.0

mL にアセトン 25 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.048 % 以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g にアセトン 25 mL を加えて溶

かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL にア

セトン 25 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る（20 ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.033 g を精密に量り，窒

素定量法により試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 1.5519 mg C8H13NO2

貯 法 容 器 密閉容器．

105067

ペモリン
Pemoline

フェニルイソヒダントイン

C9H8N2O2：176.17

本品を乾燥したものは定量するとき，ペモリン

（C9H8N2O2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けにくく，氷酢酸に

溶けにくく，水，無水酢酸，エタノール，アセトン又はクロ

ロホルムにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 5 mg にホルマリン・硫酸試液 1 mL を加えて

振り混ぜて溶かすとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3260 cm－1，1655

cm－1，1450 cm－1，1278 cm－1 及び 1222 cm－1 付近に吸収

を認める．

融 点 245 ～ 248 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 硫酸呈色物 本品 0.05 g をとり，試験を行うとき，

液の色は無色である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 5 mL 及び無水酢酸 5 mL を加え，穏やかに

煮沸して溶かす．冷後，無水酢酸 30 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 17.617 mg C9H8N2O2

貯 法 容 器 密閉容器．
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008602

ベルゲニン
Bergenin

C14H16O9.H2O：346.29

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ベルゲニン

（C14H16O9：328.27）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はメタノールに溶けやすく，熱湯又は熱エタノールに

やや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，水又はエー

テルにほとんど溶けない．

融点：137 ～ 139 °C

確認試験

（１） 本品 1 g を水 100 mL に加温して溶かし，冷後，

この液 5 mL をとり，塩化第二鉄試液 0.5 mL を加えると

き，液は紫色を呈する．

（２） 本品 1 g を水 100 mL に加温して溶かし，冷後，

この液 2 mL をとり，フェーリング試液 5 mL を加えて加

熱するとき，赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 218 ～ 222 nm 及び 273 ～ 277 nm に吸収の極大を示

す．

旋 光 度 〔α〕20D：－40 ～ －45°（脱水物に換算したもの 0.1
g，メタノール，10 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に加温して溶かし，冷却した液

の pH は 4.0 ～ 5.0 である．

純度試験

（１） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/メタノール/水混液（65：25：4）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

水 分 4.7 ～ 5.7 %（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.05 g を精密に量り，エタノールを加え，

加温して溶かし，冷後，エタノールを加えて正確に 100 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，エタノールを加えて

正確に 50 mL とする．この液につき．紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 275 nm 付近の吸収極大の波長

における吸光度 A を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

105105

ペルラピン
Perlapine

C19H21N3：291.39

本品を乾燥したものは定量するとき，ペルラピン

（C19H21N3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おい及び味はない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，メタノール，

無水酢酸又はエタノールにやや溶けやすく，エーテルにやや

溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品のクロロホルム溶液（1 → 100000）10 mL に

pH 5.6 のフタル酸水素カリウム緩衝液 10 mL 及びブロム

クレゾールグリン・水酸化ナトリウム試液 2 mL を加えて

激しく振り混ぜた後，放置するとき，クロロホルム層は黄色

を呈する．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）及び

エタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，0.1 mol/L 塩酸

試液溶液については波長 256 ～ 260 nm，また，エタノー

ル溶液については波長 249 ～ 253 nm 及び 304 ～ 308

nm にそれぞれ吸収の極大を示す．

（３） 本品の重クロロホルム溶液（1 → 10）につき，テト

ラメチルシランを内部標準として核磁気共鳴スペクトルを測

定するとき，7.8τに鋭い単一線のシグナル A を，7.5 ～

7.7τにやや幅の広い多重線シグナル B を示す．また，6.4

～ 6.6τには中央に鋭いシグナルがあり，この両側にほぼ強

度の等しいシグナル C が付髄している．2.5 ～ 3.2τには

多重線シグナル D を示し，各シグナルの面積強度比 A：

B：C：D は約 3：4：6：8 である．

融 点 136 ～ 141 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う．ただし，エタ

ノールに点火して燃焼させる際にゆるくふたをして行う（2

ppm 以下）．
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（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて 200 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を

用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/

ヘキサン/エタノール混液（6：5：2）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射し，次いでヨウ素蒸気にさらしてそれ

ぞれ観察するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，氷酢

酸/無水酢酸混液（19：1）50 mL を加えて溶かし，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 14.570 mg C19H21N3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100797

ベンズヨーダロン
Benziodarone

C17H12I2O3：518.08

本品を乾燥したものは定量するとき，ベンズヨーダロン

（C17H12I2O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡褐色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はアセトン，クロロホルムにやや溶けやすく，メタノ

ール又はエタノールに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.3 g にアセトン 10 mL を加えて溶かし，希

塩化第二鉄試液 1 mL を加えるとき，液は赤褐色を呈する．

（２） 本品 0.1 g を加熱するとき，紫色のガスを発生する．

（３） 本品の 0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液溶液（1 →

100000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 238 ～ 241 nm，270 ～ 274 nm

及び 361 ～ 365 nm に吸収の極大を示す．

融 点 164 ～ 167 °C

純度試験

（１） ハロゲン化物 本品 2.0 g に水 50 mL を加えて 2

分間煮沸し，冷後，水を加えて 50 mL とし，ろ過する．ろ

液 10 mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，塩化物の試験を行う．比較液には

0.01 mol/L 塩酸 0.20 mL を加える（0.018 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 2.0 g に水 50 mL を加えて 2 分間煮

沸し，冷後，水を加え 50 mL とし，ろ過する．ろ液 10

mL をとり，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫

酸 0.20 mL を加える（0.024 % 以下）．

（３） 遊離ヨウ素 本品 1.0 g にヨウ化カリウム試液 15

mL を加え，よく振り混ぜてろ過し，ろ液 10 mL にデンプ

ン試液 1 mL を加えるとき，液は直ちに青色を呈しない．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，50 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，メタ

ノール 15 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）15

mL を加えて溶かし，亜鉛末 3.0 g 及び触媒用ラニーニッ

ケル 15 g を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 1 時間加

熱した後，冷却器を水 20 mL で洗い，この液をろ過し，水

30 mL ずつで 2 回洗う．洗液をろ過し，ろ液及び洗液を合

わせ，フェノールフタレイン試液 5 滴及び希硫酸を加えて

中和し，更に希硫酸 1 mL を加えた後，水を加え正確に

250 mL とする．この液をろ過し，ろ液 200 mL を正確に

量り，pH 5.1 の酢酸塩緩衝液 25 mL を加え，0.1 mol/L

硝酸銀液で滴定する（指示薬：テトラブロムフェノールフタ

レインエチルエステル試液 1 mL）．ただし，滴定の終点は

沈殿の色が緑青色を呈するときとする．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 25.904 mg C17H12I2O3

貯 法 容 器 気密容器．

105079

ペンタガストリン
Pentagastrin

C37H49N7O9S：767.89

本品を乾燥したものは定量するとき，ペンタガストリン

（C37H49N7O9S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミド又はジメチルスルホキシドに

やや溶けやすく，氷酢酸にやや溶けにくく，水，エタノール，

エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品は薄めた強アンモニア水（1 → 1000）に溶ける．

融点：約 230 °C（分解）．

確認試験

（１） 定量法で得た試料溶液 1 mL をとり，p―ジメチルア

ミノベンズアルデヒド・塩化第二鉄試液 2 mL を加え，水

浴中で加温するとき，液は青色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長280 ～ 282
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OCH2COOH

CH2

nm 及び 289 ～ 291 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びペンタガストリン標準品を乾燥し，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとペンタガストリン標準品のスペクトルを

比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α 〕20D：－26 ～ －30°（乾燥後，0.1 g，ジメチルホ
ルムアミド，10 mL，100 mm）．

構成アミノ酸 本品 1 mg を硬質試験管に入れ，6 mol/L 塩

酸試液 1 mL を加えて溶かし，ドライアイス・アセトン中

で凍結し，減圧（0.13 kPa 以下）で融封した後，110±2 °C

で 16 時間加熱する．冷後，開封し，減圧で蒸発乾固し，残

留物に 0.01 mol/L 塩酸試液 2 mL を加えて溶かし，試料

溶液とする．試料溶液及びペンタガストリン用混合アミノ酸

標準液の適量を正確に量り，アミノ酸自動分析計を用いて分

析を行うとき，試料溶液から得たクロマトグラムは標準液に

対応するピークを示す．また，試料溶液のアミノ酸のモル比

は，フェニルアラニンの値を 1 とするとき，β―アラニン，

アスパラギン酸及びメチオニンは約 1 である．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.5 mL を加える（30

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 0.20 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（10 ppm 以

下）．

（３） 他のペプチド及び遊離アミノ酸 本品及びペンタガス

トリン標準品 5 mg ずつをとり，それぞれに氷酢酸を加え

て溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液及び標準溶液とす

る．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次に酢酸エチル/氷酢酸/水混液（16：3：2）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに希硫酸

を均等に噴霧し，105 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶

液及び標準溶液から得たスポットは単一で，紫色を呈し，そ

れらの Rf 値は等しい．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（0.1 g）．

定 量 法 本品及びペンタガストリン標準品を乾燥し，その約

0.0125 g を精密に量り，薄めた強アンモニア水（1 →

1000）を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，薄めた強アンモニア水（1 → 1000）を

加えて正確に 50 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 281 nm における吸光度 AT 及び AS を

測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100780

ベンダザック
Bendazac

C16H14N2O3：282.29

本品を乾燥したものは定量するとき，ベンダザック

（C16H14N2O3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はアセトンにやや溶けやすく，エタノールにやや溶け

にくく，エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は温炭酸水素ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品のエタノール溶液（1 → 1000）は暗所で紫外線

（主波長 365 nm）を照射するとき，青色の蛍光を発する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 400）0.5 mL に過塩素

酸ヒドロキシルアミン・無水エタノール試液 2 mL 及び N，

N′―ジシクロヘキシルカルボジイミドの無水エタノール溶

液（1 → 20）0.5 mL を加えてよく振り混ぜ，微温湯中で

20 分間加温する．速やかに冷却後，過塩素酸第二鉄・無水

エタノール試液 0.5 mL を加えて振り混ぜるとき，液は紫

色～暗紫色を呈する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 40000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

304 ～ 308 nm に吸収の極大を示し，270 ～ 274 nm に吸

収の極小を示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（306 nm）：190 ～ 202（乾燥後，2 mg，エタ

ノール，100 mL）．

融 点 160 ～ 164 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に温炭酸水素ナトリウム試液 100

mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 2.0 g に水 40 mL を加え，30 分間振

り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．試料溶液 10

mL をとり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.45 mL を加える（0.032 % 以下）．

（３） 硫酸塩 （２）の試料溶液 10 mL をとり，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える

（0.034 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（６） 類縁物質 本品 0.10 g をアセトン 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 5 mL を正確に量り，アセトンを
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 28.229 mg C16H14N2O3

H2NO2S

Cl N
H

NH

O2
S

CH2

0.1 mol/L ナトリウムメトキシド・

メチルイソブチルケトン液 1 mL

＝ 19.393 mg C14H14ClN3O4S2

加えて正確に 100 mL とし，更にこの液 2 mL を正確に量

り，アセトンを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にヘキサン/ジオキサン/ギ酸混液（80：60：3）

を展開溶媒として約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，中和

エタノール 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3

滴）．

貯 法 容 器 気密容器．

008604

ベンチルヒドロクロロチアジド
Benzylhydrochlorothiazide

C14H14ClN3O4S2：387.86

本品を乾燥したものは定量するとき，ベンチルヒドロクロ

ロチアジド（C14H14ClN3O4S2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品は n―ブチルアミンに溶けやすく，アセトンにやや溶

けにくく，メタノールに溶けにくく，エタノール又はメチル

イソブチルケトンに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けな

い．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

融点：245 ～ 253 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に希水酸化ナトリウム試液 100 mL を

加えて溶かし，この液 1 mL に 6 mol/L 塩酸試液 1 mL

を加えて振り混ぜた後，氷冷しながら亜硝酸ナトリウム試液

2 滴を加えて振り混ぜ，1 分間放置する．この液にスルファ

ミン酸アンモニウム試液 3 mL を加えて振り混ぜ，3 分間

放置した後，シュウ酸 N ―（1―ナフチル）―N′―ジエチルエチ

レンジアミン試液 1 mL を加えるとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品 0.1 g に無水炭酸ナトリウム 0.5 g を加えて混

和し，注意して融解する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，

水 10 mL を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL をと

り，強過酸化水素水 2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及

び塩化バリウム試液 4 ～ 5 滴を加えるとき，白色の沈殿を

生じる．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 225 ～ 229 nm 及び 269 ～ 273 nm に吸収の極大を示

す．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.20 g にアセトン 10 mL を加え，加温

して溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にアセトン 40 mL を加え，加

温して溶かし，冷後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L

塩酸 0.30 mL にアセトン 40 mL，希硝酸 6 mL 及び水を

加えて 50 mL とする（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にアセトン 40 mL を加え，加

温して溶かし，冷後，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005

mol/L 硫酸 0.40 mL にアセトン 40 mL，希塩酸 1 mL 及

び水を加えて 50 mL とする（0.038 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 4―アミノ― 6 ―クロロ―1，3―ベンゼンジスルホンアミド

本品 0.25 g をとり，アセトン 15 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，アセトンを加えて正確に 20 mL とし，試料

溶液とする．別に薄層クロマトグラフ用 4―アミノ― 6 ―クロ

ロ―1，3―ベンゼンジスルホンアミド 0.01 g をとり，アセト

ンを加えて溶かし，正確に 200 mL とし，標準溶液とする．

試料容液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により

試験を行う．試料溶液及び標準溶液 4�L ずつを薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄

層板にスポットする．次にアセトン/クロロホルム混液（4：

3）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットと同じ位置に認めないか，又は認めても標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，n―ブ

チルアミン 60 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L ナトリウム

メトキシド・メチルイソブチルケトン液で滴定する（指示

薬：マグネソン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤色

が濃青色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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HO CH2 C CONH

H

NH

CO

COOH

遊離 p―アミノ安息香酸（C7H7NO2）の量（mg）

＝ p―アミノ安息香酸の量（mg）×
AT － AO
AS － AO

×
1
400

100789

ベンチロミド
Bentiromide

C23H20N2O5：404.42

本品を乾燥したものは定量するとき，ベンチロミド

（C23H20N2O5）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノール，

無水エタノール又はテトラヒドロフランにやや溶けにくく，

水又は無水エーテルにほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

旋光度 〔α〕20D：＋85 ～ ＋93°（乾燥後，0.5 g，ジメチ
ルホルムアミド，25 mL，100 mm）．

融点：約 245 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に 0.5 mol/L 水酸化ナトリウム試液 1

mL を加えて溶かした後，メタノール 4 mL 及び α ―ニト

ロソ―β―ナフトール試液 1 mL を加え，水浴中で 30 秒間

加熱し，これに硝酸 1 mL を加えてしばらく放置するとき，

液は赤色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）1 mL をとり，

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて 100 mL とした液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 269 ～ 273 nm に吸収の極大を示す．また，本品のメ

タノール溶液（1 → 1000）1 mL をとり，希水酸化ナトリ

ウム試液を加えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 242

～ 246 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3330 cm－1，1640

cm－1，1600 cm－1，1246 cm－1，1180 cm－1，856 cm－1，776

cm－1，720 cm－1 及び 694 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をジメチルホルムアミド 10 mL

に溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 遊離の p―アミノ安息香酸 本品約 0.2 g を精密に量

り，水酸化ナトリウム試液 1 mL 及び水 50 mL を加えて

溶かし，更に 1 mol/L 塩酸試液 20 mL を加えた後，水を

加えて正確に 100 mL とし，30 分間振り混ぜ，5 分間放置

する．次いでこの液を乾燥ろ紙でろ過し，初めのろ液 20

mL を捨て，次のろ液を試料溶液とする．別に p―アミノ安

息香酸約 0.14 g を精密に量り，0.2 mol/L 塩酸試液を加え

て溶かし，正確に 100 mL とし，この液 5 mL を正確に量

り，0.2 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL とし，更

にこの液 5 mL を正確に量り，0.2 mol/L 塩酸試液を加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液，標準

溶液及び空試験液として 0.2 mol/L 塩酸試液 10 mL ずつ

を正確に量り，これに亜硝酸ナトリウム溶液（1 → 1000）1

mL ずつを加えて振り混ぜ，約 5 分間放置した後，スルフ

ァミン酸アンモニウム溶液（1 → 200）1 mL ずつを加えて

振り混ぜる．更に 5 分間放置し，塩酸 N ―（1―ナフチル）エ

チレンジアミン溶液（1 → 1000）1 mL ずつを加え，0.2

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 25 mL とし，振り混ぜ，

約 25 分後に 0.2 mol/L 塩酸試液を対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行う．試料溶液，標準溶液及び空試

験液から得られたそれぞれの液の波長 550 nm における吸

光度 AT，AS 及び AO を測定し，次の式によって計算する

とき，遊離 p―アミノ安息香酸の量は 0.2 % 以下である．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g にテトラヒドロフラン 10

mL を加えて溶かし，試料原液とする．試料原液 5 mL を

正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えて振り混ぜ，

試料溶液とする．試料原液 1 mL を正確に量り，テトラヒ

ドロフランを加えて正確に 100 mL とし，この液 5 mL を

正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えて，振り混ぜ，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2 ～ 4�L の一定
量につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行

い，試料溶液の内標準物質のピーク面積に対する類縁物質の

ピーク総面積の比は，標準溶液の内標準物質のピーク面積に

対するベンチロミドのピーク面積の比より大きくない．

内標準溶液 N ―ベンゾイル―L―チロジンエチルエステルのテ

トラヒドロフラン溶液（1 → 25000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径 2 ～ 5 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステン

レス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用全多孔
性シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：ヘキサン/テトラヒドロフラン/氷酢酸混液（75：

25：1）

流量：ベンチロミドの保持時間が 18 ～ 26 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：本品 0.02 g をテトラヒドロフラン 10 mL

に溶かす．この液 1 mL を量り，N ―ベンゾイル―L―チ

ロジン 0.01 g 及びテトラヒドロフランを加えて溶かし

10 mL とする．この液 2 ～ 4�L につき，上記の条
件で操作するとき，N ―ベンゾイル―L―チロジン，ベンチ

ロミドの順に溶出し，その分離度が 1.8 以上のものを

用いる．

検出感度：標準溶液 2 ～ 4�L から得られた内標準物質
のピーク高さが 60 ～ 100 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒ピークの後からベンチロミドピークの

間のピークを測定する．
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ベンチロミド（C23H20N2O5）の量（mg）

＝ p―アミノ安息香酸の量（mg）

×
AT － AO

AS
×
1
2
× 2.949

N

NH

O2
SH2NO2S

Cl CH2SCH2

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，希水

酸化ナトリウム試液 10 mL を加えて溶かし，水を加えて正

確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，0.1

mol/L トリス（ヒドロキシメチル）アミノメタン緩衝液

（pH 7.8）を加えて正確に 100 mL とし，試料原液とする．

この液 25 mL を正確に量り，37±0.5 °C の恒温槽中で 15

分間放置し，次に，キモトリプシン試液 1 mL を加え，37

±0.5 °C の恒温槽中で 90 分間放置する．その後，恒温槽

より取り出して放冷し，0.2 mol/L 塩酸試液を加えて正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，0.2 mol/L

塩酸試液を加えて正確に 25 mL とし，試料溶液とする．別

に試料原液 25 mL を正確に量り，37±0.5 °C の恒温槽中

で 15 分間放置し，次に 0.001 mol/L 塩酸試液 1 mL を加

え，37±0.5 °C の恒温槽中で 90 分間放置する．以下，試

料溶液と同様に操作し，試料空試験液とする．別に p―アミ

ノ安息香酸約 0.14 g を精密に量り，0.2 mol/L 塩酸試液を

加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正

確に量り，0.2 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL と

し，更にこの液 5 mL を正確に量り，0.2 mol/L 塩酸試液

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液，

試料空試験液，標準溶液及び空試験液としての 0.2 mol/L

塩酸試液 10 mL ずつを正確に量り，これに亜硝酸ナトリウ

ム溶液（1 → 1000）1 mL ずつを加えて振り混ぜ，約 5 分

間放置した後，スルファミン酸アンモニウム溶液（1 →

200）1 mL ずつを加えて振り混ぜる．更に 5 分間放置し，

塩酸 N ―（1―ナフチル）エチレンジアミン溶液（1 → 1000）

1 mL ずつを加え，0.2 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 25

mL とし振り混ぜ，約 25 分後に空試験液を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液，試料空試験

液及び標準溶液から得られたそれぞれの液の波長 550 nm

における吸光度 AT，AO 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

008605

ベンツチアジド
Benzthiazide

C15H14ClN3O4S3：431.94

本品を乾燥したものは定量するとき，ベンツチアジド

（C15H14ClN3O4S3）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，特異なにおいがあり，

味は苦い．

本品はジメチルホルムアミド又は n－ブチルアミンに溶

けやすく，メタノール又はエタノールに溶けにくく，水にほ

とんど溶けない．

融点：240 ～ 245 °C

確認試験

（１） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び n－ブチルアミン 1

mL を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振

り混ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，

放置するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 280 ～ 284

nm に吸収の極大を示し，波長 253 ～ 257 nm に吸収の極

小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3380 cm－1，3300

cm－1，3280 cm－1，1620 cm－1，1590 cm－1，1500 cm－1，

1340 cm－1，1310 cm－1，1180 cm－1 及び 1160 cm－1 付近に

吸収を認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加えて溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホルムアミド

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.01 mol/L 塩酸 1.0 mL に希硝酸 6 mL 及びジメ

チルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.036 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g にジメチルホルムアミド 40 mL

を加えて溶かし，希塩酸 1 mL 及びジメチルホルムアミド

を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL に希塩酸 1 mL 及びジ

メチルホルムアミドを加えて 50 mL とする（0.048 % 以

下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノール/強アン

モニア水混液（19：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL と

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板

にスポットする．次にアセトン/酢酸エチル/メタノール混液

（1：1：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，1 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びベンツチアジド標準品を乾燥し，その約

0.1 g ずつを精密に量り，それぞれをジメチルホルムアミド

に溶かし，正確に 100 mL とする．これらの液 2 mL ずつ

を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液

及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を対
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ベンツチアジド（C15H14ClN3O4S3）の量（mg）

＝ ベンツチアジド標準品の量（mg）×
AT
AS

H
N

N

ONa

O

H5C2

CH3CH2CH2CH

O

CH3

0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 1 mL

＝ 24.825 mg C11H17N2NaO3

N
H

NH

O2
SH2NO2S

F3C
CH2

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 282

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

001582

ペントバルビタールナトリウム
Pentobarbital Sodium

C11H17N2NaO3：248.25

本品を乾燥したものは定量するとき，ペントバルビタール

ナトリウム（C11H17N2NaO3）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に極めて溶けやすく，無水エタノールにやや溶け

にくく，ピリジン，無水エーテル又はクロロホルムにほとん

ど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 10.0 ～ 11.0 である．

本品は吸湿性である．

本品の水溶液は放置するとき，徐々に分解する．また，水

溶液を加熱し，冷却するとき，沈殿を生じる．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に水 20 mL を加えて溶かし，かき混ぜ

ながら希塩酸 5 mL を加え，放置する．生じた沈殿をろ取

し，水 10 mL ずつで 4 回洗い，105 °C で 3 時間乾燥す

るとき，その融点は 127 ～ 133 °C である．

（２）（１）で得た沈殿 0.05 g に pH 10.7 のアンモニア・

塩化アンモニウム緩衝液 2 ～ 3 滴及び薄めたピリジン（1

→ 10）5 mL を加えて溶かし，クロロホルム 5 mL 及び硫

酸銅試液 0.3 mL を加えて振り混ぜるとき，クロロホルム

層は赤紫色を呈する．

（３）（１）で得た沈殿 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 10

mL を加えて煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リト

マス紙を青変する．

（４） 本品 0.5 g を強熱し，冷後，残留物に水 10 mL を

加えて溶かした液は赤色リトマス紙を青変する．また，この

液はナトリウム塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に，新たに煮沸し冷却した水 10

mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 49 mL を加えて溶かし，

氷酢酸 1 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ

液 10 mL を除き，次のろ液 30 mL に希硝酸 6 mL 及び

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL に氷酢酸 0.5 mL，希

硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.018 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g に水 47 mL を加えて溶かし，

希塩酸 3 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ

液 10 mL を除き，次のろ液 25 mL に希塩酸 1 mL 及び

水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL に希塩酸 1 mL 及び

水を加えて 50 mL とする（0.038 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g に水 50 mL を加えて溶かし，

希塩酸 5 mL を加えて振り混ぜながら加温する．冷後，水

25 mL を加え，更によく振り混ぜた後，ろ過する．初めの

ろ液 10 mL を除き，次のろ液 40 mL にフェノールフタレ

イン試液 1 滴を加え，アンモニア試液を液が微赤色となる

まで滴加し，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は希塩酸 2.5 mL 及

びフェノールフタレイン試液 1 滴を加え，アンモニア試液

を液が微赤色となるまで滴加し，鉛標準液 3.0 mL，希酢酸

2 mL 及び水を加えて 50 mL とする（30 ppm 以下）．

（５） 中性又は塩基性物質 本品約 1 g を精密に量り，水

10 mL 及び水酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて溶かし，

クロロホルム 40 mL を加えてよく振り混ぜる．クロロホル

ム層を分取し，水 5 mL ずつで 2 回洗い，ろ過した後，ろ

液を水浴上で蒸発乾固し，残留物を 105 °C で 1 時間乾燥

するとき，その量は 0.30 % 以下である．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 B より濃くない．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，6 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，分液

漏斗に入れ，水 20 mL を加えて溶かし，希塩酸 10 mL を

加え，クロロホルム 50 mL で抽出する．更にクロロホルム

25 mL ずつで 3 回抽出し，全クロロホルム抽出液を合わせ，

水 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液はクロロホルム 10 mL ず

つで 2 回抽出し，前後のクロロホルム抽出液を合わせ，ろ

過する．ろ紙をクロロホルム 5 mL ずつで 3 回洗い，ろ液

及び洗液を合わせ，無水エタノール 10 mL を加え，0.1

mol/L 水酸化カリウム・エタノール液で滴定する（指示

薬：アリザリンエロー GG・チモールフタレイン試液 2

mL）．ただし，滴定の終点は液の黄色が淡青色を経て紫色に

変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

100781

ベンドロフルメチアジド
Bendroflumethiazide

C15H14F3N3O4S2：421.41

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ベンドロフ

ルメチアジド（C15H14F3N3O4S2）98.0 ～ 102.0 % を含み，ま
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0.2 mol/L ナトリウムメトキシド・メタノール液 1 mL

＝ 42.14 mg C15H14F3N3O4S2

N

N
CH2

NH2H3C

N
CHO

C C

CH3

S

CH2CH2

OC

O P
OH

OH
O

た，フッ素（F：19.00）12.2 ～ 14.8 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はアセトン又はピリジンに溶けやすく，エタノールに

やや溶けやすく，クロロホルムに極めて溶けにくく，水又は

エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 225 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を混和し，注意

して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス試験

紙を青変する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水 10 mL

を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL をとり，強過酸

化水素水 2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び塩化バリ

ウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（３） 本品 0.01 g をとり，エタノール 10 mL を加えて溶

かし，0.01 mol/L 塩酸試液を加えて 1000 mL とした液に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 271 ～ 275 nm 及び 324 ～ 328 nm に吸収

の極大を示し，それぞれの極大波長における吸光度を A1 及

び A2 とするとき，A1/A2 は 4.90 ～ 5.50 である．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液はアセトン 30 mL，0.005

mol/L 硫酸 1.0 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.048 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 芳香族第一アミン 本品 0.10 g をとり，アセトン

50 mL を加えて溶かし，水を加えて正確に 100 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，25 mL のメスフラスコにとり，

氷水中で冷却した後，氷冷した 1 mol/L 塩酸試液 10.0 mL

を加え，直ちに氷冷した亜硝酸ナトリウム溶液（1 → 250）

1.0 mL を加えて振り混ぜた後，氷水中で 5 分間放置する．

次にスルファミン酸アンモニウム溶液（1 → 9）1.0 mL を

加えて振り混ぜた後，25 °C の水浴中で 1 分間放置する．

この液に新たに調製したシュウ酸 N ―（1―ナフチル）―N′―ジ

エチルエチレンジアミン・アセトン試液 2.0 mL を加えて

振り混ぜ，1 分間放置した後，水を加えて 25 mL とする．

この液を 4 分間放置した液につき，アセトン/水混液（1：

1）5.0 mL を同様に操作した液を対照とし，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 518 nm における吸光度

を測定するとき，0.30 以下である．

水 分 0.5 % 以下（2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） ベンドロフルメチアジド 本品約 0.38 g を精密に量

り，250 mL のビーカーに入れ，ピリジン 80 mL を加えて

溶かし，マグネソンのメタノール溶液（1 → 1000）3 滴を

加え，ビーカーを紙又はフィルム等で蓋をした後，液が飛散

しないように注意しながら，窒素を溶液中に 5 分間穏やか

に吹き込む．次に窒素吹き出し口を液面よりわずかに上げ，

窒素を通じ，撹拌しながら 0.2 mol/L ナトリウムメトキシ

ド・メタノール液で滴定する．ただし，滴定の終点は液の紅

色がだいだい色を経て淡青色に変わるときとする．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

（２） フッ素 本品約 4 mg を精密に量り，0.01 mol/L 水

酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収

液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操作法により試

験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

100783

ベンフォチアミン
Benfotiamine

C19H23N4O6PS：466.45

本品を乾燥したものは定量するとき，ベンフォチアミン

（C19H23N4O6PS）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水又はメタノールに溶けにくく，エタノールに極め

て溶けにくく，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けな

い．

本品は水酸化ナトリウム試液，炭酸ナトリウム試液又は希

塩酸に溶ける．

本品の飽和水溶液は酸性である．

融点：約 200 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に pH 5.0 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝

液 100 mL を加えて溶かし，その 1 mL に L―塩酸システ

イン試液 2 mL 及び希酵素試液 1 mL を加えて 50 °C で

40 分間加温し，冷後，チアミン定量用臭化シアン試液 6

mL を加え，約 30 秒間振り混ぜた後，水酸化ナトリウム溶

液（3 → 10）4 mL 及び n―ブタノール 10 mL を加えて

強く振り混ぜ，遠心分離し，紫外線下で観察するとき，n―

ブタノール層は紫青色の蛍光を発する．この蛍光は酸性にす

ると消え，アルカリ性に戻すと再び現れる．L―塩酸システイ

ン試液及び希酵素試液処理を行わないときは，蛍光は現れな

い．

（２） 本品 0.01 g に塩酸ヒドロキシルアミンのメタノール

飽和溶液 2 滴を加え，水浴上で 3 分間加熱した後，1 分間

放置する．次に水酸化カリウムのメタノール飽和溶液 1 滴
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ベンフォチアミン（C19H23N4O6PS）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
FT － FT′
FS － FS′

× 1.383

N
H

NH

O2
SH2NO2S

F3C (CH2)4CH3

を加えて沸騰するまで加熱した後，冷却し，薄めた塩酸（1

→ 10）を加えて酸性とし，塩化第二鉄試液 1 滴を加えると

き，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品 0.05 g に硝酸 1 mL を加え，直火で 1 ～ 2

分間加熱した後，水 5 mL 及びモリブデン酸アンモニウム

試液 1 mL を加えて加温するとき，黄色の沈殿を生じ，こ

の沈殿はアンモニア試液に溶ける．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g をとり，希塩酸 10 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.053 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.5 g に希塩酸 3 mL を加え，加温し

て溶かし，冷後，水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL

に希塩酸 3 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.011 %

以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，

水 25 mL を加え，アンモニア試液約 3 mL を加えて中和

した後，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は本品 0.5 g に希塩酸

2.5 mL を加えて溶かし，水 25 mL を加え，アンモニア試

液約 1.5 mL を加えて中和した後，希酢酸 2 mL，鉛標準

液 1.0 mL 及び水を加えて，50 mL とする（20 ppm 以

下）．

（５） 安息香酸 本品 1.0 g にエーテル 15 mL を加え，

よく振り混ぜ，ろ過し，更にエーテル 15 mL で容器及びろ

紙を洗う．ろ液及び洗液を合わせ，水浴上で蒸発乾固し，残

留物に水 5 mL を加え，加温して溶かし，薄めた強過酸化

水素水（2 → 175）3 滴を加え，水浴上で 5 分間加熱し，

冷後，塩化第二鉄試液 2 滴を加えて 20 分間放置するとき，

液は赤紫色を呈しない．

（６） チアミン 本品 0.050 g をとり，0.1 mol/L 塩酸試

液 10 mL を加え，加温して溶かし，冷後，その 1 mL に

チアミン定量用臭化シアン試液 3 mL を加えて振り混ぜ，

水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）1 mL 及び n―ブタノー

ル 10 mL を加えて 1 分間強く振り混ぜて静置した後，n―

ブタノール層をとり，ろ過して得たろ液に紫外線（主波長約

370 nm）を照射するとき，その蛍光は，1 mL 中に塩酸チ

アミン 5�L を含む水溶液の 1 mL を同様に操作して得た
ろ液の蛍光より強くない（塩酸チアミンとして 0.1 % 以下）．

乾燥減量 1.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.035 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液 50 mL を加え，80 ～ 90 °C の水浴中で

時々振り混ぜながら 20 分間加熱し，冷後，水を加えて正確

に 250 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，pH 5.0

の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品（あらかじめ

塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水分を測定しておく）

約 0.025 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 50 mL を

加え，以下試料溶液と同様に操作して標準溶液とする．試料

溶液 5 mL を正確に量り，25 mL のメスフラスコに入れ，

L―塩酸システイン試液 2 mL 及び希酵素試液 1 mL を加え，

50 °C で 40 分間加温し，冷後，pH 4.5 の酢酸・酢酸ナト

リウム緩衝液を加えて 25 mL とする．この液各 5 mL を

正確に量り，2 本の褐色共栓遠心沈殿管 T 及び T′に入れ，

それぞれに無水硫酸ナトリウム 4 g を加え，時々振り混ぜ

ながら 50 ～ 60 °C に 15 分間加温する．冷後，T にはチ

アミン定量用臭化シアン試液 6 mL を加えて 30 秒間激し

く振り混ぜ，30 秒間放置し，水酸化ナトリウム溶液（3 →

10）4 mL を加え，30 秒間激しく振り混ぜ，30 秒間放置し

た後，正確に n―ブタノール 15 mL を加えて 90 秒間激し

く振り混ぜる．T′には水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）4

mL を加え，30 秒間激しく振り混ぜ，30 秒間放置し，チア

ミン定量用臭化シアン試液 6 mL を加えて 30 秒間激しく

振り混ぜ，30 秒間放置した後，正確に n―ブタノール 15

mL を加え 90 秒間激しく振り混ぜる．別に標準溶液 5 mL

を正確に量り，25 mL のメスフラスコに入れ，L―塩酸シス

テイン試液 2 mL 及び希酵素試液 1 mL を加え，50 °C で

40 分間加温し，冷後，pH 4.5 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝

液を加えて 25 mL とする．この液各 5 mL を正確に量り，

2 本の褐色共栓遠心沈殿管 S 及び S′に入れ，以下試料溶

液と同様に操作する．各遠心沈殿管を緩速度で 2 分間遠心

分離した後，各 n―ブタノール層を別の容器にとり，必要な

らば無水硫酸ナトリウム 1 ～ 2 g を少量ずつ加え，穏や

かに振り混ぜた後，放置し，澄明な n―ブタノール液をとる．

各 n―ブタノール液につき，蛍光光度法により試験を行い，

波長 370 nm 付近における励起の極大波長及び波長 430

nm 付近における蛍光の極大波長で蛍光の強さ FT，FT′，FS

及び FS′を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105068

ペンフルチジド
Penflutizide

C13H18F3N3O4S2：401.42

本品を乾燥したものは定量するとき，ペンフルチジド

（C13H18F3N3O4S2）98.0 ～ 102.0 % を含み，またフッ素（F：

19.00）12.8 ～ 15.6 % を含む．

性 状 本品は微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，特異なに

おいがあり，味はほとんどない．

本品は，メタノール，エタノール又はアセトンに溶けやす

く，水，クロロホルム又は石油エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g をとり，希水酸化ナトリウム試液 100

mL を加えて溶かし，この液 1 mL に 6 mol/L 塩酸試液
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6 ―アミノ―4―トリフロロメチルベンゼン―1，3―

ジスルホンアミド（C7H8F3N3O4S2）の量（mg）

＝
A
1254

× 11100

0.1 mol/L 水酸化カリウム・プロパノール・ベンゼン液 1 mL

＝ 20.071 mg C13H18F3N3O4S2

HOCH2 C C CONH(CH2)3COO

CH3

CH3

OH

H

2 Ca2+ 1/2H2O

1 mL を加え，沸騰水浴上で 5 分間加熱した後，5 分間冷

却し，亜硝酸ナトリウム試液 2 滴を加えて振り混ぜた後，1

分間放置する．この液にスルファミン酸アンモニウム試液 3

mL を加えて振り混ぜ，3 分間放置した後，シュウ酸 N ―（1―

ナフチル）―N′―ジエチルエチレンジアミン試液 1 mL を加

えるとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品は 0.1 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を混和し，注

意して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙

を青変する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水 10 mL を

加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL に強過酸化水素水

2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び塩化バリウム試液 2

～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.05 g にメタノール 100 mL を加えて溶かし，

この液 1 mL をとり，メタノールを加えて 100 mL とした

液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測

定するとき，波長 273 ～ 275 nm 及び 325 ～ 331 nm に

吸収の極大を示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（274 nm）：520 ～ 540（乾燥後，0.1 g，メタ

ノール，10000 mL）．

E 1 %
1 cm（327 nm）：95 ～ 105（乾燥後，0.1 g，メタノール，

10000 mL）．

融 点 197 ～ 201 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をケルダールフラスコに入れ，硝

酸 20 mL を加え弱く加熱する．冷後，硫酸 5 mL を加え，

白煙が発生するまで加熱する．必要ならば，冷後さらに硝酸

5 mL を追加して加熱し，液が無色～淡黄色となるまで加熱

を続ける．冷後，飽和シュウ酸アンモニウム溶液 15 mL を

加え，再び白煙が発生するまで加熱する．冷後，水を加えて

25 mL とし，この液 5 mL を検液とし，装置 A を用いる

方法により，試験を行う（10 ppm 以下）．

（３） 芳香族第一アミン（6 ―アミノ―4 ―トリフロロメチルベ

ンゼン―1，3―ジスルホンアミド） 本品 0.08 g をとり，アセ

トンを加えて溶かし正確に 100 mL とし，その液 1 mL を

正確に量り，1 mol/L 塩酸試液 9 mL を加え，直ちに 10

分間氷冷し，亜硝酸ナトリウム溶液（1 → 25）0.1 mL を

加えて振り混ぜた後，1 分間放置し，更にスルファミン酸ア

ンモニウム溶液（10 → 100）0.2 mL を加えて振り混ぜ，3

分間放置した後，シュウ酸 N ―（1―ナフチル）―N′―ジエチル

エチレンジアミン・アセトン試液 0.8 mL を加えて振り混

ぜ 5 分間放置した液につき，アセトン 1.0 mL に 1 mol/L

塩酸試液 9 mL を加えて同様に操作した液を対照とし，紫

外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 518 nm にお

ける吸光度 A を測定するとき，6―アミノ―4―トリフロロメ

チルベンゼン―1，3―ジスルホンアミドとして，1.75 % 以下で

ある．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.2 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） ペンフルチジド 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精

密に量り，ジメチルホルムアミド 50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 水酸化カリウム・プロパノール・ベンゼン液で滴

定する（指示薬：メタニルイエロー試液 10 滴）．ただし，

滴定の終点は液の黄色が青白色を経て赤紫色に変わるときと

する．同様の方法で空試験を行い，補正する．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 5 mg を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム液 0.5 mL 及び水 20 mL の

混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操作

法により試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

101162

ホパンテン酸カルシウム
Calcium Hopantenate

C20H36CaN2O10・1/2H2O：513.59

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ホパンテン

酸（C10H19NO5：233.26）90.6 ～ 94.3 % 及びカルシウム（Ca：

40.08）7.7 ～ 8.1 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は苦い．

本品は水に溶けやすく，メタノールに溶けにくく，エタノ

ール，アセトン又はエーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 7.5 ～ 9.0 である．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え

て振り混ぜ，ろ過する．ろ液に硫酸銅試液 1 滴を加えると

き，液は濃青色を呈する．

（２） 本品 0.05 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え

て 1 分間煮沸し，冷後，薄めた塩酸（1 → 10）を加えて液

の pH を 3 ～ 4 とし，塩化第二鉄試液 2 滴を加えるとき，

液は黄色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 10）はカルシウム塩の定性反応

を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋24.0 ～ ＋26.0°（脱水物換算，2.5 g，水，
50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（４） γ―アミノ酪酸 本品約 0.2 g を精密に量り，水を加
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γ―アミノ酪酸（C4H9NO2）の量（%）

＝ γ―アミノ酪酸標準品の量（mg）

×
1
W
×

FT － FB
FS － FB

× 4

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 23.326 mg C10H19NO5

0.05 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 2.0039 mg Ca

CH2CH

SO3Na n

極限粘度

＝

ln〔溶液の落下時間（秒）/
0.5 mol/L 塩化ナトリウム溶液の落下時間（秒）〕

100 mL の中のポリエチレン
スルホン酸ナトリウムの量（g）

えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確

に量り，水を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．

別にγ―アミノ酪酸標準品を 105 °C で 2 時間乾燥し，その

約 0.02 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 250

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液，標準溶液及

び水 1 mL ずつを正確に量り，それぞれ共栓試験管 T，S

及び B に入れ，pH 9.0 のホウ酸・水酸化ナトリウム緩衝

液 3 mL ずつを正確に加え，更に振り混ぜながらフルオレ

スカミンのアセトン溶液（3 → 20000）2 mL ずつを正確に

加える．これらの液につき，蛍光光度法により試験を行い，

波長 390 nm 付近における励起の極大波長及び波長 480

nm 付近における蛍光の極大波長で蛍光の強さ FT，FS 及び

FB を測定し，次式により計算するとき，γ―アミノ酪酸の量

は 0.3 % 以下である．

W：試料の採取量（mg）

水 分 1.5 ～ 2.5 %（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） ホパンテン酸 本品約 2.5 g を精密に量り，水を加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正

確に量り，クロマトグラフ柱（75 ～ 150�m の強酸性イオ
ン交換樹脂（H型）5 mL を内径 9 mm，長さ 20 cm のク

ロマトグラフ管に注入して調製したもの）に入れ，1 分間約

3 mL の流速でとおし，次に水 10 mL ずつで 4 回洗い，

流出液及び洗液を合わせ，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 ～ 3 滴）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

（２） カルシウム 本品約 0.4 g を精密に量り，水 100 mL

を加えて溶かし，8 mol/L 水酸化カリウム試液 2 mL 及び

NN 指示薬 0.1 g を加え，直ちに 0.05 mol/L エチレンジ

アミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する．ただし，滴定の終

点は液の赤紫色が青色に変わるときとする．

貯 法 容 器 密閉容器．

103901

ポリエチレンスルホン酸ナトリウム
Sodium Polyethylene Sulfonate

（C2H3NaO3S）n：平均分子量 7000

本品を乾燥したものは定量するとき，ポリエチレンスルホ

ン酸ナトリウム〔（C2H3NaO3S）n〕95 % 以上を含む．

性 状 本品を乾燥したものは白色～帯黄白色の粉末で，にお

いはない．

本品は水に溶けやすく，エタノール，エーテル又はクロロ

ホルムに極めて溶けにくい．

本品の水溶液は無色澄明で，粘性である．

本品の水溶液（1 → 5）の pH は 4.6 ～ 6.0 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）5 mL に希塩酸 1 mL を加

え，更に塩化バリウム試液 5 滴を加えるとき，混濁を生じ，

振り混ぜるとき消失する．この液に塩化バリウム試液 2 mL

を加えるとき，混濁を生じ，この混濁は消えない．

（２） 本品 1 g をとり強熱灰化し，その残留物に水 10

mL を加えて溶かした液は，ナトリウム塩及び硫酸塩の定性

反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 硫酸塩 （１）の液 5 mL に希塩酸 1 mL を加えて

酸性にし，塩化バリウム試液 5 滴を加えて振り混ぜるとき，

液は澄明で白濁を生じない．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 4.0 mL を加える（40

ppm 以下）．

乾燥減量 7.0 % 以下（1 g，110 °C，10 時間）．

強熱残分 49.9 ～ 55.2 %（乾燥後，1 g）．

粘 度

（１） ポリエチレンスルホン酸ナトリウム 本品を乾燥し，

この約 3 g を精密に量り，0.5 mol/L 塩化ナトリウム溶液

を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液について

25±0.02 °C で粘度測定法によって試験を行うとき，次の式

によって計算される極限粘度は 0.06 ～ 0.08 である．

（２） 高分子分画 本品を乾燥し，その約 3.0 g を精密に

量り，水を加えて溶かし正確に 30 mL とし，25 °C でかき

混ぜながら，これに約 10 % の沈殿を得るに必要なメタノ

ール（通例 100 ～ 120 mL）を徐々に加えた後，25 °C で

遠心分離し，上澄液を除き，沈殿を乾燥し，乾燥物につき

（１）を準用して極限粘度を計算するとき 0.11 以下である．

（３） 低分子分画 本品を 110 °C で 10 時間乾燥し，その

約 3.0 g を精密に量り，水を加えて溶かし正確に 30 mL

とし，25 °C でかき混ぜながら，これに約 90 % の沈殿を

得るに必要なメタノール（約 1000 mL）を徐々に加えた後，

25 °C で遠心分離し，上澄液を水浴上で蒸発乾固する．残留

物を 110 °C で 10 時間乾燥し，乾燥物について（１）を準

用して極限粘度を計算するとき 0.03 以上である．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 2 g を精密に量り，水を加

えて溶かし 100 mL とし，試料溶液とする．次に，中性に

なるまで洗浄した強酸性カチオン交換樹脂（Amberlite IR―

120 を細かく粉砕したものを使用）35 mL を空気の入らな

いようにカラムに入れ，これに試料溶液 20 mL を注ぐ，流

出速度は 7 秒に 1 滴位の速さとする．カラムを精製水で中

性になるまで洗浄し，カラムから流出した遊離のポリエチレ

ポリエチレンスルホン酸ナトリウム 535



0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 13.0 mg ポリエチレンスルホン酸ナトリウム

N
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N
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S

CH2SCH2CF3

CH3H2NO2S

Cl

ポリチアジド（C11H13ClF3N3O4S3）の量（mg）

＝ ポリチアジド標準品の量（mg）×
AT
AS

Cl

Cl N N

N

NH2

NH2

CHCOOH

CHCOOH

ンスルホン酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（指示薬：フェノールフタレイン試液 5 滴）．

貯 法 容 器 気密容器．

105451

ポリチアジド
Polythiazide

C11H13ClF3N3O4S3：439.88

本品を乾燥したものは定量するとき，ポリチアジド

（C11H13ClF3N3O4S3）97.0 %以上を含み，またフッ素（F：19.00）

11.6 ～ 14.2 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，特異なにおいがあり，

味は苦い．

本品はアセトン又は n―ブチルアミンに溶けやすく，メタ

ノールにやや溶けやすく，エタノールにやや溶けにくく，水

にほとんど溶けない．

融点：約 212 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.02 g に水 5 mL 及び n―ブチルアミン 1 mL

を加えて溶かし，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加え，よく振り混

ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置

するとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 266 ～ 270

nm 及び 312 ～ 316 nm に吸収の極大を示し，波長 240

～ 244 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3360 cm－1，3280

cm－1，1600 cm－1，1500 cm－1，1350 cm－1，1330 cm－1，

1160 cm－1 及び 1120 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 1.0

mL にアセトン 30 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.036 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 1.0

mL にアセトン 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホ

ルム/メタノール混液（9：1）を展開溶媒として約 12 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） ポリチアジド 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密

に量り，メタノールを加えて溶かし，正確に 200 mL とす

る．この液 2 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 100 mL とし，試料溶液とする．別にポリチアジド標準

品を本品と同様の条件で乾燥し，その約 0.1 g を精密に量

り，以下試料溶液と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 268 nm における吸光度 AT 及び AS を測定す

る．

（２） フッ素 本品を乾燥し，その約 5 mg を精密に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL

の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法のフッ素の定量操

作法により試験を行う．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

109533

マレイン酸イルソグラジン
Irsogladine Maleate

C9H7Cl2N5・C4H4O4：372.16

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸イルソグ

ラジン（C9H7Cl2N5・C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味はやや苦い．

本品は 2―メトキシエタノール，酢酸（100）又はエチレン

グリコールにやや溶けにくく，エタノール（99.5）に溶けに

くく，水にほとんど溶けない．
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0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 18.608 mg C9H7Cl2N5・C4H4O4

CHCOOH

CHCOOH
CH2CH2 C N

C

H

OCH2CH3O

H

C C

H

CH3

O

N

H
COOH

確認試験

（１） 本品 0.01 g を希塩酸 1 mL 及び水 4 mL に溶かし，

過マンガン酸カリウム試液 3 滴を加えるとき，過マンガン

酸カリウム試液の紫赤色は直ちに消える．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3420 cm－1，1661

cm－1，1354 cm－1 及び 862 cm－1 付近に吸収を認める．

（３） 本品につき，炎色反応試験法（２）を行うとき，緑色

を呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 2.0 g に 2 ―メトキシエタノール 40

mL を加え，80 °C の水浴中で加温して溶かし，冷後，希硝

酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加え

る（0.004 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.050 g をエチレングリコール 10

mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量

り，エチレングリコールを加えて正確に 50 mL とする．こ

の液 1 mL を正確に量り，エチレングリコールを加えて正

確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験
を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法によ

り測定するとき，試料溶液のマレイン酸及びイルソグラジン

以外のピーク面積は，標準溶液のイルソグラジンのピーク面

積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：メタンスルホン酸溶液（1 → 1000）/メタノール

混液（4：1）

流量：イルソグラジンの保持時間が約 16 分になるように

調整する．

カラムの選定：本品の 0.05 g 及びパラオキシ安息香酸メ

チルの 0.01 g をエチレングリコール 20 mL に溶かす．

この液 1 mL にエチレングリコールを加え 20 mL と

する．この液 5�L につき，上記の条件で操作すると
き，マレイン酸，イルソグラジン，パラオキシ安息香酸

メチルの順に溶出し，イルソグラジンとパラオキシ安息

香酸メチルの分離度が 8 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 5�L から得たイルソグラジンのピ
ーク高さがフルスケールの 5 ～ 15 % になるように調

整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からイルソグラジンの保

持時間の約 3 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，酢酸

（100）25 mL に溶かし，無水酢酸 25 mL を加えた後，

0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

108939

マレイン酸エナラプリル
Enalapril Maleate

C20H28N2O5・C4H4O4：492.52

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸エナラプ

リル（C20H28N2O5・C4H4O4）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は，メタノールに溶けやすく，エタノールにやや溶け

やすく，水にやや溶けにくく，アセトニトリルに溶けにくく，

エーテルに極めて溶けにくい．

融点：142 ～ 147 °C（分解）．

確認試験 本品及びマレイン酸エナラプリル標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験

を行い，本品のスペクトルとマレイン酸エナラプリル標準品

のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数

のところに同様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α 〕20D：－41.0 ～ －43.5°（乾燥後，0.25 g，メタノ
ール，25 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.20 g を pH 6.8 の 0.02 mol/L リ

ン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液（89：11）50 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，pH 6.8

の 0.02 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液（89：

11）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で，液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のマレイン

酸及びエナラプリル以外のピークの合計面積は，標準溶液の

エナラプリルのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム及びカラム温度は，定量法の操作条件を準

用する．

移動相：pH 6.8 の 0.02 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニ

トリル混液（89：11）を移動相 A とし，pH 6.8 の

0.02 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液（53：

47）を移動相 B とする．試料注入までは移動相 A を

送液し，試料注入後 35 分間で移動相 B になるように

直線濃度勾配制御により送液する．

流量：エナラプリルの保持時間が約 15 分になるように調
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マレイン酸エナラプリル（C20H28N2O5・C4H4O4）の量（mg）

＝ マレイン酸エナラプリル標準品の量（mg）×
AT
AS

N

CH Cl

OCH2CH2N
CH3

CH3 CHCOOH

CHCOOH

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 20.343 mg C16H19ClN2O・C4H4O4

整する．

検出感度：標準溶液 10�L から得たエナラプリルのピー
ク高さが 30 ～ 60 mm になるように調整する．

面積測定範囲：マレイン酸のピークの後からエナラプリル

の保持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，60 °C，2 時間）．

強熱残分 0.5 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びマレイン酸エナラプリル標準品を乾燥し，

その約 0.03 g ずつを精密に量り，それぞれに pH 6.8 の

0.02 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液（4：1）を

加えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液及び標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の

エナラプリルのピーク面積 AT 及び AS を自動積分法により

測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に約 10�m の液体クロマトグラフ用多孔性スチレン－
ジビニルベンゼン共重合体を充てんする．

カラム温度：70 °C 付近の一定温度

移動相：pH 6.8 の 0.02 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニ

トリル混液（4：1）

流量：エナラプリルの保持時間が約 8 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液につき，上記の条件で操作し，エ

ナラプリルの理論段数を求めるとき 300 段以上，シン

メトリー係数を求めるとき 1.3 以下となるカラムを用

いる．

試験の再現性：標準溶液につき，上記の条件で試験を 6

回繰り返すとき，エナラプリルのピーク面積の相対標準

偏差は 1.0 % 以下である．

貯 法 容 器 密閉容器．

101226

マレイン酸カルビノキサミン
Carbinoxamine Maleate

C16H19ClN2O・C4H4O4：406.86

本品を乾燥したものは定量するとき，dl ―マレイン酸カル

ビノキサミン（C16H19ClN2O・C4H4O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水又は氷酢酸に極めて溶けやすく，メタノール，エ

タノール又はクロロホルムに溶けやすく，エーテル又はイソ

プロピルエーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.6 ～ 5.1 である．

本品は旋光性がない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 30000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 259 ～

263 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品 0.1 g 及び薄層クロマトグラフ用マレイン酸

0.02 g をとり，それぞれにエタノールを加えて溶かし，5

mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．この液につき，薄

層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶

液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤
入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にイソプ

ロピルエーテル/エタノール/ギ酸/水混液（50：40：7：3）

を展開溶媒として，約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾す

る．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料

溶液から得た上部のスポットは，標準溶液から得たスポット

の Rf 値と等しい．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を

呈する．

融 点 116 ～ 121 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.080 g をとり，エタノールを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液に

つき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 5

�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した
薄層板にスポットする．次にクロロホルム/メタノール/強ア

ンモニア水混液（100：8：1）を展開溶媒として約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンド

ルフ試液を均等に噴霧し，直ちに過酸化水素試液を均等に噴

霧するとき，黄褐色の単一のスポットを認める．

（５） 硫酸呈色物 本品 0.025 g をとり，試験を行う．液

の色は色の比較液 C より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 20 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザリニン試液 2 滴）．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青緑色を経て緑色に変わると

きとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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101260

マレイン酸カルピプラミン
Carpipramine Maleate

C28H38N4O・2C4H4O4：678.77

本品を乾燥したものは定量するとき，マイレン酸カルピプ

ラミン（C28H38N4O・2C4H4O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯微黄白色の結晶性の粉末で，においは

なく，味は苦い．

本品は氷酢酸にやや溶けやすく，エタノール又はクロロホ

ルムに極めて溶けにくく，水，アセトン，エーテル又はイソ

プロピルアミンにほとんど溶けない．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 185 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に水 300 mL を加えて加熱して溶かし，

冷後，この液 5 mL に硝酸 1 mL を加えるとき，液の色は

初め青色を呈し，徐々に濃くなり，更に緑色～黄緑色に変わ

る．

（２） 本品 0.5 g にアンモニア試液 5 mL を加え，酢酸エ

チル 40 mL で抽出し，酢酸エチル抽出液を蒸発乾固する．

残留物を酢酸エチルから再結晶し，105 °C で 1 時間乾燥す

るとき，その融点は 159 ～ 164 °C である．

（３） 本品 0.5 g に水 25 mL 及び強アンモニア水 3 mL

を加えて振り混ぜ，クロロホルム 5 mL ずつで 3 回抽出す

る．水層を分取し，水浴上で蒸発乾固する．残留物に希硫酸

2 ～ 3 滴及び水 5 mL を加えて溶かし，エーテル 25 mL

ずつで 4 回抽出し，エーテル抽出液を合わせ，水溶上で蒸

発乾固する．残留物を 105 °C で 1 時間乾燥するとき，そ

の融点は 128 ～ 136 °C である．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g に氷酢酸 7 mL を加えて溶かし，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL に

氷酢酸 7 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る（0.028 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g に氷酢酸 7 mL を加えて溶かし，

希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液

とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL

に氷酢酸 7 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL と

する（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，クロロホルム/イソプロピルア

ミン混液（99：1）を加えて溶かし，正確に 10 mL とし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロロホル

ム/イソプロピルアミン混液（99：1）を加えて正確に 200

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸

エチル/クロロホルム/メタノール/強アンモニア水混液

（100：70：40：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得たカルピプラミン及びマレイン酸

（原点）のスポット以外のスポットは，標準溶液から得たカ

ルピプラミンのスポットより濃くない．

乾燥減量 3.5 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，105 °C，8

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 30 mL 及び非水滴定用アセトン 20 mL を加

えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化

メチルロザニリン試液 1 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫

色が青紫色を経て青色に変わるときとする．同様の方法で空

試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.939 mg C28H38N4O・2C4H4O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108147

マレイン酸シネパジド
Cinepazide Maleate

C22H31N3O5・C4H4O4：533.57

本品を定量するとき，マレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・

C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状

本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはなく，味

は苦い．

本品はギ酸又は氷酢酸に極めて溶けやすく，水に溶けやす

く，クロロホルムにやや溶けやすく，エタノールにやや溶け

にくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

融点：約 175 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 25）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，淡赤褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1660 cm－1，1617

cm－1，1583 cm－1，1503 cm－1，1483 cm－1，1122 cm－1，

998 cm－1 及び 867 cm－1 付近に吸収を認める．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かした液の pH は 3.4 ～
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4.0 である．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（304 nm）：384 ～ 420（乾燥後，0.02 g，0.1

mol/L 塩酸試液，2000 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をクロロホルム/エタノール/

氷酢酸混液（8：2：1）10 mL に溶かし，試料溶液とする．

この液 1 mL を正確に量り，クロロホルム/エタノール/氷

酢酸混液（8：2：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶

液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により

試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロ
マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/エタノール/氷酢酸混液（8：2：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これをヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，試料溶

液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得た

スポットより濃くない．

乾燥減量 0.3 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，80 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

本品を乾燥し，その約 0.45 g を精密に量り，ギ酸 2 mL

に溶かし，氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴

定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 53.36 mg C22H31N3O5・C4H4O4

貯 法 容 器 気密容器．

101906

マレイン酸ジメチンデン
Dimethindene Maleate

C20H24N2・C4H4O4：408.49

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸ジメチン

デン（C20H24N2・C4H4O4）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，味は苦い．

本品はメタノール，氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，

エタノールにやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

本品は 0.05 mol/L 硫酸試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 5 mg に，エタノール 10 mL を加えて溶かし，

ベンズアルデヒド 1 mL 及びテトラメチルアンモニウムヒ

ドロキシド試液 1 mL を加え，水浴中で 30 分間加熱する

とき，黄色を呈する．

（２） 本品 5 mg に 2，4―ジニトロクロルベンゼン 0.01 g

を混ぜ，5 ～ 6 秒間穏やかに加熱して融解する．冷後，水

酸化カリウム・エタノール試液 4 mL を加えるとき，液は

暗赤色を呈する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100）5 mL に過マンガ

ン酸カリウム試液 1 滴を加えるとき，試液の赤色は直ちに

消える．

（４） 本品 2 mg に 0.05 mol/L 硫酸試液を加えて溶かし，

100 mL とする．この液につき，0.05 mol/L 硫酸試液を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 256 ～ 260 nm に吸収の極大を，230 ～

234 nm に吸収の極小を示す．

融 点 159 ～ 163 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 50 mL を加えて溶

かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） リチウム 本品 1.0 g を磁製るつぼに量り，ゆるく

ふたをし，弱く加熱して炭化した後，強熱して灰化する．残

留物に塩酸 0.5 mL を加えてかき混ぜた後，直径 1 mm の

白金線の先端 1 cm をこの液に浸したものを無色の炎に入

れるとき，持続する赤色を呈しない．

乾燥減量 0.10 % 以下（2 g，減圧，60 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.45 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 100 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素

酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．

ただし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わる

ときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 20.425 mg C20H24N2・C4H4O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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マレイン酸チエチルペラジン
Thiethylperazine Maleate

C22H29N3S2・2C4H4O4：631.76

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸チエチル

ペラジン（C22H29N3S2・2C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい

がある．

本品はメタノール又は氷酢酸に溶けにくく，水又はエタノ

ールに極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：181 ～ 187 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10000）5 mL に塩化第二鉄試液

1 滴を加えるとき，液は青色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 20000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

314 ～ 320 nm に吸収の極大を，波長 289 ～ 295 nm に

吸収の極小を示す．また，この液 10 mL をとり，メタノー

ルを加えて 100 mL とした液は，波長 260 ～ 266 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品及びマレイン酸チエチルペラジン標準品を乾燥し，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験

を行い，本品とマレイン酸チエチルペラジン標準品のスペク

トルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところ

に同様の強度の吸収を認める．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をとり，水 20 mL 及び希硝酸

2 mL を加えて加温する．冷後，ろ過し，ろ液 10 mL に希

硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を

加える（0.023 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，水 20 mL 及び希塩酸

2 mL を加えて加温する．冷後，ろ過し，ろ液 10 mL に希

塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液と

し，試験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL

を加える（0.054 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール/強アンモニア

水混液（49：1）5 mL に溶かし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，メタノール/強アンモニア水混液

（49：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にエ

ーテル/シクロヘキサン/メタノール/強アンモニア水混液

（25：10：5：1）を展開溶媒として約 16 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均

等に噴霧し，更に過酸化水素試液を均等に噴霧するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.25 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108340

マレイン酸チモロール
Timolol Maleate

C13H24N4O3S・C4H4O4：432.49

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸チモロー

ル（C13H24N4O3S・C4H4O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

く，味は苦い．

本品はメタノール又は氷酢酸に溶けやすく，水又はエタノ

ールにやや溶けやすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL にライネッケ塩試液

5 滴を加えるとき，濃赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（3 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 293 ～ 295 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 500）5 mL に過マンガン酸カリ

ウム試液 1 滴を加えるとき，試液の赤色は直ちに消える．

旋 光 度 〔α〕20D：－5.7 ～ －6.2°（乾燥後，1.25 g，1 mol/L
塩酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 3.8 ～

4.3 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 2 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 250 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試
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0.1 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液 1 mL

＝ 43.25 mg C13H24N4O3S・C4H4O4
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 31.982 mg C21H24F3N3S・2C4H4O4

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロ

ロホルム/メタノール/強アンモニア水混液（80：20：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これをヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，100 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.8 g を精密に量り，氷酢

酸 90 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液で

滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

107451

マレイン酸トリフロペラジン
Trifluoperazine Maleate

C21H24F3N3S・2C4H4O4：639.64

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸トリフロ

ペラジン（C21H24F3N3S・2C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末で，においはない．

本品はメタノール又は氷酢酸に溶けにくく，水又はエタノ

ールに極めて溶けにくく，エーテル，クロロホルム又はイソ

プロピルアミンにほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 193 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

赤褐色を呈する．

（２） 本品 0.02 g 及び金属ナトリウム 0.05 g をとり，試

験管に入れ，注意して徐々に赤熱するまで加熱する．冷後，

メタノール 0.5 mL 及び水 5 mL を加えて沸騰するまで加

熱する．この液をろ過し，ろ液に塩酸 2 ～ 3 滴を加えて酸

性とし，ジルコニル・アリザリン S 試液 2 滴を加えると

き，試液の赤紫色は消え，淡黄色となる．

（３） 本品 0.5 g に水 5 mL 及び強アンモニア水 3 mL

を加えて振り混ぜ，クロロホルム 10 mL ずつで 3 回抽出

する〔水層は（５）の試験に用いる〕．全クロロホルム抽出

液を合わせ，水浴上で蒸発乾固する．残留物にメタノール

20 mL を加えて溶かし，この液 5 mL を 50 °C に加温し

たピクリン酸のメタノール溶液（1 → 25）10 mL に加えて

1 時間放置する．析出した結晶をろ取し，メタノールで洗っ

た後，105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 241 ～

247 °C（分解）である．

（４） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 10000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 303 ～ 307 nm に吸収の極大を，波長 278 ～

282 nm に吸収の極小を示す．また，この液 10 mL をとり，

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて 100 mL とした液は波長 254

～ 257 nm に吸収の極大を示す．

（５）（３）の水層をとり，蒸発乾固した後，残留物に希硫

酸 1 mL 及び水 5 mL を加え，エーテル 25 mL ずつで 4

回抽出する．全エーテル抽出液を合わせ，35 °C の水浴中で

空気を送りながらエーテルを蒸発して得た残留物の融点は

128 ～ 136 °C である．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，メタノール/イソプロピルアミ

ン混液（97：3）を加えて溶かし，正確に 20 mL とし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール/イ

ソプロピルアミン混液（97：3）を加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調整した薄層板にスポットする．次にクロロホ

ルム/メタノール/酢酸エチル/強アンモニア水混液（60：

20：20：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得たトリフロペラジン及びマレイン酸

（原点付近）のスポット以外のスポットは，標準溶液から得

たトリフロペラジンのスポットより濃くない．

乾燥減量 0.7 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 70 mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行

い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

マレイン酸トリフロペラジン542
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107470

マレイン酸トリミプラミン
Trimipramine Maleate

C20H26N2・C4H4O4：410.51

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸トリミプ

ラミン（C20H26N2・C4H4O4）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

本品は氷酢酸に極めて溶けやすく，メタノール又はクロロ

ホルムに溶けやすく，アセトンにやや溶けやすく，エタノー

ルにやや溶けにくく，水に溶けにくく，エーテルにほとんど

溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.2 g に，エーテル 20 mL 及び水酸化ナトリ

ウム試液 4 mL を加え，振り混ぜて抽出する〔水層は確認

試験（４）に使用する〕．エーテル抽出液をとり，水 10 mL

ずつで 2 回洗い，無水炭酸ナトリウム 1 g を加え，5 分

間放置した後，ろ過する．ろ液に空気を通じながらエーテル

を蒸発する．残留物 2 ～ 3 mg に硫酸 2 mL を加えて溶

かすとき，液の色は無色で，直火で加熱するとき，暗緑色に

変わる．

（２）（１）の残留物 2 ～ 3 mg に硝酸 2 mL を加えて溶

かすとき，液の色は暗緑色で，加熱するとき，赤色に変わる．

（３）（１）の残留物 0.050 g に，あらかじめ 50 °C に加

熱したピクリン酸のメタノール溶液（1 → 25）10 mL を加

えて溶かし，冷却し，結晶が析出し始めてから 2 時間放置

する．結晶をろ取し，メタノール少量で洗い，デシケーター

（減圧，シリカゲル）で 5 時間乾燥するとき，その融点は

130 ～ 134 °C である．

（４）（１）の水層をエーテル 10 mL ずつで 2 回洗い，水

層 3 mL をとり，臭素試液 1 mL を加え，煮沸して過量の

臭素を追い出す．この液数滴をレゾルシン 5 mL を硫酸 9

mL に溶かした液に加え，水浴上で 15 分間加熱するとき，

液の色は帯黄赤色を呈する．

融 点 141 ～ 144 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.25 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，強アンモニア水 1 mL を加え，メタノールを加え

て正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，メタノールを加えて正確に 200 mL とし，標

準溶液（１）とする．更に，この液 2 mL を正確に量り，

メタノールで正確に 5 mL とし，標準溶液（２）とする．

別に，イミノジベンジル 5 mg をとり，メタノールを加え

て溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液（３）とする．

試料溶液及び標準溶液（１），（２），（３）につき，薄層クロ

マトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

（１），（２），（３）を 5�L ずつ薄層クロマトグラフ用シリ
カゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に，トル

エン/無水エタノール/強アンモニア水混液（900：100：7）

を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これをヨウ素蒸気中に放置するとき，試料溶液から得たイミ

ノジベンジルのスポットは標準溶液（３）から得たスポット

より濃くない．試料溶液から得たトリミプラミン及びイミノ

ジベンジルのスポット以外のスポットは，標準溶液（１）か

ら得たスポットより濃くなく，また，それらのスポットで標

準溶液（２）から得たスポットより濃いスポットの数は 2

個以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 1 滴）．た

だし，滴定の終点は液の青紫色が暗青色を経て青緑色に変わ

るときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 41.05 mg C20H26N2・C4H4O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108876

マレイン酸トリメブチン
Trimebutine Maleate

C22H29NO5・C4H4O4：503.54

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸トリメブ

チン（C22H29NO5・C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状

本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，味

は苦い．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，アセトニト

リル又はメタノールにやや溶けやすく，水又は無水エタノー

ルに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品のクロロホルム溶液（1 → 20）は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に水 5 mL を加え，加温して溶かし，

冷後，ライネッケ塩試液 5 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿

を生じる．

（２） 本品 0.5 g に水 5 mL 及び強アンモニア水 2 mL

マレイン酸トリメブチン 543



HCCOOH

HCCOOH

N

CH

CH2CH2N
CH3

CH3

を加え，エーテル 30 mL を加え，抽出する．エーテル層は

水 40 mL ずつで 2 回洗い，無水硫酸ナトリウム 1 g を

加え，ろ過する．35 °C の水浴中で空気を送りながらエーテ

ルを蒸発し，残留物を減圧，40 °C で 1 時間乾燥するとき，

その融点は 79 ～ 83 °C である．

（３）（２）の水層を蒸発乾固した後，残留物に希硫酸 1

mL 及び水 5 mL を加え，エーテル 25 mL ずつで 4 回抽

出する．全エーテル抽出液を合わせ，無水硫酸ナトリウム 3

g を加え，ろ過する．ろ液を 35 °C の水浴中で空気を送り

ながらエーテルを蒸発し，残留物を減圧，40 °C で 1 時間

乾燥するとき，その融点は 130 ～ 136 °C である．

（４） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 50000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 266 ～ 270 nm に吸収の極大を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1728 cm－1，1215

cm－1，1124 cm－1 及び 755 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 131 ～ 135 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以

下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，0.01 mol/L 塩酸試

液/アセトニトリル混液（13：7）100 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，0.01 mol/L 塩酸試

液/アセトニトリル混液（13：7）を加えて正確に 250 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につ
き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．そ

れぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定する

とき，試料溶液のマレイン酸及びトリメブチン以外のピーク

の合計面積は，標準溶液のトリメブチンのピーク面積より大

きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：薄めた過塩素酸（17 → 20000）に酢酸アンモニ

ウム溶液（1 → 1000）を加えて pH を 3.0 に調整した

液 650 mL に 1―ペンタンスルホン酸ナトリウム 1 g

を加えて溶かし，孔径約 0.4�m のメンブランフィル
ターを用いてろ過する．ろ液 650 mL にアセトニトリ

ル 350 mL を加える．

流量：トリメブチンの保持時間が約 9 分になるように調

整する．

カラムの選定：本品 0.04 g 及び塩酸イミプラミン 0.02 g

を 0.01 mol/L 塩酸試液/アセトニトリル混液（13：7）

を加えて溶かし，100 mL とする．この液 20�L につ
き，上記の条件で操作するとき，トリメブチン，イミプ

ラミンの順に溶出し，その分離度が 2.5 以上のものを

用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たトリメブチンのピー
ク高さが 2 ～ 6 mm になるように調整する．

面積測定範囲：マレイン酸のピークの後からトリメブチン

の保持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，氷酢酸

70 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴定

の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 50.35 mg C22H29NO5・C4H4O4

貯 法 容 器 密閉容器．

105132

マレイン酸フェニラミン
Pheniramine Maleate

C16H20N2・C4H4O4：356.42

本品を乾燥したものは定量するとき，dl ―マレイン酸フェ

ニラミン（C16H20N2・C4H4O4）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水又は氷酢酸に極めて溶けやすく，エタノール又は

クロロホルムに溶けやすく，エーテルに極めて溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 4.5 ～ 5.5 である．

確認試験

（１） 本品 1 mg を水 5 mL に溶かし，ドラーゲンドルフ

試液＊ 2 mL を加え，振り混ぜるとき，赤だいだい色の沈殿

を生じる．

（２） 本品 0.5 g を水 5 mL に溶かし，強アンモニア水 2

mL を加え，クロロホルム 5 mL ずつで 3 回抽出し，水層

を分取し，蒸発乾固した後，残留物に希硫酸約 1.5 mL 及

び水 5 mL を加え，エーテル 25 mL ずつで 4 回抽出する．

全エーテル抽出液を合わせ，約 35 °C の水浴中で空気を送

りながらエーテルを蒸発して得た残留物の融点は 128 ～

136 °C である．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 50000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 261 ～ 263 nm 及び 264 ～ 266 nm に吸収の

極大を示し，238 ～ 242 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 2650 cm－1，1570

cm－1，1360 cm－1 及び 750 cm－1 付近に吸収を認める．

融 点 106 ～ 109 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 33.483 mg C22H26F3N3OS・2C4H4O4

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，水 30 mL に溶かし，6

mol/L 酢酸試液 10 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL

を加える（10 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.040 g をクロロホルム 2 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 10 mL とする．この液 1 mL を

正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL とし，標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次にシクロヘキサン/クロロホルム/ジエチルアミ

ン混液（5：4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これにドラーゲンドルフ試液＊を均等に

噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット及び原点のスポ

ット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃く

ない．

（５） 硫酸呈色物 本品 0.025 g をとり，試験を行うとき，

液は呈色しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 25 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示

薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点

は液の紫色が青緑色を経て緑色に変わるときとする．同様の

方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 17.821 mg C16H20N2・C4H4O4

貯 法 容 器 気密容器．

102380

マレイン酸フルフェナジン
Fluphenazine Maleate

C22H26F3N3OS・2C4H4O4：669.67

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸フルフェ

ナジン（C22H26F3N3OS・2C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸にやや溶けやすく，メタノール又はエタノー

ルにやや溶けにくく，水に溶けにくく，エーテルにほとんど

溶けない．

融点：約 157 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg を硫酸 2 mL に溶かすとき，液は赤褐色

を呈する．

（２） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（３） 本品 0.5 g に水 5 mL 及び強アンモニア水 3 mL

を加えて振り混ぜ，クロロホルム 10 mL ずつで 3 回抽出

する〔水層は（５）の試験に用いる〕．全クロロホルム抽出

液を合わせ，水浴上で蒸発乾固する．残留物をメタノール

20 mL に溶かし，この液 5 mL を 50 °C に加温したピク

リン酸のメタノール溶液（1 → 25）10 mL に加えて 1 時

間放置する．析出した結晶をろ取し，少量のメタノールで洗

った後，105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点は 226

～ 232 °C（分解）である．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 10000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

307 ～ 311 nm に吸収の極大を示し，波長 280 ～ 284 nm

に吸収の極小を示す．また，この液 10 mL をとり，メタノ

ールを加えて 100 mL とした液につき，吸収スペクトルを

測定するとき，波長 258 ～ 261 nm に吸収の極大を示す．

（５）（３）の水層をとり，蒸発乾固した後，残留物に希硫

酸 1 mL 及び水 5 mL を加え，エーテル 25 mL ずつで 4

回抽出する．全エーテル抽出液を合わせ，35 °C の水浴中で

空気を送りながらエーテルを蒸発して得た残留物の融点は

128 ～ 136 °C である．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・メタ

ノール試液 10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム・メタノー

ル試液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にアセトン/シクロヘキサン/強アンモニア水混液

（16：6：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得たフルフェナジン及びマレイン酸（原

点付近）のスポット以外のスポットは，標準溶液から得たフ

ルフェナジンのスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，2

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 70 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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109535

マレイン酸プログルメタシン
Proglumetacin Maleate

C46H58ClN5O8・2C4H4O4：1076.58

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸プログル

メタシン（C46H58ClN5O8・2C4H4O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶性の粉末である．

本品は N，N ―ジメチルホルムアミド又は酢酸（100）に溶

けやすく，メタノールにやや溶けにくく，アセトニトリル又

はエタノール（99.5）に溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品の N，N ―ジメチルホルムアミド溶液（1 → 20）は旋

光性を示さない．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（3 → 1000）5 mL に，氷水

中で 4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液 2 mL を静か

に加えて穏やかに振り混ぜるとき，液の下層は赤色を呈し，

更に振り混ぜ混和するとき，液の色は帯青緑色に変わる．

（２） 本品 0.1 g をとり，水 5 mL を加えて激しく振り混

ぜ，ろ過する．ろ液に過マンガン酸カリウム試液 1 滴を加

えるとき，試液の赤色は直ちに消える．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 50）をろ紙上にスポッ

トし，ドラーゲンドルフ試液を噴霧するとき，スポットはだ

いだい色を呈する．

（４） 本品 0.12 g をとり，N，N ―ジメチルホルムアミド 1

mL 及びメタノール 1 mL を加えて溶かすとき，液の色は

黄色である．これに水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えて

振り混ぜるとき，液の色は退色する．更に塩酸 2 mL を加

えて振り混ぜるとき，白色綿状の浮遊物を生じる．

（５） 本品 0.05 g をとり，塩酸 5 mL を加え，還流冷却

器を付けて油浴中で 1 時間還流する．冷後，8 mol/L 水酸

化ナトリウム試液，水酸化ナトリウム試液又は 1 mol/L 塩

酸試液を用いて中和し，ろ過する．ろ液にニンヒドリン試液

1 mL を加えて 2 分間加熱後，15 分間放置するとき液は紫

色を呈する．

融 点 144 ～ 148 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．ただし使用する硫酸の量は 2 mL とする．比

較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.050 g を移動相 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法

により，試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自

動積分法により測定するとき，試料溶液のマレイン酸及びプ

ログルメタシン以外のピークの合計面積は，標準溶液のマレ

イン酸及びプログルメタシンのピークの合計面積より大きく

ない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長 254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m のフェニル化した液体クロマトグラフ用シリ
カゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：0.01 mol/L クエン酸に 0.015 mol/L リン酸一水

素ナトリウムを加え，pH 3.0 とした液 400 mL にアセ

トニトリル 1150 mL を加える．

流量：プログルメタシンの保持時間が約 8 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：マレイン酸プログルメタシン 50 mg 及び

ピレン 16 mg をメタノール 100 mL に溶かす．この

液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，マレイ
ン酸，ピレン，プログルメタシンの順に溶出し，それぞ

れのピークが完全に分離するものを用いる．

検出感度：標準溶液 1 mL を正確にとり，移動相を加え

て正確に 20 mL とし，感度調整液とする．標準溶液及

び感度調整液 10�L をチャージするとき，標準溶液の
プログルメタシンのピーク高さが 10 ～ 30 mm で，

感度調整液のプログルメタシンを検出するように調整す

る．

面積測定範囲：プログルメタシンの保持時間の約 2 倍の

範囲

乾燥減量 1.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，酢酸

（100）150 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定

する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，

滴定の終点は液の紫色が青色に変わるときとする．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

105096

マレイン酸ペラジン
Perazine Maleate

C20H25N3S・2C4H4O4：571.64

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸ペラジン

（C20H25N3S・2C4H4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においはない．

マレイン酸プログルメタシン546



0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 28.582 mg C20H25N3S・2C4H4O4

NCH3

HN

H

NHCONH
C2H5

C2H5 CHCOOH

CHCOOH

本品は水，メタノール，氷酢酸又はエタノールに溶けにく

く，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 193 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

赤褐色を呈し，徐々に濃くなる．この液の半量をとり，加熱

するとき，暗赤褐色を呈する．残りの液に重クロム酸カリウ

ム試液 1 滴を加えるとき，暗緑色を呈する．

（２） 本品 0.5 g に希塩酸 3 mL 及び水 2 mL を加えて

溶かし，強アンモニア水 3 mL を加え，クロロホルム 10

mL ずつで 3 回抽出する〔水層は（４）の試験に用いる〕．

クロロホルム抽出液を合わせ，クロロホルムを減圧で留去す

る．残留物にメタノール 10 mL を加え，加温して溶かし，

これを 50 °C に加温したピクリン酸のメタノール溶液（1

→ 75）30 mL に加えて 1 時間放置する．析出した結晶を

ろ取し，少量のメタノールで洗った後，105 °C で 1 時間乾

燥するとき，その融点は 252 ～ 258 °C（分解）である．

（３） 本品の 0.01 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 250 ～ 253 nm 及び 298 ～ 303 nm に吸収

の極大を示す．

（４）（２）の水層をとり，水溶上で蒸発乾固し，残留物に

希硫酸 1.5 mL 及び水 5 mL を加え，エーテル 25 mL ず

つで 4 回抽出する．エーテル抽出液を合わせ，35 °C の水

浴中で空気を送りながらエーテルを蒸発乾固して得た残留物

の融点は 128 ～ 136 °C である．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，メタノール/強アンモニア水混

液（19：1）を加えて溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液

とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノール/強アンモ

ニア水混液（19：1）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて

調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/エタノ

ール/強アンモニア水混液（100：30：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得たペラ

ジン及びマレイン酸（原点）のスポット以外のスポットは，

標準溶液から得たペラジンのスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 70 mL を加え，加温して溶かし，冷後，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリ

ン試液 2 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

109003

マレイン酸リスリド
Lisuride Maleate

C20H26N4O・C4H4O4：454.52

本品を乾燥したものは定量するとき，マレイン酸リスリド

（C20H26N4O・C4H4O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色若しくは灰白色の粉末である．

本品はメタノールにやや溶けにくく，水又はエタノールに

溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 195 °C（分解）．

確認試験 本品及びマレイン酸リスリド標準品を乾燥し，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行

い，本品のスペクトルとマレイン酸リスリド標準品のスペク

トルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところ

に同様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α 〕20D：＋277 ～ ＋291°（乾燥後，0.1 g，メタノー
ル，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.015 g をメタノール 10 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のマレイン

酸及びリスリド以外のピークの各々のピーク面積は，標準溶

液のリスリドのピーク面積の 1/5 より大きくなく，それら

のピーク面積の合計は，標準溶液のリスリドのピーク面積よ

り大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は，定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 20�L から得たリスリドのピーク高
さがフルスケールの約 10 % になるように調整する．

面積測定範囲：リスリドの保持時間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.5 % 以下（0.2 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.1 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及びマレイン酸リスリド標準品を乾燥し，その
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マレイン酸リスリド（C20H26N4O・C4H4O4）の量（mg）

＝ マレイン酸リスリド標準品の量（mg）×
QT

QS

S

N

CH2CH2CH2N NCH3

2CH2

COOH

COOH

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 27.381 mg C20H25N3S・2C3H4O4

N

N

N

CH2

N
C
H2

C
H2

CHCOOH

OH

約 0.015 g ずつを精密に量り，それぞれをメタノール 20

mL に溶かし，次に内標準溶液 15 mL ずつを正確に加えた

後，メタノールを加えて 100 mL とし，試料溶液及び標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するリスリドのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルのメタノール溶液

（1 → 2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：0.05 mol/L リン酸二水素アンモニウム試液/アセ

トニトリル混液（7：3）

流量：リスリドの保持時間が約 7 分になるように調整す

る．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，リスリド，内標準物質の順に溶出し，その

分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105094

マロン酸ペラジン
Perazine Dimalonate

C20H25N3S・2C3H4O4：547.62

本品を乾燥したものは定量するとき，マロン酸ペラジン

（C20H25N3S・2C3H4O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

く，舌を刺激し，麻ひする．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールにやや溶けにく

く，エーテル又はクロロホルムに溶けにくい．

本品は空気又は光によって徐々に赤色に着色する．

本品の水溶液（1 → 25）の pH は 2.0 ～ 3.5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に臭素試液 1 滴を

加えて振り混ぜるとき，液は赤褐色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に塩化第二鉄試液

1 滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤褐色を呈する．

（３） 本品 0.1 g に水 5 mL を加えて溶かし，硝酸 0.4

mL を加えるとき，液は濃赤褐色を呈し，しばらく振り混ぜ

るとき白色の沈殿を生じるが，弱く煮沸するとき沈殿は溶け，

液の色はだいだい黄色に変わる．

（４） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 250

～ 254 nm 及び 301 ～ 305 nm に吸収の極大を示す．

融 点 114 ～ 118 °C

純度試験

（１） 溶状 本操作は光を避けて行う．本品 0.10 g に水

10 mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 強熱残分の残留物に塩酸 2 mL 及び硝酸

0.5 mL を加えて水浴上で蒸発乾固し，希酢酸 2 mL 及び

水 15 mL を加え，2 ～ 3 分間加温した後，ろ過し，残留

物を水で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は塩酸 2 mL

及び硝酸 0.5 mL を水浴上で蒸発乾固し，希酢酸 2 mL 及

び水 15 mL を加え，2 ～ 3 分間加温した後ろ過し，残留

物を水で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，鉛標準液 2.0 mL

及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，80 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：ブロムクレゾールグリン・塩化メチル

ロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が

青色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

102804

マンデル酸ヘキサミン
Hexamine Mandelate

C6H12N4・C8H8O3：292.33

本品を乾燥したものは定量するとき，マンデル酸ヘキサミ

ン（C6H12N4・C8H8O3）95.5 ～ 102.0 % 及 び マ ン デ ル 酸

（C8H8O3：152.15）50.0 ～ 53.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

酸味がある．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

エタノール又はクロロホルムにやや溶けやすく，エーテルに

極めて溶けにくい．

本品は水溶液（1 → 20）の pH は 3.5 ～ 4.5 である．

融点：127 ～ 130 °C（分解）．
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0.1 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液 1 mL

＝ 29.233 mg C6H12N4・C8H8O3
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N

CONH2

O

+

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）10 mL に希硫酸 10 mL を

加えて加熱するとき，ホルマリン臭を発する．次いでこの液

に過量の水酸化ナトリウム試液を加え，穏やかに煮沸すると

き，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変する．

（２） 本品の水溶液（1 → 2000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 251 ～

253 nm，256 ～ 259 nm 及び 263 ～ 265 nm に吸収の極

大を示す．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.011 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.024 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，硫酸，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） マンデル酸ヘキサミン 本品を乾燥し，その約 0.5 g

を精密に量り，メタノール 50 mL を加えて溶かし，0.1

mol/L 過塩素酸・ジオキサン液で滴定する〔指示薬：チモ

ールブルーのメタノール溶液（1 → 300）3 滴〕．ただし，

滴定の終点は液の黄色が淡赤紫色に変わるときとする．同様

の方法で空試験を行い，補正する．

（２） マンデル酸 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量

り，水 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウ

ム液で滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 15.215 mg C8H8O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

108873

ミゾリビン
Mizoribine

C9H13N3O6：259.22

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ミゾリビン

（C9H13N3O6）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微帯黄白色の結晶性の粉末で，においは

ない．

本品は水又はジメチルスルホキシドに溶けやすく，メタノ

ール，エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 3.5 ～ 4.5 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）1 mL に α ―ナフトールの

エタノール溶液（1 → 20）2 滴を加えて振り混ぜ，更に硫

酸 1 mL を加えて振り混ぜるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL に水酸化ナトリウム

試液 1 mL を加えて振り混ぜ，ジアゾベンゼンスルホン酸

試液 1 mL を加えるとき，液は橙赤色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 242

～ 246 nm 及び 277 ～ 281 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及びミゾリビン標準品につき，赤外吸収スペクト

ル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のス

ペクトルとミゾリビン標準品のスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を

認める．

旋 光 度 〔α〕20D：－25 ～ －27°（脱水物に換算して 0.5 g，
水，25 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g を移動相に溶かして 50 mL

とし，試料溶液とする．この液 5 mL を正確に量り，移動

相を加えて正確に 50 mL とする．この液 1 mL を正確に

量り，移動相を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のミゾリ

ビン以外のピークの合計面積は，標準溶液のミゾリビンのピ

ーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：薄めたリン酸（1 → 1500）

流量：ミゾリビンの保持時間が約 9 分になるように調整

する．

カラムの選定：ミゾリビン 0.05 g 及び乳酸（日局）1

mL を移動相 50 mL に溶かす．この液 5�L につき，
上記の条件で操作するとき，乳酸，ミゾリビンの順に溶

出し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 5�L から得たミゾリビンのピーク
高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からミゾリビンの保持時

間の約 3 倍の範囲

水 分 0.5 % 以下（0.5 g，容量滴定法，直接滴定）．
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ミゾリビン（C9H13N3O6）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したミゾリビン標準品の量（mg）×
AT
AS

BrH2C C C C C CH2Br

OH

H

OH

H

H

OH

H

OH

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びミゾリビン標準品（別途本品と同様の方法

で水分を測定しておく）の約 0.10 g ずつを精密に量り，移

動相に溶かし，正確に 50 mL とする．これらの液 5 mL

ずつを正確に量り，それぞれに移動相を加えて正確に 50

mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行い，ミゾリビンのピーク面積 AT 及び AS を求め

る．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：薄めたリン酸（1 → 1500）

流量：ミゾリビンの保持時間が約 9 分になるように調整

する．

カラムの選定：本品 0.05 g 及び乳酸（日局）1 mL を移

動相 50 mL に溶かす．この液 5�L につき，上記の
条件（ただし，測定波長は 220 nm に設定する）で操

作するとき，乳酸，ミゾリビンの順に溶出し，その分離

度が 5 以上のものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 6

回繰り返すとき，ミゾリビンのピーク面積の相対標準偏

差は 1.0 % 以下である．

貯 法 容 器 気密容器．

104261

ミトブロニトール
Mitobronitol

C6H12Br2O4：307.97

本品を乾燥したものは定量するとき，ミトブロニトール

（C6H12Br2O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールにやや溶けにくく，水又はエタノールに

溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.03 g に過マンガン酸カリウム溶液（1 → 100）

3 mL 及び希硝酸 0.5 mL を加えて振り混ぜ，1 分間加温

した後，過マンガン酸カリウムの色が消えるまでシュウ酸試

液を加える．この液に 2，4―ジニトロフェニルヒドラジン試

液 0.2 mL を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え，

煮沸して溶かし，冷後，希硝酸を加えて弱酸性とした液は臭

化物の定性反応（１）を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋101 ～ ＋106°（乾燥後，0.5 g，モリブ
デン酸アンモニウム試液，50 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 臭化物 本品 0.10 g にメタノール 5 mL を加えて

溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れに硝酸銀試液 1 mL を加えて混和し，直射日光を避け，5

分間放置するとき，液の混濁は次の比較液より濃くない．

比較液：臭化ナトリウム 0.103 g を正確に量り，水を加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 0.10 mL に

メタノール 5 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とし，以下同様に操作する（0.080 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をるつぼにとり，これに硝酸マグ

ネシウムのエタノール溶液（3 → 10）10 mL を加え，エタ

ノールに点火して燃焼させた後，徐々に加熱して灰化する．

もしこの方法で，なお炭化物が残るときは，少量の硝酸で潤

し，再び強熱して灰化する．冷後，残留物に塩酸 6 mL を

加え，水浴上で加温して溶かす．これを検液とし，装置 B

を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/ピリジン/水

混液（8：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに過マンガン酸カリウム溶液（1 →

200）を均等に噴霧し，室温で 60 分間放置するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，300

mL の三角フラスコに入れ，水酸化ナトリウム試液 40 mL

を加え，還流冷却器を付け，20 分間穏やかに煮沸する．冷

後，水 30 mL を用いて還流冷却器の下部及び三角フラスコ

の口部を洗い，洗液は三角フラスコの液に合わせ，硝酸 5

mL を加え，更に正確に 0.1 mol/L 硝酸銀液 30 mL を加

えた後，過量の硝酸銀を 0.1 mol/L チオシアン酸アンモニ

ウム液で滴定する（指示薬：硫酸第二鉄アンモニウム試液 2

mL）．同様の方法で空試験を行う．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 15.398 mg C6H12Br2O4

貯 法 容 器 気密容器．

109211

ムコールリパーゼ 5
Mucor Lipase 5

本品はケカビ（Mucor javanicus）から得た酵素であり，

ミトブロニトール550



本品の脂肪消化力単位（単位/g）

＝
1

試料溶液 1 mL 中の試料の量（g）

×（B － A）×
5
2
× f

本品の脂肪消化力単位（単位/g）

＝
1

試料溶液 1 mL 中の試料の量（g）

×（B － A）×
5
2
× f

脂肪消化力を有する．通例，デキストリン（日局）又は乳糖

（日局）で薄めてある．

本品は定量するとき，その 1 g は 5000 ～ 7500 脂肪消

化力単位を含む．

性 状 本品は淡黄褐色～淡黄灰色の粉末で，わずかに特異な

におい及び味がある．

本品は水にやや溶けやすく，エタノール，アセトン又はエ

ーテルに極めて溶けにくい．

確認試験 本品の水溶液（1 → 25）1 mL をとり，あらかじ

めオリブ油乳化液 5 mL 及びクエン酸・リン酸塩緩衝液 2

mL を入れた試験管に加え，よく振り混ぜ，37 °C で 30 分

間放置する．これにエタノール/アセトン混液（1：1）20

mL を加え，振り混ぜ，ブロムクレゾールパープル試液 5

滴を加えるとき，液は黄色を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 6.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 9.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品 0.500 g を正確に量り，冷水を加えて溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，冷水

を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．オリブ油乳

化液 5.0 mL 及びクエン酸・リン酸塩緩衝液 4.0 mL を試

験管（内径 30 mm）に量り，37±0.5 °C の恒温槽中に 10

分間放置した後，試料溶液 1 mL を正確に加え，直ちに振

り混ぜる．この液を 37±0.5 °C で正確に 20 分間放置し，

エタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加えて振り混ぜ

る．次に 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液 10.0 mL を加え，

更にエタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加えて振り

混ぜた後，過量の水酸化ナトリウムを 0.05 mol/L 塩酸で滴

定する（AmL）（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 ～

3 滴）．別にオリブ油乳化液 5.0 mL 及びクエン酸・リン酸

塩緩衝液 4.0 mL を試験管（内径 30 mm）に入れて振り混

ぜた後，エタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加え，

次に試料溶液 1 mL を正確に加え，振り混ぜる．以下同様

に操作して滴定する（BmL）．

f：0.05 mol/L 塩酸のモル濃度係数．

ただし，1 脂肪消化力単位は，本品が上記反応条件で 1

分間に 1 マイクロモルの脂肪酸を生成する量とする．

貯 法

保存条件 25 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

109212

ムコールリパーゼ 10
Mucor Lipase 10

本品はケカビ（Mucor javanicus）から得た酵素であり，

脂肪消化力を有する．通例，デキストリン（日局）又は乳糖

（日局）で薄めてある．

本品は定量するとき，その 1 g は 10000 ～ 15000 脂肪

消化力単位を含む．

性 状 本品は淡黄褐色～淡黄灰色の粉末で，わずかに特異な

におい及び味がある．

本品は水にやや溶けやすく，エタノール，アセトン又はエ

ーテルに極めて溶けにくい．

確認試験 本品の水溶液（1 → 25）1 mL をとり，あらかじ

めオリブ油乳化液 5 mL 及びクエン酸・リン酸塩緩衝液 2

mL を入れた試験管に加え，よく振り混ぜ，37 °C で 30 分

間放置する．これにエタノール/アセトン混液（1：1）20

mL を加え，振り混ぜ，ブロムクレゾールパープル試液 5

滴を加えるとき，液は黄色を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 5.0 mL を加える（50

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 8.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 20.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品 0.500 g を正確に量り，冷水を加えて溶かし，

正確に 200 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，冷水

を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．オリブ油乳

化液 5.0 mL 及びクエン酸・リン酸塩緩衝液 4.0 mL を試

験管（内径 30 mm）に量り，37±0.5 °C の恒温槽中に 10

分間放置した後，試料溶液 1 mL を正確に加え，直ちに振

り混ぜる．この液を 37±0.5 °C で正確に 20 分間放置し，

エタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加えて振り混ぜ

る．次に 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液 10.0 mL を加え，

更にエタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加えて振り

混ぜた後，過量の水酸化ナトリウムを 0.05 mol/L 塩酸で滴

定する（AmL）（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 ～

3 滴）．別にオリブ油乳化液 5.0 mL 及びクエン酸・リン酸

塩緩衝液 4.0 mL を試験管（内径 30 mm）に入れて振り混

ぜた後，エタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加え，

次に試料溶液 1 mL を正確に加え，振り混ぜる．以下同様

に操作して滴定する（BmL）．

f：0.05 mol/L 塩酸のモル濃度係数．

ただし，1 脂肪消化力単位は，本品が上記反応条件で 1

分間に 1 マイクロモルの脂肪酸を生成する量とする．

貯 法

保存条件 25 °C 以下で保存する．

ムコールリパーゼ 10 551



本品の脂肪消化力単位（単位/g）

＝
1

試料溶液 1 mL 中の試料の量（g）

×（B － A）×
5
2
× f

CH3COONa

容 器 気密容器．

109213

ムコールリパーゼ 20
Mucor Lipase 20

本品はケカビ（Mucor javanicus）から得た酵素であり，

脂肪消化力を有する．通例，デキストリン（日局）又は乳糖

（日局）で薄めてある．

本品は定量するとき，その 1 g は 20000 ～ 30000 脂肪

消化力単位を含む．

性 状 本品は淡黄褐色～淡黄灰色の粉末で，わずかに特異な

におい及び味がある．

本品は水にやや溶けやすく，エタノール，アセトン又はエ

ーテルに極めて溶けにくい．

確認試験 本品の水溶液（1 → 25）1 mL をとり，あらかじ

めオリブ油乳化液 5 mL 及びクエン酸・リン酸塩緩衝液 2

mL を入れた試験管に加え，よく振り混ぜ，37 °C で 30 分

間放置する．これにエタノール/アセトン混液（1：1）20

mL を加え，振り混ぜ，ブロムクレゾールパープル試液 5

滴を加えるとき，液は黄色を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 5.0 mL を加える（50

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 25.0 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品 0.500 g を正確に量り，冷水を加えて溶かし，

正確に 200 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，冷水

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．オリブ油

乳化液 5.0 mL 及びクエン酸・リン酸塩緩衝液 4.0 mL を

試験管（内径 30 mm）に量り，37±0.5 °C の恒温槽中に

10 分間放置した後，試料溶液 1 mL を正確に加え，直ちに

振り混ぜる．この液を 37±0.5 °C で正確に 20 分間放置し，

エタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加えて振り混ぜ

る．次に 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液 10.0 mL を加え，

更にエタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加えて振り

混ぜた後，過量の水酸化ナトリウムを 0.05 mol/L 塩酸で滴

定する（AmL）（指示薬：フェノールフタレイン試液 2 ～

3 滴）．別にオリブ油乳化液 5.0 mL 及びクエン酸・リン酸

塩緩衝液 4.0 mL を試験管（内径 30 mm）に入れて振り混

ぜた後，エタノール/アセトン混液（1：1）10 mL を加え，

次に試料溶液 1 mL を正確に加え，振り混ぜる．以下同様

に操作して滴定する（BmL）．

f：0.05 mol/L 塩酸のモル濃度係数．

ただし，1 脂肪消化力単位は，本品が上記反応条件で 1

分間に 1 マイクロモルの脂肪酸を生成する量とする．

貯 法

保存条件 25 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

106602

無水酢酸ナトリウム
Anhydrous Sodium Acetate

C2H3NaO2：82.03

本品を乾燥したものは定量するとき，酢酸ナトリウム

（C2H3NaO2）99.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末又は塊で，においはないか，

又はわずかに酢酸臭があり，清涼な塩味があり，わずかに苦

い．

本品は水に溶けやすく，エタノール又は氷酢酸にやや溶け

やすく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 10）は酢酸塩の定性反応を呈す

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 10）はナトリウム塩の定性反応

を呈する．

pH 本品 2.5 g を水 50 mL に溶かした液の pH は 8.0 ～

9.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 2.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.011 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.017 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） カルシウム及びマグネシウム 本品 4.0 g を水 25

mL に溶かし，これに塩化アンモニウム 6 g，強アンモニ

ア水 20 mL 及び亜硫酸ナトリウム溶液（1 → 10）0.25

mL を加えて溶かし，0.01 mol/L エチレンジアミン四酢酸

二ナトリウム液で滴定するとき，その量は 0.5 mL 以下で

ある（指示薬：メチルチモールブルー・硝酸カリウム指示薬

0.1 g）．ただし，滴定の終点は液の青色が灰青色に変わると

きとする．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（７） 過マンガン酸カリウム還元性物質 本品 1.0 g を水

100 mL に溶かし，希硫酸 5 mL を加えて煮沸し，0.002

mol/L 過マンガン酸カリウム液 0.50 mL を加え，更に 5

分間煮沸するとき，液の赤色は消えない．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，130 °C，2 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位
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差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 8.203 mg C2H3NaO2

貯 法

保存条件 25 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

108610

メキサゾラム
Mexazolam

C18H16Cl2N2O2：363.24

本品を乾燥したものは定量するとき，メキサゾラム

（C18H16Cl2N2O2）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，アセトンに

やや溶けやすく，メタノール又はエーテルにやや溶けにくく，

無水エタノールに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品のアセトン溶液（1 → 50）は旋光性を示さない．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 191 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g をメタノール 10 mL に溶かし，塩酸 1

滴を加えた後，この液に紫外線（主波長 365 nm）を照射す

るとき，液は黄緑色の蛍光を発する．

この液に水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えるとき，液の

蛍光は直ちに消える．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 241 ～ 245 nm に吸収の極大を示し，230 ～ 234 nm

に吸収の極小を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3180 cm－1，1682

cm－1，1412 cm－1 及び 758 cm－1 付近に吸収を認める．

（４） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色～

青緑色を呈する．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（243 nm）：325 ～ 355（0.01 g，メタノール，

1000 mL）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g をメタノール 20 mL に溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 50 mL を加え，時々振り

混ぜながら 1 時間放置した後，ろ過する．ろ液 25 mL を

とり，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とし検液とす

る．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.10 mL を加える（0.007

% 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.20 g をクロロホルム 10 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，クロロホルムを

加えて正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，

クロロホルムを加えて正確に 10 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．風乾後，直ちに n―ヘプタン/酢酸エチル/イソプロ

パノール混液（8：2：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，氷酢

酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 36.324 mg C18H16Cl2N2O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100301

メシル酸アドレノクロムモノアミノ
グアニジン
Adrenochromemonoaminoguanidine Mesilate

アドレノクロムモノアミノグアニジン メタンスルホン酸塩，

メシル酸アドレノクロムグアニルヒドラゾン

C11H17N5O5S・H2O：349.36

本品を乾燥したものは定量するとき，メシル酸アドレノク

ロムモノアミノグアニジン（C11H17N5O5S：331.35）98.0 ～

101.5 % を含む．

性 状 本品は赤色～帯黄赤色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはなく，味は苦い．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，メタノール，氷酢酸又は

エタノールに溶けにくく，無水酢酸，酢酸エチル，エーテル

又はクロロホルムにほとんど溶けない．

融点：190 ～ 199 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL に塩化第二鉄試液 2

～ 3 滴を加えるとき，液は暗赤色を呈する．

（２） 本品 0.10 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え

て煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青
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変する．

（３） 本品の水溶液（1 → 200000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 347

～ 351 nm に吸収の極大を示す．

吸 光 度 E 1 %
1 cm（349 nm）：753 ～ 797（乾燥後，0.05 g，水，

10000 mL）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，10 mL とした液の pH

は 4.0 ～ 5.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 30 mL を加えて溶かすとき，

液は赤色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 鉄 本品 0.5 g を強熱し，残留物に塩酸 2 mL を加

え，水浴上で加熱して溶かす．冷後，水 10 mL を加え，過

硫酸アンモニウム溶液（3 → 100）1 mL を加え，よく振り

混ぜ，水を加えて 20 mL とし，チオシアン酸アンモニウム

試液 2 mL を加えて混和するとき，液の色は次の比較液よ

り濃くない．

比較液：鉄標準液 2.5 mL に，塩酸 2 mL を加え，同様

に操作する．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，水を加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次に酢酸エチル/水/ギ酸混液（10：3：2）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．この

薄層板をヨウ素蒸気を満たした槽中に 3 分間放置するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 6.0 % 以下（0.5 g，100 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ギ酸

1 mL を加えて溶かした後，非水滴定用氷酢酸 20 mL 及び

無水酢酸 80 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 16.567 mg C11H17N5O5S

貯 法 容 器 気密容器．

101908

メシル酸ジメトチアジン
Dimetotiazine Mesilate

C19H25N3O2S2・CH4O3S：487.66

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，メシル酸ジ

メトチアジン（C19H25N3O2S2・CH4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は淡黄色の粉末で，においはなく，味は極めて苦

い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エタノール，

アセトン又はクロロホルムに溶けやすく，エーテルにほとん

ど溶けない．

本品は相対湿度約 80 % 以上の空気中に長く放置すると

き，徐々に潮解して分解し，黄褐色～赤褐色の粘稠な液とな

る．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 4.0 ～ 5.0 である．

融点：約 170 °C（分解）．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

淡赤色を呈し，放置するとき，徐々に赤色となる．この液を

2 分し，一部を加熱するとき，だいだい褐色を経て濃褐色と

なる．他の一部に重クロム酸カリウム試液 1 滴を加えると

き，液は緑褐赤色を呈する．

（２） 本品 1.0 g に水 3 mL を加えて溶かし，硝酸 1 mL

を加えるとき，液は濃赤色を呈し，濃赤色の沈殿を生じ，振

り混ぜるとき，沈殿は溶け，液の色は薄いだいだい黄色に変

わる．

（３） 本品の水溶液（1 → 500）5 mL にライネッケ塩試液

1 ～ 2 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（４） 本品 0.2 g に水 2 mL を加えて溶かし，炭酸カリウ

ム 2 g を加えた後，エーテル 10 mL ずつで 2 回抽出し，

エーテル抽出液を合わせ，蒸発乾固する．残留物にメタノー

ル 2 mL を加えて溶かし，これをあらかじめ 50 °C に加温

したピクリン酸のメタノール溶液（1 → 25）10 mL に加え

た後，冷却しながらガラス棒で内壁をこすり，結晶が析出し

始めてから 3 時間放置する．結晶をろ取し，メタノールで

洗い，デシケーター（減圧，シリカゲル）で乾燥するとき，

その融点は 172 ～ 176 °C である．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）10 mL に水酸化ナトリウム

試液 10 mL 及びエーテル 50 mL を加えて振り混ぜ，水層

を分取し，この水層をエーテル 10 mL ずつで 2 回洗浄し

た後，硝酸 5 mL を加えて水浴上で蒸発乾固する．残留物

に水 10 mL を加えて再び水浴上でほとんど蒸発乾固した後，

更に砂浴上で注意して蒸発乾固し，残留物の色がほとんどな

くなるまで加熱する．冷後，残留物に水 5 mL 及び塩酸 1

mL を加えて溶かし，塩化バリウム試液 1 mL を加えると

き，白色の沈殿を生じる．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 48.77 mg C19H25N3O2S2・CH4O3S
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 31.942 mg C22H30N4O2S2・2CH4O3S

（６） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 234

～ 236 nm 及び 261 ～ 263 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 50 mL を加えて溶かすとき，

液はほとんど澄明で，色は次の比較液より濃くない（ただし

直射日光を避ける）．

比較液：クロム酸カリウム 0.194 g に水を加えて溶かし，

1000 mL とする．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をとり，クロロホルムを加えて溶かし，

正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正

確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマト

グラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用

いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/ア

セトン/強アンモニア水混液（90：10：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 365 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより大

きくなく，かつ濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，水 20 mL を加えて

溶かし，直ちに水酸化ナトリウム試液 20 mL を加え，エー

テル 50 mL ずつで 2 回抽出し，エーテル抽出液を合わせ，

水 5 mL ずつで洗液がフェノールフタレイン試液を加えて

も赤色を呈しなくなるまで洗い，エーテル層を分取し，脱脂

綿を用いてろ過し，60 °C の水浴上で窒素気流中で蒸発乾固

する．残留物に非水滴定用アセトン 30 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：ブロムクレゾール

グリン・塩化メチルロザニリン試液 3 滴）．ただし，滴定の

終点は液の暗青色が赤紫色を経て，青紫色に変わるときとす

る．別に非水滴定用アセトン 30 mL につき，同様の方法で

空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107262

メシル酸チオプロペラジン
Thioproperazine Mesilate

ジメタンスルホン酸チオプロペラジン

C22H30N4O2S2・2CH4O3S：638.84

本品を乾燥したものは定量するとき，メシル酸チオプロペ

ラジン（C22H30N4O2S2・2CH4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール又はエタノール

にやや溶けにくく，クロロホルムに溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 10）の pH は 1.5 ～ 2.5 である．

本品はわずかに吸湿性である．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 227 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.05 g を分液漏斗に入れ，水 15 mL を加えて

溶かし，水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）2 mL を加えた

後，エーテル 50 mL で抽出する〔水層は確認試験（２）に

用いる〕．抽出液を水 10 mL で洗った後，無水硫酸ナトリ

ウム 2 g を加えて振り混ぜ，脱脂綿を用いてろ過し，エー

テルを留去し，残留物をデシケーター（減圧，五酸化リン）

で 2 時間乾燥するとき，その融点は 140 ～ 145 °C である．

（２）（１）の水層を分取し，水浴上で約 5 mL となるまで

蒸発し，硝酸 5 mL を加えて，水浴上で蒸発乾固する．残

留物に希硝酸 10 mL を加え，再び水浴上で加熱してほとん

ど蒸発乾固した後，更に砂浴上で蒸発乾固し，残留物の色が

ほとんどなくなるまで加熱する．冷後，残留物に水 5 mL

及び塩酸 1 mL を加えて溶かし，塩化バリウム試液 1 mL

を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 234

～ 236 nm 及び 264 ～ 266 nm に吸収の極大を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～淡黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 5 mL を加えて溶かし，更に無水酢酸 45 mL

を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

メシル酸チオプロペラジン 555
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貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100975

メシル酸ビトルテロール
Bitolterol Mesilate

C28H31NO5・CH4O3S：557.66

本品を乾燥したものは定量するとき，メシル酸ビトルテロ

ール（C28H31NO5・CH4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品はメタノール，氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，

エタノールにやや溶けやすく，無水エタノールにやや溶けに

くく，水又は酢酸エチルに溶けにくく，エーテルにほとんど

溶けない．

本品は旋光性を示さない．

確認試験

（１） 本品の無水エタノール溶液（1 → 100）1 mL に塩酸

ヒドロキシルアミン溶液（1 → 10）1 mL 及び水酸化ナト

リウム試液 2 mL を加えてよく振り混ぜた後，希塩酸 2

mL 及び希塩化第二鉄試液 2 mL を加えるとき，液は暗赤

紫色を呈する．

（２） 本品の無水エタノール溶液（1 → 200000）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 241 ～ 244 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3400 cm－1，1745

cm－1，1615 cm－1，1255 cm－1 及び 1180 cm－1 付近に吸収

を認める．

（４） 本品 0.02 g をとり，薄めた強過酸化水素水（1 →

5）10 mL を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法により分解し，

よく振り混ぜて燃焼ガスを吸収させた後，強過酸化水素水 1

mL を加えて振り混ぜ，検液とする．検液は硫酸塩の定性反

応を呈する．

融 点 177 ～ 183 °C.

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g をメタノール 30 mL に溶かすと

き，液は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：0.01 mol/L ヨウ素液 5 mL に水を加えて 250

mL とし，この液 10 mL をとり，水を加えて 100 mL と

する．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.20 g をクロロホルム 10 mL に溶

かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，クロ

ロホルムを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次にクロロホルム/メタノール/ギ酸混液（16：4：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1 g を精密に量り，酢酸エ

チル 100 mL を加えて穏やかに振り混ぜた後，水酸化ナト

リウム試液 30 mL を加えて直ちに 2 分間振り混ぜ，5 分

間静置した後，酢酸エチル抽出液を分取する．水層は更に酢

酸エチル 30 mL ずつで同様に 2 回抽出し，全酢酸エチル

抽出液を合わせ，水 10 mL ずつで 3 回洗った後，あらか

じめ酢酸エチルで潤した脱脂綿でろ過する．次に少量の酢酸

エチルで脱脂綿を洗い，洗液はろ液に合わせ，水浴上で空気

を送りながら濃縮して 1 ～ 2 mL とした後，水浴から下ろ

して更に空気を送りながら蒸発乾固する．

残留物に氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 1 滴）．

ただし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わる

ときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 55.77 mg C28H31NO5・CH4O3S

貯 法 容 器 密閉容器．

009300

メシル酸プリジノール
Pridinol Mesilate

C20H25NO・CH4O3S：391.52

本品を乾燥したものは定量するとき，メシル酸プリジノー

ル（C20H25NO・CH4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の微粉末で，わずかに特異なにおいがあり，

味は苦い．

本品はクロロホルムに溶けやすく，水又はエタノールにや

や溶けにくく，アセトンに溶けにくく，エーテル又は石油エ

ーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 5.0 ～ 6.0 である．

確認試験

（１）（１）本品の水溶液（1 → 500）1 mL にライネッケ

塩試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.1 g に水 5 mL を加えて溶かし，アンモニア

試液 2 mL を加えるとき，沈殿を生じる．沈殿をろ取し，

水洗後 105 °C で 1 時間乾燥するとき，その融点は 120 ～

121 °C である．

メシル酸ビトルテロール556
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（３） 本品 0.1 g を磁製るつぼに入れ，硝酸カリウム 0.3 g

を加えてよく混ぜ，注意して融解する．これに水 2 ～ 3

mL を加えて少し煮沸し，硝酸バリウム試液 1 mL を加え

るとき，乳白色の沈殿を生じる．

（４） 本品の水溶液（1 → 2500）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 251 ～

254 nm 及び 256 ～ 259 nm に吸収の極大を，262 ～ 265

nm に吸収の肩を示す．それぞれの極大波長における吸光度

を A1 及び A2 とするとき，A1/A2 は 0.85 ～ 0.89 である．

融 点 160 ～ 162 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g を水 5 mL に溶かすとき，液は

澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g にメタノール 30 mL を加えて

溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液として試験を行う．比較液はメタノール 30 mL，

希硝酸 6 mL，0.01 mol/L 塩酸 0.4 mL 及び水を加えて

50 mL とする．

（３） 硫酸塩 本品 0.5 g にメタノール 30 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし試験を行う．比較液はメタノール 30 mL，希

塩酸 1 mL，0.005 mol/L 硫酸 0.4 mL 及び水を加えて 50

mL とする．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.3 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 10 mL に溶かし，無水酢酸 40 mL を加え，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 39.152 mg C20H25NO・CH4O3S

貯 法 容 器 気密容器．

105611

メシル酸プロクロルペラジン
Prochlorperazine Mesilate

メタンスルホン酸プロクロルペラジン

C20H24CIN3S・2CH4O3S：566.15

本品を乾燥したものは定量するとき，メシル酸プロクロル

ペラジン（C20H24CIN3S・2CH4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品は水又は氷酢酸に極めて溶けやすく，メタノール又は

無水酢酸にやや溶けにくく，無水エタノール又はクロロホル

ムに溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

融点：約 242 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg を硫酸 5 mL に溶かすとき，液は赤色を

呈する．この液を加温するとき，濃赤紫色に変わる．

（２） 本品 0.1 g を水 5 mL に溶かし，硝酸 0.4 mL を加

えるとき，液は濃赤色を呈し，放置するとき，液の色は淡黄

色に変わる．

（３） 本品 0.1 g を水 5 mL に溶かし，8 mol/L 水酸化ナ

トリウム試液 1 mL を加えて振り混ぜ，クロロホルム 5

mL ずつで 3 回抽出する〔水層は（５）の試験に用いる〕．

クロロホルム抽出液を合わせ，水浴上で蒸発乾固する．残留

物にメタノール 10 mL を加え，加温して溶かし，この液を

50 °C に加温したピクリン酸のメタノール溶液（1 → 75）

30 mL に加えて 1 時間放置する．析出した結晶をろ取し，

少量のメタノールで洗った後，105 °C で 1 時間乾燥すると

き，その融点は 252 ～ 258 °C（分解）である．

（４） 本品の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 253 ～

257 nm 及び 304 ～ 310 nm に吸収の極大を示し，波長

275 ～ 279 nm に吸収の極小を示す．

（５）（３）の水層 2 mL をとり，塩酸を加えて酸性とし，

これに塩化バリウム試液 0.5 mL を加えても澄明で濁りを

生じない．残りの水層をるつぼに入れ，強過酸化水素水 5

滴を加えて蒸発乾固し，徐々に強熱して灰化する．冷後，残

留物に水 4 mL を加えて溶かし，希塩酸 1 mL を加え，塩

化バリウム試液 0.5 mL を加えるとき，白色の沈殿を生じ

る．

pH 本品 0.2 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 2.0 ～

3.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

澄明で，液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：0.01 mol/L ヨウ素液 1 mL に水を加えて 10

mL とする．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をメタノール 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にシクロヘキサン/アセトン/ジエチルアミン混液

（8：1：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板

を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射すると

き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，氷酢

メシル酸プロクロルペラジン 557
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酸 5 mL に溶かし，無水酢酸 45 mL を加え，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験

を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

100804

メシル酸ベンツトロピン
Benztropine Mesilate

メタンスルホン酸ベンツトロピン

C21H25NO・CH4O3S：403.53

本品を乾燥したものは定量するとき，メシル酸ベンツトロ

ピン（C21H25NO・CH4O3S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水又はクロロホルムに極めて溶けやすく，エタノー

ルに溶けやすく，酢酸エチルに極めて溶けにくく，エーテル

にほとんど溶けない．

本品はやや吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 1 mg に発煙硝酸 0.2 mL を加えるとき，液は

赤色を呈する．これを水浴上で蒸発乾固し，冷後，黄褐色の

残留物にアセトン 2 mL を加えて溶かすとき，液は黄色を

呈し，更に水酸化カリウム・エタノール試液 0.5 mL を加

えるとき，赤褐色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.2 g に水 15 mL を加えて溶かし，アンモニ

ア試液 5 mL を加え，酢酸エチル 10 mL ずつで 2 回抽出

する．全酢酸エチル抽出液を合わせ，無水硫酸ナトリウム 5

g を加えて 5 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液にヨウ化

メチル 0.5 mL を加え，30 分間放置した後，析出した結晶

をろ取し，酢酸エチル 50 mL ずつで数回洗い，105 °C で

5 時間乾燥するとき，その融点は 252 ～ 254 °C である．

（３） 本品 0.03 g に硝酸ナトリウム 0.1 g 及び無水炭酸ナ

トリウム 0.1 g を加えてよくかき混ぜ，徐々に強熱し，冷

後，残留物に希塩酸 2 mL 及び水 10 mL を加えて溶かし，

必要ならばろ過し，ろ液に塩化バリウム試液を加えるとき，

白色の沈殿を生じる．

融 点 141 ～ 145 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.06 g を精密に量り，水

25 mL を加えて溶かし，炭酸ナトリウム試液 5 mL を加え，

クロロホルム 10 mL ずつで 4 回抽出する．全クロロホル

ム抽出液を合わせ，水 10 mL で洗い，洗液はクロロホルム

5 mL で抽出し，前後のクロロホルム抽出液を合わせ，あら

かじめクロロホルムで潤した少量の脱脂綿を用いてろ過し，

脱脂綿はクロロホルム 5 mL で洗う．ろ液及び洗液を合わ

せ，0.01 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液で滴定する（指示

薬：メチルレッド試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

009308

メスタノロン
Mestanolone

C20H32O2：304.47

本品を乾燥したものは定量するとき，メスタノロン

（C20H32O2）97.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール又はエタノ

ールにやや溶けにくく，エーテルに溶けにくく，水にほとん

ど溶けない．

確認試験

（１） 本品 2 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

微黄色を呈する．この液に注意して水 2 mL を加えるとき，

液は淡黄色になる．

（２） 本品 0.05 g に酢酸セミカルバジド試液 3 mL を加

え，還流冷却器を付け，2 時間激しく煮沸する．冷後，生じ

た沈殿をろ取し，石油ベンジン 10 mL ずつで 4 回，次に

水 5 mL ずつで 4 回洗い，105 °C で 3 時間乾燥するとき，

その融点は 233 ～ 236 °C である．

（３） 本品及びメスタノロン標準品を乾燥し，赤外吸収スペ

クトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

のスペクトルとメスタノロン標準品のスペクトルを比較する

とき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の

吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋7 ～ ＋12°（乾燥後，0.4 g，クロロホル
ム 20 mL，100 mm）．

融 点 191 ～ 195 °C
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メスタノロン（C20H32O2）の量（mg）

＝ メスタノロン標準品の量（mg）×
HT

HS

N

N

O

CH3

H3C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，エタノール

20 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 20 mL とし，この

液 1 mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 10 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調
製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/アセトン

混液（2：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに硫酸を均等に噴霧して加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

ら得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.05 g を精密に量り，内部標準溶液として

プロゲステロン標準品のメタノール溶液（3 → 1000）を加

えて溶かし，正確に 25 mL とし，試料溶液とする．別にメ

スタノロン標準品をデシケーター（減圧，五酸化リン）で 4

時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，内部標準溶液を

加えて溶かし，正確に 25 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 8�L につき，次の条件でガスクロマト
グラフ法により試験を行い，それぞれの液の内部標準物質及

びメスタノロンのピーク高さを測定し，内部標準物質のピー

ク高さに対するメスタノロンのピーク高さの比 HT 及び HS

を求める．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 3 mm，長さ 100 cm のガラス管にジメチ

ルシリコンゴムを 149 ～ 177�m のジメチルジクロロ
シラン処理したガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 3

% の割合で被覆させたものを充てんする．

カラム温度：210 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分約 60 mL の一定量で，メスタノロン，内部標

準物質の保持時間が，それぞれ約 6 分及び約 11 分に

なるように調整する．

貯 法 容 器 気密容器．

009303

メタカロン
Methaqualone

C16H14N2O：250.30

本品を乾燥したものは定量するとき，メタカロン

（C16H14N2O）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに極めて溶けやすく，メタ

ノール又はエタノールにやや溶けやすく，エーテルにやや溶

けにくく，水にほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.01 g にエタノール 2 mL を加えて溶かし，

アルコール性 4―ジメチルアミノベンズアルデヒド試液 1

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱するとき，液は赤だいだ

い色を呈する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 224 ～ 228 nm，263 ～ 267 nm 及び 303 ～ 308 nm

に吸収の極大を示す．

融 点 114 ～ 118 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（３） アントラニル酸及び o―トルイジン 本品 0.50 g を

とり，メタノール/クロロホルム混液（1：1）を加えて溶か

し，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．別にアントラニ

ル酸 0.010 g にメタノール/クロロホルム混液（1：1）を加

えて溶かし，正確に 100 mL とし，アントラニル酸標準溶

液とする．また，o―トルイジン 0.050 g にメタノール/クロ

ロホルム混液（1：1）を加えて溶かし，正確に 100 mL と

し，この 5 mL を正確に量り，メタノール/クロロホルム混

液（1：1）を加えて正確に 50 mL とし，o―トルイジン標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

よって試験を行う．試料溶液，アントラニル酸標準溶液及び

o―トルイジン標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に水

飽和のエーテルを展開溶媒とし，約 10 cm 展開した後，薄

層板を風乾する．これに噴霧用 p―ジメチルアミノベンズア

ルデヒド試液を均等に噴霧した後，100 °C で 30 分間加熱

するとき，試料溶液から得たスポットは，それぞれの標準溶

液から得たスポットと同じ位置に認めないか，又は認めても

それよりも濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，80 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．
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0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 1.0196 mg Al2O3

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．た

だし，滴定の終点は液の紫色が青緑色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 25.030 mg C16H14N2O

貯 法 容 器 気密容器．

103929

メタケイ酸アルミン酸マグネシウム
Magnesium Aluminometasilicate

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，酸化アルミ

ニウム（Al2O3：101.96）29.1 ～ 35.5 % ，酸化マグネシウ

ム（MgO：40.30）11.4 ～ 14.0 % 及び二酸化ケイ素 SiO2 ：

60.08）29.2 ～ 35.6 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末又は粒で，におい及び味はない．

本品は水又はエタノールにほとんど溶けない．

本品 1 g を希塩酸 10 mL と加熱するとき，大部分溶け

る．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に薄めた硫酸（1 → 3）5 mL を加え，

白煙が発生するまで加熱し，冷後，水 20 mL を加えてろ過

する．残留物は確認試験（３）に用いる．ろ液にアンモニア

試液を加えて中性とし，生じた沈殿をろ過する．ろ液は確認

試験（２）に用いる．残留物に希塩酸を加えて溶かした液は

アルミニウム塩の定性反応を呈する．

（２） 確認試験（１）のろ液はマグネシウム塩の定性反応

（２）を呈する．

（３） 確認試験（１）の残留物を水 30 mL で洗い，メチレ

ンブルー溶液（1 → 10000）2 mL を加え，次に水 30 mL

で洗うとき，沈殿は青色を呈する．

純度試験

（１） 可溶性塩 本品 10.0 g に水 150 mL を加え，15 分

間よく振り混ぜながら穏やかに煮沸する．冷後，水を加えて

150 mL とし，遠心分離して得た澄明な液 75 mL をとり，

これに水を加えて 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶

液 25 mL をとり，水浴上で蒸発乾固し，更に 700 °C で 2

時間強熱するとき，その量は 0.020 g 以下である．

（２） アルカリ （１）の試料溶液 20 mL をとり，フェノ

ールフタレイン試液 2 滴及び 0.1 mol/L 塩酸 0.50 mL を

加えるとき，液は無色である．

（３） 塩化物 （１）の試料溶液 10 mL をとり，希硝酸 6

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.75 mL を加える

（0.053 % 以下）．

（４） 硫酸塩 （１）の試料溶液 2 mL をとり，希塩酸 1

mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験

を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL を加える

（0.480 % 以下）．

（５） 重金属 本品 1.0 g に水 20 mL 及び塩酸 3 mL を

加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物に希酢酸 2 mL 及び水

20 mL を加え，2 分間煮沸した後，ろ過し，残留物を水 5

mL ずつで 2 回洗う．ろ液及び洗液を合わせ，塩酸ヒドロ

キシルアミン 0.15 g を加え，沸騰するまで加熱する．冷後，

酢酸ナトリウム 0.15 g 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は塩酸 3 mL を水浴上

で蒸発乾固し，鉛標準液 3.0 mL，塩酸ヒドロキシルアミン

0.15 g，酢酸ナトリウム 0.15 g，希酢酸 2 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（30 ppm 以下）．

（６） 鉄 本品 0.20 g に希硝酸 8 mL を加えて 1 分間煮

沸し，冷後，水を加えて 50 mL とし，遠心分離する．上澄

液 25 mL を正確に量り，水を加えて 50 mL とし，過硫酸

アンモニウム 0.05 g 及びチオシアン酸アンモニウム試液 5

mL を加えて振り混ぜ，5 分間放置するとき，液の色は次の

比較液より濃くない．

比較液：鉄標準液 3.0 mL に希硝酸 4 mL 及び水を加え

て 50 mL とし，同様に操作する．

（７） ヒ素 本品 0.40 g に水 10 mL 及び硫酸 1 mL を

加え，よく振り混ぜる．冷後，これを検液とし，装置 A を

用いる方法により試験を行う（5 ppm 以下）．

乾燥減量 20.0 % 以下（1 g，110 °C，7 時間）．

制 酸 力 本品約 0.2 g を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

0.1 mol/L 塩酸 100 mL を正確に加え，密栓して 37±2 °C

で 1 時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 50 mL を正確に

量り，過量の塩酸を 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で pH

3.5 になるまで，よくかき混ぜながら滴定する．本品の換算

した乾燥物 1 g につき，0.1 mol/L 塩酸の消費量は 210

mL 以上である．

定 量 法

（１） 二酸化ケイ素 本品約 1 g を精密に量り，希塩酸

30 mL を加え，水浴上で蒸発乾固する．残留物を塩酸で潤

し，再び水浴上で蒸発乾固する．残留物に塩酸 8 mL を加

えてかき混ぜ，更に熱湯 25 mL を加えてかき混ぜる．静置

した後，上澄液を定量用ろ紙を用いてろ過し，残留物に熱湯

10 mL を加えてかき混ぜ，上澄液を傾斜してろ紙上に移し

てろ過する．更に残留物は同様に熱湯 10 mL ずつで 3 回

洗った後，残留物に水 50 mL を加え，水浴上で 15 分間加

熱する．残留物をろ紙上に移し，洗液が塩化物の反応を呈し

なくなるまで熱湯で洗い，残留物をろ紙とともに白金るつぼ

に入れ，強熱して灰化し，更に 775 ～ 825 °C で 1 時間強

熱する．冷後，質量を量り，二酸化ケイ素（SiO2）の量とす

る．

（２） 酸化アルミニウム 本品約 0.5 g を 100 mL の三角

フラスコに精密に量り，希塩酸 3.5 mL 及び水 30 mL を

加え，水浴上で 15 分間加熱する．更に塩酸 3.5 mL を加

え，水浴上で 10 分間加熱する．冷後，250 mL のメスフラ

スコに移し，三角フラスコは水で洗い，洗液及び水を加えて

250 mL とする．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液と

する．試料溶液 20 mL を正確に量り，0.02 mol/L エチレ

ンジアミン四酢酸二ナトリウム液 20 mL を正確に加え，

pH 4.8 の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 8 mL 及び水 20

mL を加えた後，5 分間煮沸し，冷後，エタノール 50 mL

を加え，0.02 mol/L 酢酸亜鉛液で滴定する（指示薬：ジチ

ゾン試液 2 mL）．ただし，滴定の終点は液の淡暗緑色が淡

赤色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行う．
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0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.8061 mg MgO

O

H3C H

HO
H3C

CO

F H

CH3

OH

CH2OOC

SO3Na

メタスルホ安息香酸デキサメタゾンナトリウム

（C29H32FNaO9S）の量（mg）

＝ メタスルホ安息香酸デキサメタゾンナトリウム

標準品の量（mg）

×
AT
AS

（３） 酸化マグネシウム 定量法（２）の試料溶液 50 mL

を正確に量り，水 50 mL 及びトリエタノールアミン溶液

（1 → 2）10 mL を加え，よく振り混ぜた後，pH 10.7 のア

ンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 5 mL を加え，0.02

mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウム液で滴定する

（指示薬：エリオクロムブラック T・塩化ナトリウム指示薬

0.04 g）．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が 30 秒間持続

する青色を呈するときとする．

貯 法 容 器 気密容器．

101742

メタスルホ安息香酸デキサメタゾン
ナトリウム
Dexamethasone Sodium m―Sulfobenzoate

C29H32FNaO9S：598.61

本品を乾燥したものは定量するとき，メタスルホ安息香酸

デキサメタゾンナトリウム（C29H32FNaO9S）97.0 ～ 103.0

% を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールに溶けやすく，水又はエタノールに溶け

にくく，エーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

融点：約 260 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 2 mg をエタノール 40 mL に溶かし，2，6 ―ジ―

第三ブチル―p―クレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナトリウ

ム試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20 分

間加熱するとき，液は緑色を呈する．

（２） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 234

～ 238 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及びメタスルホ安息香酸デキサメタゾンナトリウ

ム標準品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルとメタスルホ

安息香酸デキサメタゾンナトリウム標準品のスペクトルを比

較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の

強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認め

るときは，本品及びメタスルホ安息香酸デキサメタゾンナト

リウム標準品をエタノールに溶かした後，エタノールを蒸発

し，残留物につき，同様の試験を行う．

（５） 本品 1.0 g を少量の硫酸で潤し，徐々に加熱して灰

化する．冷後，残留物を水 5 mL に溶かし，必要ならばろ

過するとき，液はナトリウム塩の定性反応を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋130 ～ ＋140°（乾燥後，0.05 g，水，10
mL，100 mm）．

pH 本品 0.10 g に水 20 mL を加え，加温して溶かし，冷却

した液の pH は 5.0 ～ 8.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 20 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 他のステロイド 本品 0.020 g をエタノール 10 mL

に溶かし，試料溶液とする．この液 3 mL を正確に量り，

エタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポッ

トする．次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（3：1：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液

から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

ポットより濃くない．

乾燥減量 4.5 % 以下（0.2 g，105 °C，3 時間）．

定 量 法 本品及びメタスルホ安息香酸デキサメタゾンナトリ

ウム標準品を乾燥し，その約 0.02 g ずつを精密に量り，そ

れぞれを水に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5

mL ずつを正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，

試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 236 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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104135

メタルビタール
Metharbital

C9H14N2O3：198.22

本品を乾燥したものは定量するとき，メタルビタール

（C9H14N2O3）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい

があり，味はない．

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノール又はエーテルにやや溶けにくく，水に極

めて溶けにくい．

本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.15 g に水酸化ナトリウム溶液（1 → 125）5

mL を加え，2 分間振り混ぜて溶かす．この液 1 mL に硝

酸銀試液 0.5 mL を加えるとき，白色の沈殿を生じ，これ

にアンモニア試液 0.2 mL を加えるとき，沈殿は溶ける．

（２） 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液（1 → 100000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 243 ～ 247 nm に吸収の極大を示す．

融 点 151 ～ 155 °C

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 0.5 g にメタノール 15 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.40 mL にメタノール 15 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.038 % 以下）．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，水酸

化ナトリウム溶液（1 → 250）を加えて溶かし，正確に 50

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 250）を加えて正確に 50 mL とする．この液

2 mL を正確に量り，水酸化ナトリウム溶液（1 → 250）を

加えて正確に 20 mL とし，試料溶液とする．試料溶液につ

き，水酸化ナトリウム溶液（1 → 250）を対照とし，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 244 nm 付近にお

ける吸収の極大波長で吸光度 A を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

104213

メチアジン酸
Metiazinic Acid

C15H13NO2S：271.33

本品を乾燥したものは定量するとき，メチアジン酸

（C15H13NO2S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄色の粉末で，におい及び味はなく，あとに

刺激感を残す．

本品はアセトン，クロロホルム又はジクロルメタンに溶け

やすく，メタノール，エタノール，エーテル又は無水酢酸に

やや溶けやすく，水にはほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 5 mL を加えて溶かすとき，液は

紅色を呈し，放置するとき，徐々に濃赤色となる．この液 2

mL をとり直火で加熱するとき，液は暗赤色となる．

別にこの液 2 mL をとり，重クロム酸カリウム試液 1 滴

を加えるとき，液は濃黄緑色を経て帯赤褐色を呈する．

（２） 本品 0.02 g にエタノール 2 mL 及び水 1 mL を加

えて溶かし，塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，帯紫桃色

の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.1 g に希水酸化ナトリウム試液 4 mL を加え

て溶かし，水 6 mL 及び塩化カルシウム溶液（1 → 100）1

mL を加えるとき，黄白色の沈殿を生じる．

（４） 本品のエタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 253 ～ 256 nm 及び 307 ～ 317 nm に吸収の極大を示

し，波長 276 ～ 284 nm に吸収の極小を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法によりスペクトルを測定するとき，波数 3050

cm－1，1700 cm－1，1588 cm－1 及び 753 cm－1 付近に吸収を

認める．

融 点 143 ～ 146 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にアセトン 5 mL を加えて溶かす

とき，液は微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 30 mL を加え，ときどき

振り混ぜながら 30 分間放置した後，セルロースメンブラン

フィルター（0.45�m）を用いてろ過する．ついで残留物及
び容器に水 10 mL を加えて洗い，ろ過する．ろ液及び洗液

を合わせ，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸

0.20 mL を加える（0.007 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，水 25 mL を加え，と

きどき振り混ぜて 30 分間放置した後，ガラスフィルター

（G 4）を用いてろ過する．ついで残留物及び容器に水 10
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 27.133 mg C15H13NO2S

N
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mL を加えて洗い，ろ過する．ろ液及び洗液を合わせ，希塩

酸 1 mL 及びエタノール 10 mL を加え，水で 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.005

mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.019 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.5 mL を加える（15

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，アセトンを加えて溶

かし，10 mL とし，試料溶液とする．別に薄層クロマトグ

ラフ用 5 ―オキソ―10 ―メチル―2―フェノチアジニル酢酸 5

mg をとり，アセトンを加えて溶かし，50 mL とし標準溶

液とする．

この液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にベ

ンゼン/酢酸エチル/ギ酸混液（14：5：1）を展開溶媒として

約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに過塩素酸

溶液（1 → 2）を均等に噴霧し，110 °C で加熱するとき，

試料溶液から得たスポットは赤色を呈し，単一か，又は他に

認めても標準溶液から得たスポットと同一の Rf 値を示し，

また，そのスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，五酸化リ

ン，4 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，アセ

トン 100 mL 及び水 20 mL を加えて溶かし，窒素気流中

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．

別にアセトン 100 mL に水 20 mL を加えた液につき，同

様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104150

メチクロチアジド
Methyclothiazide

C9H11Cl2N3O4S2：360.24

本品を乾燥したものは定量するとき，メチクロチアジド

（C9H11Cl2N3O4S2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない．

本品はアセトンに溶けやすく，メタノール又はエタノール

に溶けにくく，水に極めて溶けにくく，エーテル又はクロロ

ホルムにほとんど溶けない．

融点：約 220 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg をとり，ギ酸ナトリウム試液 2 滴を加え，

直火で穏やかに加熱して蒸発した後，更に内容物が炭化し始

めるまで加熱する．冷後，薄めた硫酸（1 → 2）5 滴を加え，

フェリシアン化第二鉄試液で潤したろ紙で管口を覆い，試験

管を直火で加熱するとき，発生するガスは，ろ紙を青変する．

（２） 本品 0.01 g に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加え

て溶かし，2 分間直火で加熱する．冷後，希硝酸 3 mL 及

び硝酸銀試液 1 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．ま

た，本品 5 mg にクロモトロプ酸試液 5 mL を加えて 5

分間放置するとき，液は紫色を呈しない．

（３） 本品 0.1 g に炭酸ナトリウム溶液（1 → 5）5 mL

を加えて，注意して融解するとき，発生するガスは潤した赤

色リトマス紙を青変する．冷後，水 5 mL を加えてかき混

ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL をとり，強過酸化水素水 3 滴，

薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び塩化バリウム試液 0.5 mL

を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 200000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 223 ～ 227 nm 及び 265 ～ 269 nm に吸収の極大を示

し，波長 240 ～ 244 nm に吸収の極小を示す．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液はアセトン 30 mL，0.01

mol/L 塩酸 1.0 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする（0.036 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g にアセトン 30 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液はアセトン 30 mL，希塩

酸 1 mL，0.005 mol/L 硫酸 1.0 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） 4―アミノ― 6 ―クロロ―N 3―メチル―m―ベンゼンジスル

ホンアミド 本品約 0.5 g を精密に量り，メタノールを加

えて必要ならば加温して溶かし，冷後，更にメタノールを加

えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に，4―アミ

ノ― 6 ―クロロ―N 3―メチル― m ―ベンゼンジスルホンアミド約

0.1 g を精密に量り，メタノールを加えて溶かし，正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液それぞれ 1 mL を正確に量り，25 mL のメス

フラスコに入れ，1 mol/L 塩酸試液 5 mL 及び亜硝酸ナト

リウム溶液（1 → 1000）1 mL を正確に加えて混和し，5

分間放置する．スルファミン酸アンモニウム溶液（1 →

200）2 mL を正確に加え，時々振り混ぜながら 5 分間放置

する．N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩溶液（1 →

1000）1 mL 及び酢酸ナトリウム溶液（17 → 125）10 mL

を正確に加え，更に水を加えて正確に 25 mL とした液につ

き，メタノールを用いて同様に操作した液を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 525 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

メチクロチアジド 563



4―アミノ― 6 ―クロロ―N 3―メチル― m ―

ベンゼンジスルホンアミド（C7H10ClN3O4S2）の量（mg）

＝ 4―アミノ― 6 ―クロロ―N 3―メチル― m―ベンゼン

ジスルホンアミドの量（mg）×
AT
AS
× 0.1

H
N O

O

H3C

H

C2H5

C2H5

0.1 mol/L アルカリ性フェリシアン化カリウム液 1 mL

＝ 9.162 mg C10H17NO2

CH CH CH3

OH N CH3

CH3

CO

SO2
NH

4―アミノ― 6 ―クロロ―N 3―メチル―m―ベンゼンジスルホンア

ミドの量（%）は 1.0 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（0.5 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，250

mL のフラスコに入れ，水酸化カリウム・メタノール溶液

（1 → 20）40 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 1

時間加熱する．冷後，還流冷却器を水 20 mL 及びメタノー

ル 20 mL で 2 回洗い，洗液はフラスコ中に合わせる．氷

酢酸 10 mL を加え，0.1 mol/L 硝酸銀で紅色を呈するまで

滴定する．（指示薬：エオシン試液 2 滴）．

0.1 mol/L 硝酸銀 1 mL ＝ 36.024 mg C9H11Cl2N3O4S2

貯 法 容 器 密閉容器．

009307

メチプリロン
Methyprylon

C10H17NO2：183.25

本品を乾燥したものは定量するとき，メチプロリン

（C10H17NO2）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，特異なにおいがあり，

味は極めて苦い．

本品はエタノール又はクロロホルムに極めて溶けやすく，

エーテルに溶けやすく，水にやや溶けやすい．

確認試験

（１） 本品 0.05 g に水 5 mL を加えて溶かし，水酸化ナ

トリウム試液 2 mL を加えて振り混ぜた後，フェリシアン

化カリウム試液 0.5 mL を加えて紫外線（主波長 365

nm）下で観察するとき，液は緑色の蛍光を発する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 500）につき，紫外可視

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

294 ～ 298 nm に吸収の極大を示し，波長 252 ～ 256 nm

に吸収の極小を示す．

融 点 74.0 ～ 77.5 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にエタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g にエタノール 10 mL を加え

て溶かし，試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグ

ラフ法によって試験を行う．試料溶液 10�L を薄層クロマ

トグラフ用シリカゲルを用いて，調整した薄層板にスポット

する．次にクロロホルム/アセトン混液（7：3）を展開溶媒

として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに過

マンガン酸カリウム試液を均等に噴霧し，105 °C で 5 分間

加熱するとき，黄色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，8 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，水 60

mL 及び水酸化カリウム試液 10 mL を加えて溶かし，0.1

mol/L アルカリ性フェリシアン化カリウム液で滴定する

（電位差滴定法）．ただし，滴加速度は予想される終点の 1

～ 2 mL 手前から 0.2 mL ずつを加え，正確に 3 分間後

の電位を読む．

貯 法 容 器 気密容器．

101981

dl ―メチルエフェドリンサッカリン塩
dl ―Methylephedrine Saccharinate

C11H17NO・C7H5NO3S：362.44

本品を乾燥したものは定量するとき，dl ―メチルエフェド

リン（C11H17NO：179.26）48.5 ～ 50.0 % 及びサッカリン

（C7H5NO3S：183.18）49.5 ～ 51.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は初め甘く，後に苦い．

本品は水，エタノール又はアセトンに溶けやすく，氷酢酸

にやや溶けにくく，エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 30）1 mL に硫酸銅試液 0.2

mL 及び水酸化ナトリウム溶液（1 → 5）2 mL を加えると

き，液は青紫色を呈する．この液にエーテル 2 mL を加え，

よく振り混ぜて放置するとき，エーテル層は赤紫色，水層は

青色となる．

（２） 本品の水溶液（1 → 30）30 mL に塩酸 1 mL を加

えるとき，白色の結晶性の沈殿を生じる．沈殿をろ取し，水

5 mL ずつで 2 回洗った後，105 °C で 2 時間乾燥すると

き，その融点は 226 ～ 230 °C である．

融 点 129 ～ 132 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 30 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 液性 （１）の液は中性である．

（３） 重金属 本品 2.0 g を水 40 mL に溶かし，1 mol/L

塩酸試液 2 mL 及び水を加えて 60 mL とし，器壁をガラ

ス棒でこすり，結晶を析出させる．1 時間放置した後，乾燥

ろ紙を用いてろ過し，初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液

30 mL をとり，アンモニア試液で中和した後，希酢酸 2

mL及び水を加えて50mLとする．これを検液とし，試験
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0.1 mol/L ナトリウムメトキシド液 1 mL

＝ 18.318 mg C7H5NO3S

H3CSCH2CH2CHCOOH

CH3 NH2

+
Cl

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 19.970 mg C6H14ClNO2S

N

H3C CH3

CH2OOC C

OH
+

CH3SO4

を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に希酢酸 2 mL 及び水

を加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（４） 安息香酸塩又はサリチル酸塩 本品の水溶液（1 →

30）10 mL に酢酸 5 滴及び塩化第二鉄試液 3 滴を加える

とき，沈殿を生じない．また，液は紫色を呈しない．

（５） 硫酸呈色物 本品 0.20 g をとり，試験を行う．48

～ 50 °C で 10 分間放置するとき，液の色は，色の比較液

A より濃くない．

乾燥減量 2.0 % 以下（1 g，100 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） dl ―メチルエフェドリン 本品を乾燥し，その約 0.6

g を精密に量り，氷酢酸 50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩

素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 17.926 mg C11H17NO

（２） サッカリン 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に

量り，アセトン 50 mL に溶かし，0.1 mol/L ナトリウムメ

トキシド液で滴定する（指示薬：チモールブルー・ジメチル

ホルムアミド試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補正

する．

貯 法 容 器 密閉容器．

009312

メチルメチオニンスルホニウム
クロライド
Methylmethioninesulfonium Chloride

C6H14ClNO2S：199.70

本品を乾燥したものは定量するとき，メチルメチオニンス

ルホニウムクロライド（C6H14ClNO2S）98.5 ～ 102.0 % を

含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがある．

本品は水に極めて溶けやすく，無水エタノール，アセトン

又はエーテルにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 4.0 ～ 5.0 である．

本品の水溶液（1 → 50）は旋光性を示さない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，1 分間加熱するとき，液は青紫色を呈す

る．

（２） 本品の水溶液（1 → 50）は塩化物の定性反応（２）

を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） メチオニン 本品 0.10 g を水 5 mL に溶かし，水

酸化ナトリウム試液 2 mL を加えてよく振り混ぜ，ニトロ

プルシドナトリウム試液 0.3 mL を加え，よく振り混ぜ，

35 ～ 40 °C の水浴中で 10 分間放置する．次いで氷水中で

2 分間冷却し，この液に希塩酸 2 mL を加えて振り混ぜる

とき，液は赤だいだい色を呈しない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，水 70 mL

及び 0.1 mol/L 塩酸 1 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 水

酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．ただし，第

1 変曲点と第 2 変曲点の間の 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム

液の消費量より求める．

貯 法 容 器 気密容器．

009313

メチル硫酸ベボニウム
Bevonium Methylsulfate

C23H31NO7S：465.56

本品を乾燥したものは定量するとき，メチル硫酸ベボニウ

ム（C23H31NO7S）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品は水，メタノール又はジメチルホルムアミドに溶けや

すく，エタノールにやや溶けやすく，アセトンに溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）1 mL に硫酸 1 mL を加え

るとき，液は赤色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）2 mL に塩酸ヒドロキシル

アミン試液＊ 2 mL 及び水酸化ナトリウム試液 1 mL を加

え，よく振り混ぜた後，1 mol/L 塩酸試液 6 mL 及び塩化

第二鉄試液 0.5 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（３） 本品の水溶液（1 → 40）4 mL にネスラー試液 2 ～

3 滴を加えるとき，黄色綿状の沈殿を生じる．

（４） 本品 0.1 g に水酸化ナトリウム 0.4 g 及びエタノー

ル 2 mL を加え，蒸発したエタノールを補いながら水浴中
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メチル硫酸ベボニウム（C23H31NO7S）の量（mg）

＝ メチル硫酸ベボニウム標準品の量（mg）×
AT
AS

H

OOC

H

HH

H

H3CN+CH3O
CH3SO4C

H

CH2OH

で 30 分間加熱した後，水 10 mL を加える．冷後，塩酸を

加えて酸性とし，塩化バリウム試液 2 滴を加えるとき，白

色の沈殿を生じる．

（５） 本品の水溶液（1 → 5000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 257 ～

259 nm に吸収の極大を示す．

（６） 本品及びメチル硫酸ベボニウム標準品を乾燥し，赤外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行

い，本品のスペクトルとメチル硫酸ベボニウム標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトル

に差を認めるときは，本品及びメチル硫酸ベボニウム標準品

をアセトンに溶かした後，アセトンを蒸発し，残留物につき，

同様の試験を行う．

融 点 133 ～ 136 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL を加える（0.019 % 以下）．

（４） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） ピリジン 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム溶液（1

→ 10）10 mL を加えて溶かし，加熱するとき，ピリジン臭

を発しない．また，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を

青変しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びメチル硫酸ベボニウム標準品を乾燥し，そ

の約 0.25 g ずつを精密に量り，それぞれに水を加えて溶か

し，正確に 200 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 2.5 mL ずつを正確に量り，共栓遠

心沈殿管に入れ，チオシアン酸コバルト試液 10 mL を正確

に加えて混和し，クロロホルム 15 mL を正確に加えて 10

分間振り混ぜた後，遠心分離する．それぞれの上層を除き，

下層のクロロホルム液につき，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 620 nm における吸光度 AT 及び AS を

測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

104400

メチル硫酸 N ―メチルスコポラミン
N ―Methylscopolamine Methylsulfate

C19H27NO8S：429.48

本品を乾燥したものは定量するとき，メチル硫酸 N ―メチ

ルスコポラミン（C19H27NO8S）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は苦い．

本品は水に極めて溶けやすく，氷酢酸，メタノール又はジ

メチルホルムアミドに溶けやすく，エタノールにやや溶けに

くく，アセトンに溶けにくく，クロロホルムに極めて溶けに

くい．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は 4.0 ～ 6.0 である．

融点：173 ～ 177 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 1 mg に発煙硝酸 3 滴を加えて，水浴上で蒸発

乾固し，冷後，残留物にジメチルホルムアミド 1 mL を加

えて溶かし，テトラエチルアンモニウムヒドロキシド溶液

（1 → 4）5 ～ 6 滴を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 250 ～

252 nm，256 ～ 258 nm 及び 262 ～ 264 nm に吸収の極

大を示す．

（３） 本品 0.02 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を加えてよく混

ぜ，加熱して融解する．融解物に水 10 mL を加え塊が崩壊

するまで煮沸した後ろ過する．ろ液に臭素試液 2 滴を加え

て煮沸し，塩酸を加えて酸性とし，更に煮沸して臭素を除い

た液は硫酸塩の定性反応を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：－20.0 ～ －23.0°（乾燥後，0.5 g，水 25 mL，

100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノール 10 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．この液につき薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液 5�L を薄層クロ
マトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

し，風乾する．次にメタノール/1 mol/L 塩酸混液（9：1）

を展開溶媒とし約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，だいだ

い赤色の単一のスポットを認め，これと異なる位置にスポッ

トを認めない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

メチル硫酸 N ―メチルスコポラミン566



S

N

CH2CHN

CH3
CH3

CH3

HOOC

HO CH2 OH

COOH

2

0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 21.427 mg C34H40N4S2・C15H12O6

OCH3

OCH2CHCH2OCONH2

OH

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） イオン交換樹脂 強塩基性陰イオン交換樹脂（100 ～

200 メッシュ）50 g をとり，2 mol/L 塩酸 500 mL を加

えて 16 時間放置した後，上澄液を除き，次に洗液が酸性を

示さなくなるまで水洗する．

（２） クロマトグラフ柱 内径約 10 mm，長さ約 20 cm

のクロマトグラフ管を用い，これにイオン交換樹脂を流し込

み約 6 cm の層とする．

（３） 操作法 本品を乾燥し，その 0.5 g を精密に量り，

水 10 mL を加えて溶かし，クロマトグラフ柱に入れる．1

分間 1 mL の流速で流出させ，更にクロマトグラフ柱を水

10 mL ずつで 5 回洗い，流出液及び洗液を合わせる．この

液を 40 °C の水浴中で水を減圧留去し，残留物に非水滴定

用氷酢酸 15 mL を加えて溶かした後，無水酢酸 35 mL を

加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．別

に，非水滴定用氷酢酸 15 mL 及び無水酢酸 35 mL をとり，

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 42.95 mg C19H27NO8S

貯 法 容 器 気密容器．

105620

メチレンジサリチル酸プロメタジン
Promethazine Methylenedisalicylate

C34H40N4S2・C15H12O6：857.09

本品を乾燥したものは定量するとき，メチレンジサリチル

酸プロメタジン（C34H40N4S2・C15H12O6）98.0 % 以上を含む．

性 状

本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は氷酢酸に溶けやすく，メタノール又はアセトンに溶

けにくく，エタノールに極めて溶けにくく，水又はエーテル

にほとんど溶けない．

本品は光によって着色する．

融点：約 211 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg を硫酸 5 mL に溶かすとき，液は紅色を

呈し，放置するとき，徐々に濃赤色となる．この液を直火で

加熱するとき，液は褐色を経て赤紫色となる．

（２） 本品 0.05 g を希塩酸 1 mL に溶かし，水 10 mL

を加えて振り混ぜ，エーテル 20 mL で抽出する．この水層

に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて振り混ぜ，エーテ

ル 20 mL で抽出する．エーテル抽出液を水 10 mL で 2

回洗った後，水浴上で蒸発乾固する．残留物にメタノール 2

mL を加えて溶かし，この液を 50 °C に加温したピクリン

酸のメタノール溶液（1 → 25）1 mL に加えて 1 時間放置

する．析出した結晶をろ取し，少量のメタノールで洗った後，

デシケーター（減圧，シリカゲル）で 2 時間乾燥するとき，

その融点は 158 ～ 162 °C（分解）である．

（３）（２）のエーテル層をとり，水 10 mL で 2 回洗った

後，水浴上で蒸発乾固し，残留物をエタノール 5 mL に溶

かし，塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は黒紫色を呈

する．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.20 g をメタノール/ジエチルアミン混液

（19：1）10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL

を正確に量り，メタノール/ジエチルアミン混液（19：1）を

加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にシクロヘキサン/アセトン/ジエチルアミン混液（8：1：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得たプロメタジン（Rf 値約 0.55）及びメチレン

ジサリチル酸（原点）のスポット以外のスポットは，標準溶

液から得たプロメタジンのスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法

本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，氷酢酸 20

mL に溶かし，アセトン 20 mL を加え，0.05 mol/L 過塩

素酸で滴定する（指示薬：ブロムクレゾールグリン・塩化メ

チルロザニリン試液 4 滴）．ただし，滴定の終点は液の赤紫

色が鮮やかな青紫色に変わるときとする．同様の方法で空試

験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

009314

メトカルバモール
Methocarbamol

C11H15NO5：241.24

本品を乾燥したものは定量するとき，メトカルバモール

（C11H15NO5）98.0 ～ 101.5 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，味は苦い．

本品はメタノールに溶けやすく，エタノールにやや溶けや

すく，水又はエーテルに溶けにくい．

メトカルバモール 567



メトカルバモール（C11H15NO5）の量（mg）

＝ メトカルバモール標準品の量（mg）×
QT

QS

N

H
N

CH3

CH3

O

Cl

H2NO2S

確認試験

（１） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変

する．

（２） 本品のエタノール溶液（1 → 25000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

273 ～ 275 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3440 cm―1，3310

cm－1，1670 cm－1，1605 cm－1，1500 cm－1，1250 cm－1，

1220 cm－1，770 cm－1，745 cm－1 及び 725 cm－1 付近に吸

収を認める．

pH 本品 1.0 g を水 50 mL に加温して溶かし，冷却した液

の pH は 4.5 ～ 8.0 である．

融 点 93.5 ～ 97.5 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 50 mL に加温して溶かすと

き，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に水 40 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L

塩酸 0.40 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g に水 25 mL を加え，加温して

溶かし，冷後，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL に希酢酸 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g を移動相 50 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のメトカルバモール以

外のピークの合計面積は，標準溶液のメトカルバモールのピ

ーク面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量，カラムの選

定及び面積測定範囲は定量法の操作条件を準用する．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，60 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品及びメトカルバモール標準品を乾燥し，その約

0.1 g ずつを精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確

に 50 mL とする．この液 10 mL ずつを正確に量り，内標

準溶液 5 mL ずつを正確に加えた後，移動相を加えて 50

mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するメトカルバ

モールのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 p―アミノアセトフェノンのメタノール溶液（1

→ 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：274 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 25 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：pH 4.5 のリン酸塩緩衝液/メタノール混液（3：

1）

流量：メトカルバモールの保持時間が約 15 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：メトカルバモール及びグアイフェネシン

0.05 g ずつを移動相 50 mL に溶かす．この液 10�L
につき，上記の条件で操作するとき，グアイフェネシン，

メトカルバモールの順に溶出し，その分離度が 2.0 以

上のものを用いる．

面積測定範囲：メトカルバモールの保持時間の 0.5 以上

からメトカルバモールの保持時間までの範囲

貯 法 容 器 気密容器．

108241

メトラゾン
Metolazone

C16H16ClN3O3S：365.83

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，メトラゾン

（C16H16ClN3O3S）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状

本品は白色～微黄白色の粉末である．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，ピリジンにや

や溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，エタノールに

溶けにくく，水又はエーテルにほとんど溶けない．

融点：252 ～ 264 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 10000）2 mL に紫外線

（主波長 365 nm）を照射するとき，液は青色の蛍光を発す

る．この液 1 mL に希硫酸 1 mL を加え，同様に照射する

とき，液は黄緑色の蛍光を発する．

（２） 本品 0.1 g に炭酸ナトリウム 0.5 g を加えてかき混

ぜ，注意して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リト

マス試験紙を青変する．冷後，融解物をガラス棒で砕き，水

10 mL を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液 4 mL に強過酸

化水素水 4 滴，薄めた塩酸（1 → 5）10 mL 及び塩化バリ

ウム試液 4 ～ 5 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３）（２）のろ液 4 mL に希硝酸 5 mL 及び硝酸銀試液

3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（４） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 234 ～ 238 nm 及び 342 ～ 346 nm に吸収の極大を示

メトラゾン568



0.1 mol/L テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 1 mL

＝ 36.583 mg C16H16ClN3O3S
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し，269 ～ 273 nm に吸収の肩を示し，298 ～ 302 nm に

吸収の極小を示す．

（５） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3370 cm－1，3290

cm－1，1656 cm－1，1610 cm－1，1515 cm－1，1331 cm－1，

1229 cm－1，1163 cm－1，1009 cm－1 及び 959 cm－1 付近に

吸収を認める．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.5 g をジメチルホルムアミド 40 mL

に溶かし，希硝酸 6 mL 及びジメチルホルムアミドを加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.01 mol/L 塩酸 0.90 mL に希硝酸 6 mL 及びジメチルホ

ルムアミドを加えて 50 mL とする（0.021 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を用いる（15

ppm 以下）．

（３） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.060 g をメタノール 20 mL に溶かし，試料

溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のメトラゾン以外のピ

ーク合計面積は，標準溶液のメトラゾンのピーク面積より大

きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：50 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール混液（37：13）を移動相 A とし，

水/メタノール混液（17：8）を移動相 B とする．試料

注入後 9 分間は移動相 A を送液し，9 分後から次の

9 分間は移動相 A から移動相 B への直線濃度勾配制

御により送液し，その後は移動相 B を送液する．

流量：メトラゾンの保持時間が約 14 分になるように調整

する．

カラムの選定：本品 0.03 g 及びパラオキシ安息香酸メチ

ル 0.01 g を移動相 A 100 mL に溶かす．この液 20

�L につき，上記の条件で操作するとき，パラオキシ安
息香酸メチル，メトラゾンの順に溶出し，その分離度が

9 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たメトラゾンのピーク
高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からメトラゾンの保持時

間の約 2 倍の範囲

乾燥減量 0.20 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.3 g を精密に量り，ピリジン 50 mL に

溶かし，窒素気流中で 0.1 mol/L テトラブチルアンモニウ

ムヒドロキシド液で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108242

メトリザミド
Metrizamide

C18H22I3N3O8：789.10

本品を乾燥したものは定量するとき，メトリザミド

（C18H22I3N3O8）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水又はジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，

メタノール又はエタノールに溶けやすく，アセトニトリルに

溶けにくく，エーテル，クロロホルム，石油エーテル又はヘ

キサンにほとんど溶けない．

本品は 0.1 mol/L 塩酸試液又は炭酸水素ナトリウム試液

に溶ける．

本品は吸湿性である．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に塩酸 5 mL を加え，水浴中で 5 分間

加熱した液は芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）2 ～ 5 滴をフェーリング試

液 5 mL に加えて煮沸するとき，赤色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.1 g をとり，直火で加熱するとき，紫色のガ

スを発生する．

（４） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 1650 cm－1，1532

cm－1，1504 cm－1，1389 cm－1，1371 cm－1，1259 cm－1 及び

1031 cm－1 付近に吸収を認める．

旋 光 度 〔α〕20D：＋17.5 ～ ＋18.8°（乾燥後，0.5 g，0.1 mol/L
塩酸試液，10 mL，2 時間放置後，100 mm）．

pH 本品 3.5 g に炭酸水素ナトリウム溶液（1 → 20000）を

加えて溶かし，10 mL とした液の pH は 6.9 ～ 7.9 であ

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 芳香族第一アミン 本品 0.20 g に水 15 mL を加え

て溶かし，5 分間冷却する．5 mol/L 塩酸試液 1.25 mL 及

び亜硝酸ナトリウム溶液（1 → 50）1 mL を加えて振り混

ぜた後，4 分間冷却する．次にスルファミン酸アンモニウム

溶液（1 → 25）1 mL を加えて振り混ぜ，1 分間放置した

メトリザミド 569
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後，N ―1―ナフチルエチレンジアミン二塩酸試液 1 mL 及び

水を加えて正確に 25 mL とする．この液につき，同様に操

作して得た空試験液を対照とし，波長 495 nm における吸

光度を測定するとき，0.21 以下である．

（３） 可溶性ハロゲン化物 本品 1.5 g をとり，塩化物試

験法により操作し，試験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩

酸 0.25 mL を加える．

（４） ヨウ素 本品 0.20 g に水 4 mL 及び 0.5 mol/L 硫

酸試液 0.5 mL を加えて溶かし，クロロホルム 5 mL を加

えてよく振り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は無色で

ある．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

乾燥減量 6.0 % 以下（0.5 g，105 °C，5 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，けん

化フラスコに入れ，水酸化ナトリウム試液 40 mL を加えて

溶かし，亜鉛末 1 g を加え，還流冷却器を付けて 30 分間

煮沸し，冷後，ろ過する．フラスコ及びろ紙を水 50 mL で

洗い，洗液は先のろ液に合わせる．この液に氷酢酸 5 mL

を加え，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定する（電位差滴定法）．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 26.303 mg C18H22I3N3O8

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104219

メトリゾ酸
Metrizoic Acid

C12H11I3N2O4：627.94

本品を乾燥したものは定量するとき，メトリゾ酸

（C12H11I3N2O4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い．

本品はジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，メタノー

ルに溶けにくく，水又はエタノールに極めて溶けにくく，エ

ーテルにほとんど溶けない．

本品はアンモニア試液，水酸化ナトリウム試液又は炭酸水

素ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって徐々に着色する．

確認試験

（１） 本品 0.5 g をとり，直火で加熱するとき，紫色のガ

スを発生する．

（２） 本品 0.5 g に炭酸水素ナトリウム試液 10 mL を加

えるとき，泡立ってガスを発生し溶ける．

（３） 本品の 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム試液溶液（1 →

125000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 238 ～ 242 nm に吸収の極大を示

す．

（４） 本品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その 2 mg をとり，

赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定

するとき，波数 3180 cm－1，1714 cm－1，1643 cm－1，1617

cm－1，1390 cm－1 及び 1373 cm－1 付近に吸収を認める．

純度試験

（１） 溶状 本品 2.0 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL

を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 芳香族第一アミン 本品 0.10 g を 25 mL のメスフ

ラスコにとり，ジメチルホルムアミド 5 mL を加えて溶か

し，更に水 5 mL を加え，よく振り混ぜた後，氷水中に 5

分間放置する．これに希塩酸 1 mL を加えてよく振り混ぜ，

亜硝酸ナトリウム溶液（1 → 50）1 mL を加え，よく振り

混ぜ，氷水中に 3 ～ 4 分間放置する．これにスルファミン

酸溶液（1 → 25）1 mL を加え，よく振り混ぜた後，氷水

中に 1 分間放置し，次に N ―1―ナフチルエチレンジアミン

二塩酸塩試液 1 mL を加え，更にジメチルホルムアミドを

加えて正確に 25 mL とする．この液につき，同様にして得

た空試験液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 470 nm における吸光度を測定するとき，その

吸光度は次の比較液より大きくない．

比較液：芳香族第一アミン測定用 3―アミノ―5―（N ―メチル

アセトアミド）―2，4，6―トリヨード安息香酸標準品をデシケー

ター（減圧，シリカゲル）で 24 時間乾燥し，その 0.10 g

を正確に量り，ジメチルホルムアミド 5 mL を加えて溶か

し，水を加えて正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正

確に量り，水を加えて正確に 100 mL とする．この液 2

mL を正確に量り，25 mL のメスフラスコに入れ，ジメチ

ルホルムアミド 5 mL 及び水 3 mL を加え，以下同様に操

作する．

（３） 可溶性ハロゲン化物 本品 0.5 g に薄めたアンモニ

ア試液（1 → 40）20 mL を加えて溶かし，希硝酸 6 mL

を加えて振り混ぜ，5 分間放置した後，ろ過し，ろ液をネス

ラー管にとる．残留物を水 20 mL で洗い，ろ液及び洗液を

合わせ，これに水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，

以下塩化物試験法を準用する．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.10 mL をとり，薄めたアンモニア試液（1 → 40）20 mL，

希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

（４） ヨウ素及びヨウ化物 本品 1.0 g に水酸化ナトリウ

ム試液 2 mL を加えて溶かし，希硫酸 2 mL を加え，時々

振り混ぜながら 10 分間放置した後，ガラスろ過器（G 4）

を用いて吸引ろ過し，水 5 mL ずつで 2 回洗った後，ろ液

及び洗液を合わせ，これにクロロホルム 3 mL を正確に加

え，振り混ぜるとき，クロロホルム層は無色である（ヨウ

素）．

更にこの水層に亜硝酸ナトリウム溶液（1 → 50）1 mL

を加えて振り混ぜた後，クロロホルム層を観察するとき，ク

ロロホルム層の赤紫色は次の比較液より濃くない．

比較液：ヨウ化カリウム 0.131 g を正確に量り，水を加

えて溶かし正確に 1000 mL とする．この液 2 mL を正確

に量り，水酸化ナトリウム試液 2 mL 及び希硫酸 2 mL を

加え，以下同様に操作する（ヨウ化物：0.02 % 以下）．
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（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 2.0 g をるつぼにとり，硝酸マグネシウ

ムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL 及び強過酸化水素水

1.5 mL を加え，エタノールに点火して燃焼させた後，以下，

第 3 法により操作して検液を調製し，装置 B を用いる方

法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.30 g をとり，強アンモニア水のメ

タノール溶液（1 → 100）を加えて溶かし，正確に 10 mL

とし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，強ア

ンモニア水のメタノール溶液（1 → 100）を加えて正確に

25 mL とし，この液 1 mL を正確に量り，強アンモニア水

のメタノール溶液（1 → 100）を加えて正確に 20 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホル

ム/エーテル/ギ酸/メタノール混液（11：5：2：2）を展開

溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，けん

化フラスコに入れ，水酸化ナトリウム溶液（1 → 20）30

mL を加えて溶かし，亜鉛末 1 g を加え，還流冷却器を付

けて 1 時間煮沸し，冷後，ろ過する．フラスコ及びろ紙を

水 50 mL で洗い，洗液は先のろ液に合せる．この液に氷酢

酸 5 mL を加え，0.1 mol/L 硝酸銀液で滴定する（指示

薬：テトラブロムフェノールフタレインエチルエステル試液

1 mL）．ただし，滴定の終点は沈殿の黄色が緑色に変わると

きとする．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 20.931 mg C12H11I3N2O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104083

メフォバルビタール
Mephobarbital

C13H14N2O3：246.26

本品を乾燥したものは定量するとき，メフォバルビタール

（C13H14N2O3）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドに溶けやすく，アセトン又は

クロロホルムにやや溶けにくく，エーテルに溶けにくく，エ

タノールに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

ける．

本品の飽和水溶液の pH は 5.0 ～ 6.5 である．

確認試験

（１） 本品 0.1 g に硫酸 2 mL を加えて溶かし，硝酸カリ

ウム 5 mg を加えて振り混ぜ，10 分間放置するとき，液は

黄褐色を呈する．

（２） 本品 0.05 g に pH 10.7 のアンモニア・塩化アンモ

ニウム緩衝液 2 ～ 3 滴及び薄めたピリジン（1 → 10）5

mL を加えて溶かし，クロロホルム 5 mL 及び硫酸銅試液

0.3 mL を加えるとき，水層に淡紫色の沈殿を生じ，振り混

ぜるとき，クロロホルム層は紫色を呈する．

（３） 本品 0.2 g に水酸化ナトリウム試液 10 mL を加え

て煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青

変する．

（４） 本品 0.4 g に無水炭酸ナトリウム 0.1 g 及び水 4

mL を加えて振り混ぜ，p―ニトロ塩化ベンジル 0.3 g をエ

タノール 20 mL に溶かした液を加え，還流冷却器を付け，

水浴上で 30 分間加熱する．次いで氷冷しながら 2 時間放

置し，析出した結晶をろ取し，水酸化ナトリウム試液 7 mL

及び水少量で洗い，エタノールから再結晶し，105 °C で 30

分間乾燥するとき，その融点は 115 ～ 119 °C である．

融 点 177 ～ 181 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を

加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.40 g にアセトン 40 mL を加えて溶

かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.40

mL にアセトン 40 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.036 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.40 g にアセトン 40 mL を加えて溶

かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸 0.40

mL にアセトン 40 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50

mL とする（0.048 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 A より濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.35 g を精密に量り，エタ

ノール/ジメチルホルムアミド混液（5：2）70 mL を加えて

溶かし，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（電位差

滴定法）．別にエタノール/ジメチルホルムアミド混液（5：

2）70 mL に水 14 mL を加えた液につき，同様の方法で空

試験を行い，補正する．
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 24.626 mg C13H14N2O3

CH3CH2CHC

CH3

CH3

CH2OCONH2

CH2OCONH2

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 11.614 mg C10H20N2O4

CHNHCO(CH2)7CH=CHCH2CH=CH(CH2)4CH3

CH3

貯 法 容 器 密閉容器．

104030

メブタメート
Mebutamate

C10H20N2O4：232.28

本品を乾燥したものは定量するとき，メブタメート

（C10H20N2O4）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はメタノール，エタノール又はアセトンに溶けやすく，

エーテル又は無水酢酸にやや溶けやすく，水に溶けにくい．

確認試験

（１） 本品 0.5 g に硫酸 5 mL を加えて徐々に加熱し，発

生するガスを水酸化カルシウム試液中に通じるとき，液は混

濁する．

（２） 本品 0.5 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加えて

加熱するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変

する．

（３） 本品 0.5 g に無水酢酸 1 mL 及び硫酸 1 滴を加え

て溶かし，時々振り混ぜながら室温で 30 分間放置した後，

激しくかき混ぜながら水 50 mL 中に注ぐ．折出した結晶を

ろ取し，酢酸のにおいがなくなるまで水で洗い，60 °C で 2

時間減圧乾燥するとき，その融点は 144 ～ 147 °C である．

融 点 88 ～ 92 °C

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g をとり，アセトン 10 mL を加

えて溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸

0.40 mL，アセトン 10 mL，希硝酸 6 mL 及び水を加えて

50 mL とする（0.014 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.5 g をとり，エタノール 20 mL を

加えて溶かし，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.5

mL にエタノール 20 mL，希酢酸 2 mL 及び水を加えて

50 mL とする（10 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液 10

�L を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄
層板にスポットする．次にシクロヘキサン/エタノール混液

（4：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに希硫酸を均等に噴霧し，100 °C で 10 分

間乾燥するとき，黒色の単一のスポットを認める．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，塩酸

40 mL を加え，還流冷却器を付け，90 分間加熱する．次に

水浴上で約 10 mL になるまで蒸発濃縮する．冷後，水 50

mL 及びメチルレッド試液 2 滴を加え，冷却しながら 8

mol/L 水酸化ナトリウム試液を指示薬が変色し始めるまで

加える．次に 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で液が黄色を

呈するまで中和し，これに薄めたホルマリン（1 → 2）30

mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で再び液が黄色

を呈するまで滴定する（A）．次にフェノールフタレイン試

液 8 滴を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する

（B）．同様の方法で空試験を行う（A′及び B′）．（A ＋

B） －（A′＋ B′）からメブタメート（C10H20N2O4）の量を

計算する．

貯 法 容 器 気密容器．

108605

メリナミド
Melinamide

C26H41NO：383.61

本品は定量するとき，メリナミド（C26H41NO）95.0 % 以

上を含む．

性 状 本品は微黄色澄明の粘性の液で，敗油臭でないわずか

に特異なにおいがあり，味はない．

本品は無水エタノール，アセトン，氷酢酸，クロロホルム，

エーテル又はトルエンと混和し，水又はエチレングリコール

にほとんど溶けない．

本品は旋光性を示さない．

本品は空気によって変化する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g を無水エタノール 5 mL に溶かし，p―ジ

メチルアミノベンズアルデヒドの氷酢酸溶液（1 → 50）10

mL 及び硫酸 2 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.5 g にオクチルアルコール 5 mL 及び水酸化

カリウム 0.2 g を加え，アンプルに入れ，アンプル内の空

気を窒素で置換した後，密封し，油浴中 180 °C で 5 時間

加熱する．冷後，ヘキサン 10 mL 及び 1 mol/L 塩酸試液

20 mL を加え，5 分間激しく振り混ぜた後，上層及び下層

をそれぞれ分取する．上層 5 mL をとり，臭素試液 1 mL

を加えて振り混ぜるとき，試液の色は直ちに消える．また，

上層 5 mL をとり，溶媒を留去した後，残留物にメタノー

ル 5 mL 及び硫酸 2 滴を加え，還流冷却器を付けて水浴上

で 30 分間加熱する．冷後，この液 2 mL をとり，塩酸ヒ

ドロキシルアミンのメタノール溶液（1 → 15）5 mL 及び

水酸化カリウムのメタノール溶液（1 → 5）3 mL を加え，

メブタメート572



メリナミド（C26H41NO）の量（mg）

＝ メリナミド標準品の量（mg）×
QT

QS

40 °C で 1 時間加温する．冷後，ろ過し，ろ液に希塩酸 5

mL を加え，次いで塩化第二鉄試液 1 mL 及びトルエン 5

mL を加え，激しく振り混ぜるとき，トルエン層は赤紫色を

呈する．

（３）（２）の下層 10 mL をとり，水酸化ナトリウム試液

20 mL 及びトルエン 20 mL を加え，5 分間激しく振り混

ぜた後，トルエン層をとり，これに 2，4―ジニトロフルオル

ベンゼン試液 5 mL 及びホウ酸ナトリウム溶液（1 → 30）

1 mL を加えて振り混ぜ，60 °C で 1 時間加温する．冷後，

1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加え，激しく振り混ぜるとき，

トルエン層は黄色を呈する．

（４） 本品の無水エタノール溶液（1 → 2000）につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波 長 251 ～ 254 nm，257 ～ 260 nm，263 ～ 266 nm，

266 ～ 269 nm 及び 278 ～ 282 nm に吸収の極大を，波

長 254 ～ 257 nm，261 ～ 264 nm，265 ～ 268 nm 及び

275 ～ 279 nm に吸収の極小を示す．

屈 折 率 n20D：1.506 ～ 1.510

比 重 d2020：0.931 ～ 0.940

ヨウ素価 127.0 ～ 135.0

純度試験

（１） 酸 本品 1.0 g を中和エタノール 50 mL に溶かし，

フェノールフタレイン試液 2 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液 0.54 mL を加えるとき，液の色は赤色である．

（２） 過酸化物 300 mL の共栓フラスコにクロロホルム

10 mL を入れ，フラスコ中の空気を窒素（日局）で置換す

る．別に本品 0.50 g を小ガラス容器にとり，フラスコ中に

容器とともに入れ，静かに振り混ぜる．これに飽和ヨウ化カ

リウム溶液 1 mL 及び氷酢酸 20 mL を加えてすばやく密

栓し，1 分間振り混ぜた後，遮光して 5 分間放置する．次

に水 75 mL を加え，激しく振り混ぜた後，0.01 mol/L チ

オ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1

mL）．0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の消費量は 0.50

mL 以下である．

（３） 塩化物 本品 1.0 g を無水エタノールに溶かし，50

mL とする．この液に硝酸銀の無水エタノール溶液（1 →

50）1 mL を加えるとき，液の混濁は次の比較液より濃くな

い．

比較液：0.01 mol/L 塩酸 0.28 mL に無水エタノールを

加えて 50 mL とし，硝酸銀の無水エタノール溶液（1 →

50）1 mL を加える．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（６） 遊離アミン 本品 0.20 g をクロロホルム 20 mL に

溶かし，0.1 mol/L 塩酸試液 20 mL を加えて 1 分間激し

く振り混ぜた後，静置し，クロロホルム層を除く．水層に水

酸化ナトリウム試液 5 mL 及びトルエン 10 mL を加え，1

分間激しく振り混ぜた後，静置し，トルエン層をとる．水層

にトルエン 10 mL を加え，同様に操作した後，トルエン層

を合わせ，ネスラー管に移し，ホウ酸ナトリウム溶液（1 →

30）1 mL 及び 2，4―ジニトロフルオルベンゼン試液 5 mL

を加えて振り混ぜ，60 °C で 1 時間加温する．冷後，塩酸

1 mL 及び水を加えて 50 mL とし，1 分間激しく振り混ぜ

た後，静置するとき，トルエン層の液の色は次の比較液のト

ルエン層の液の色より濃くない．

比較液：本品の代わりに α ―メチルベンジルアミン試液 2

mL を用いて同様に操作する．

（７） 類縁物質 本品 0.050 g をアセトン 25 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 3�L につき，次の条件でガ
スクロマトグラフ法により試験を行う．各々のピーク面積を

自動積分法により測定し，面積百分率法によりメリナミド以

外のピークの総面積を求めるとき，3.5 % 以下である．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，キャリヤーガス及び流量は

定量法の操作条件を準用する．

検出感度：希釈した試料溶液（1 → 10）3�L から得た
メリナミドのピーク高さがフルスケールの 50 ～ 100

% になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からメリナミドの保持時

間の約 2 倍の範囲

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びメリナミド標準品のそれぞれ約 0.05 g を

精密に量り，それぞれに内標準溶液 25 mL を正確に加えて

溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 3�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により
試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するメリナミドの

ピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 β，β′―ジナフチルエーテルのアセトン溶液（1

→ 500）．密栓して冷暗所に保存する．

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 3 m のガラス管にガス

クロマトグラフ用ポリエチレングリコールを 180 ～

250�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 2 % の
割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：270 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：メリナミドの保持時間が約 14 分になるように調整

する．

貯 法

保存条件 空気を窒素（日局）で置換する．

容 器 密封容器．

104107

メリロートエキス
Melilot Extract

本品は定量するとき，クマリン（C9H6O2：146.14）として

0.6 ～ 1.8 % を含む．

製 法 セイヨウエビラハギ Melilotus officinalis Lam．又は

Melilotus altissimus Thuill．（Leguminosae）の葉及び花を

とり，30 vol % エタノールを浸出剤として，エキス剤の製
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法により軟エキスとする．

性 状 本品は褐色～暗褐色の軟エキスで，特異な芳香があり，

味はわずかに苦い．

本品は水に混濁して溶ける．

確認試験

（１） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 272 ～ 276

nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品 0.5 g に水 10 mL を加えて振り混ぜた後，エ

タノール 5 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．別にク

マリン標準品 0.06 g をとり，エタノール 50 mL に溶かし

た後，この液 5 mL をとり，水 10 mL を加え，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 30�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にメタノール/クロロホルム混液（1：1）を展開溶媒

として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに水

酸化ナトリウム・エタノール試液を均等に噴霧し，10 分間

放置した後，紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試

料溶液から得た数個のスポットのうち 1 個のスポットは，

標準溶液から得た青緑色の蛍光を発するスポットと色調及び

Rf 値が等しい．次にジアゾ試液を噴霧するとき，試料溶液

及び標準溶液から得たスポットは，だいだい色を呈する．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.40 g を強熱して灰化し，希塩酸 3

mL を加えて加温した後，ろ過し，残留物は水 5 mL ずつ

で 2 回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，アンモニア試液を加

えて中性とし，必要ならばろ過し，希酢酸 2 mL 及び水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は希塩酸 3 mL を量り，以下検液の調製法と同様に操作

し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加えて 50 mL とする（50

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 30.0 % 以下（2 g，105 °C，9 時間）．

灰 分 15.0 % 以下（2 g）．

定 量 法 本品約 1 g を精密に量り，水に溶かし，正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に分液漏斗にとり，

エーテル 25 mL ずつで 6 回抽出する．抽出中に乳濁物が

生じた場合は，メタノール数滴を加えて溶かす．全エーテル

抽出液を合わせ，無水硫酸ナトリウム 5 g を加えてよく振

り混ぜ，脱脂綿を用いてろ過する．容器及び脱脂綿上の無水

硫酸ナトリウムをエーテル 15 mL ずつで 3 回洗い，ろ過

する．全ろ液を合わせ，水浴上で減圧留去し，残留物にメタ

ノールを加えて溶かし，正確に 200 mL とし，試料溶液と

する．別にクマリン標準品約 0.10 g を精密に量り，メタノ

ールに溶かし，正確に 1000 mL とする．この液 5 mL，10

mL 及び 15 mL を正確にとり，メタノールを加えて，それ

ぞれ正確に 200 mL とし，標準溶液（１），標準溶液（２）

及び標準溶液（３）とする．これらの液につき，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 273 nm における吸光

度 AT，AS1，AS2 及び AS3 を測定する．標準溶液から得た検

量線を用いて，試料溶液 200 mL 中のクマリン含量（mg）

を求める．

貯 法 容 器 気密容器．

107260

6―メルカプトプリンリボシド
6―Mercaptopurine Riboside

チオイノシン

C10H12N4O4S：284.29

本品を乾燥したものは定量するとき，6 ―メルカプトプリ

ンリボシド（C10H12N4O4S）98 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の粉末又は針状の結晶で，におい

はほとんどなく，味は苦い．

本品は水に溶けにくく，メタノールに極めて溶けにくく，

氷酢酸，エタノール，アセトン，エーテル，クロロホルム，

n―ブタノールにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 500）の pH は 4.5 ～ 5.5 である．

融点：206 ～ 216 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 2000）100 mL にデンプン試液

4 mL を加え，ヨウ素試液を滴加するとき，液の青色は消え

る．

（２） 本品 3 mg 及び金属ナトリウム 0.05 g をとり，試

験管に入れ，注意して徐々に赤熱するまで加熱する．冷後，

メタノール 0.5 mL を加え，更に水 1 mL を加えて煮沸す

るまで加熱する．この液をろ過し，ろ液に塩酸 2 ～ 3 滴を

加えて酸性とし，注意しながら加熱するとき，発生するガス

は潤した酢酸鉛紙を黒変する．

（３） 本品の水溶液（1 → 1000）2 mL にオルシンのエタ

ノール溶液（1 → 10）0.2 mL を加え，次いで，硫酸第二

鉄アンモニウム・塩酸溶液（1 → 1000）3 mL を加え，水

浴中で 20 分間加熱するとき，緑色を呈する．

（４） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 319 ～ 323

nm に吸収の極大を示す．

旋 光 度 〔α〕25D：－67.5 ～ －71.5°（乾燥後，2 g，希水酸化
ナトリウム試液，100 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 20 mL を加え，50 ～ 60 °C

の水浴中で加温して溶かすとき，液は無色～淡黄色澄明であ

る．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．
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（４） 類縁物質 本品 0.10 g に水 20 mL を加えて溶かし

試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフ法によ

り試験を行う．試料溶液 4�L を薄層クロマトグラフ用セ
ルロース＊を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―

ブタノール/5 mol/L 酢酸混液（2：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，単一のスポットを認める．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.01 g を精密に量り，pH

4.4 の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて加温して溶かし

正確に 2000 mL とし，試料溶液とする．別に 6 ―メルカプ

トプリンリボシド標準品約 0.01 g を精密に量り，pH 4.4

の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて加温して溶かし，正

確に 2000 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

320 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104069

メンフェゴール
Menfegol

本品はテルペン油を異性化及び還元したものにフェノール

とエチレンオキサイドを反応して得られた重合体である．

本品は定量するとき，メンフェゴール 95.0 ～ 105.0 %

を含む．

性 状 本品は無色～淡黄色の澄明な粘性の液で，低温で濁り

を生じることがある．本品はわずかに特異なにおいがある．

本品はメタノール，エタノール，エーテル又は四塩化炭素

に極めて溶けやすく，水にやや溶けやすい．

比重：約 1.08

確認試験

（１） 本品 0.02 g に四塩化炭素 5 mL を加えて溶かし，

硫酸 0.5 mL を加えてよく振り混ぜるとき，下層は黄色を

呈し，これにホルマリン 2 ～ 3 滴を加えて振り混ぜるとき，

下層は赤褐色を呈する．

（２） 本品のメタノール溶液（1 → 5000）につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

274 ～ 276 nm 及び 281 ～ 283 nm に吸収の極大を示す．

pH 本品 1.0 g に水 20 mL を加え，加温して溶かし，冷後，

その pH を測定するとき，5.5 ～ 7.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 5 mL を加えて溶か

すとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 強熱残分の項で得た残留物に塩酸 2 mL を

加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤し，熱

湯 10 mL を加えて 2 分間加温する．次にフェノールフタ

レイン試液 1 滴を加え，アンモニア試液を液が微赤色とな

るまで滴加し，希酢酸 2 mL を加え，必要ならばろ過し，

水 10 mL で洗い，ろ液及び洗液をネスラー管に入れ，水を

加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液は硫酸 5 滴及び塩酸 2 mL を水浴上で蒸発し，更

に砂浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸 3 滴で潤し，以下検

液の調製法と同様に操作し，鉛標準液 2.0 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 遊離フェノール 本品 5.0 g に水 100 mL を加え，

かき混ぜながら加温して溶かし，冷後，分液漏斗に移し，

pH 10.0 のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 20 mL，4―

アミノアンチピリン溶液（1 → 50）3 mL 及びフェリシア

ン化カリウム試液 2 mL を加えてよく振り混ぜる．3 分間

放置した後，クロロホルム 20 mL を加え抽出する．クロロ

ホルム層に無水硫酸ナトリウム 1 g を加えて振り混ぜた後，

少量の脱脂綿を用いてろ過する．ろ液にクロロホルムを加え

て 25 mL とする．液の色は次の比較液より濃くない．

比較液：フェノール溶液（1 → 2000000）100 mL を分液

漏斗にとり，同様に操作する．

水 分 1.0 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

起 泡 力 本品 2.50 g に水を加え，かき混ぜながら 40 °C

で加温して溶かし，冷後，水を加えて正確に 1000 mL とし，

試料溶液とする．（図 1）に示す起泡力測定装置の B 部を

垂直に立て 40±1 °C の水をポンプより外筒に循環させて一

定温度に保つ．試料溶液を同温度に保ちながら，その 50

mL を B の管壁に沿って静かに側面全体を潤すように流し

込む．次に A（容量 200 mL）に同温度の試料溶液 200

mL を加え，A の下端を B 部の液面から 90 cm の高さに

保持し，A の活栓を開いたとき試料溶液が約 30 秒間で流

出するようにし，かつ液滴が B 部液面の中心に落ちるよう

にして流下させる．全部の液が流出した後，直ちに泡の量

（目測でならした高さ mm）を測るとき，100 mm 以上であ

る．
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曇 点 本品 1.0 g に水を加え，かき混ぜながら 40 °C で加

温して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とし，試料溶液

とする．試料溶液を試験管（内径 24 mm）に 50 mm の高

さまで入れ，温度計の水銀球の下端が試験管の底部より 15

mm 上になるようにし，約 25 °C の水を入れたビーカー中

に固定する（図 2）．試料溶液をかき混ぜながらビーカーを

加温し，予想した曇点より約 5 °C 低い温度からゆるやかに

加温し，更によくかき混ぜる．試料溶液が急激に白濁すると

きの温度は 53 ～ 73 °C である．

比表面張力 本品 2.50 g に水を加え，かき混ぜながら 40 °C

で加温して溶かし，冷後，水を加えて正確に 1000 mL とし，

栓をして 20±0.2 °C の恒温槽に 20 分間放置し，試料溶液

とする．あらかじめ試料溶液で 2 回洗った滴数計（図 3）

に試料溶液を満たし，20±0.2 °C の恒温槽中に固定した U

字管内に垂直に保持し（図 4），試料溶液の液面が標線 a か

ら標線 b まで（容積 5 mL）降下する間に落下した全滴数

を測定する．落下した試料溶液が正確に上下標線間の容積に

一致しないときは，別に標線上下の目盛と滴数との関係を求

めて全滴数を上下標線間の容積に補正するものとする．補正

の際，精度は 0.1 滴とする．滴の落下速度は毎分 12±2 滴

に調整する．測定温度は ±0.2 °C の範囲内で一定とする．

別に水を用いて同様の測定を行い，次式により比表面張力を

求めるとき 0.445 ～ 0.505 である．

定 量 法 本品約 0.14 g を精密に量り，メタノールを加えて

溶かし，正確に 100 mL とし，その 5 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．

別にナフタレン約 0.16 g を精密に量り，メタノールを加え

て溶かし，正確に 100 mL とし，その 5 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 100 mL とする．更にその 5

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，メタノール

を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

275 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

009450

モルシドミン
Molsidomine

C9H14N4O4：242.23

本品を乾燥したものは定量するとき，モルシドミン

（C9H14N4O4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，におい

はない．

本品は氷酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，メタノール，

エタノール又は酢酸エチルにやや溶けやすく，水又はアセト

ンにやや溶けにくく，エーテル又は石油エーテルに極めて溶

けにくい．

確認試験

（１） 本品のクロロホルム溶液（1 → 40000）10 mL に

pH 2.0 の塩酸・塩化カリウム緩衝液 5 mL 及びブロムクレ

ゾールグリン・水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え，激し

く振り混ぜて放置するとき，クロロホルム液は黄色を呈する．

（２） 本品 0.02 g にヒドロキシルアミン試液 1 mL 及び

希水酸化カリウム・エタノール試液 1 mL を加えて溶かし，

水溶中で 1 分間加熱する．冷後，この液に塩化第二鉄・酢

酸試液 1 mL を加えるとき，液は赤褐色を呈する．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 283 ～ 287 nm に吸収の極大を示す．

融 点 138 ～ 142 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により，試験を行う（2 ppm 以

下）．
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本品 1 mg 中の単位数 ＝ チロジン標準品の量（mg）

×
8 V

試料の採取量（mg）
×

AT － A0
AS

（３） 類縁物質 本品 0.020 g をとり，クロロホルムを加

えて溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液

1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて 200 mL とし

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 25

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノー

ル/水/氷酢酸混液（5：4：1）の上層液を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，6 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.24 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸

で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 24.223 mg C9H14N4O4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

104337

モンサントエンザイム
Monsanto―enzyme

本品は枯草菌（Bacillus Subtilis var. T.M．）を放射線照

射して得た変異株から得た酵素を含むもので，たん白分解作

用を有する．本品 1 mg は 1500 モンサントエンザイム単

位以上を含む．

本品を乾燥したものは定量するとき，表示単位の 90 ～

120 % を含む．

性 状 本品は灰褐色の粉末で，特徴のある芳香があり，味は

ほとんどない．

本品は水に溶けやすく，無水エタノール又はアセトンにほ

とんど溶けない．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 7.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，24 時間）．

強熱残分 18 % 以下（1 g）．

定 量 法

（１） カゼイン溶液 あらかじめ乳製カゼインを粉末とし，

デシケーター（シリカゲル）で恒量になるまで乾燥し，その

2.0 g を量り，pH 7.0 のリン酸塩緩衝液 75 mL を加え，

水浴上で加温して溶かし，冷後，水を加えて 100 mL とす

る．

（２） チロジン標準溶液 チロジン標準品を 105 °C で 3

時間乾燥し，その約 10 mg を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸

を加えて溶かし，正確に 250 mL とする．

（３） 試料溶液 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量

り，酢酸カルシウム溶液（1 → 10000）を加えて溶かし，そ

の 1 mL 中に，表示単位に従い約 80 単位を含む溶液を調

製する．

（４） 操作法 試料溶液 1 mL を正確に量り，正確にカゼ

イン溶液 1 mL を加えて 37 °C で 10 分間放置した後，ト

リクロル酢酸溶液（3 → 50）2 mL を加えて振り混ぜ，37

°C で 20 分間放置する．この液をろ過し，ろ液 1 mL を正

確に量り，正確に無水炭酸ナトリウム溶液（3 → 50）5 mL

及び薄めたフォリン試液（1 → 3）1 mL を加えて振り混ぜ，

37 °C で 20 分間放置した後，水を対照とし，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 660 nm における吸光度

AT を測定する．別に試料溶液 1 mL を正確に量り，正確

にトリクロル酢酸溶液（3 → 50）2 mL を加えて 37 °C で

20 分間放置した後，正確にカゼイン溶液 1 mL を加えて振

り混ぜ，37 °C で 10 分間放置し，以下同様に操作して吸光

度 A0 を測定する．またチロジン標準溶液 1 mL を正確に

量り，無水炭酸ナトリウム溶液（3 → 50）5 mL 及び薄め

たフォリン試液（1 → 3）1 mL を正確に加えて振り混ぜ，

37 °C で 20 分間放置した後，水を対照とし，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 660 nm における吸光度

AS を測定する．

V：採取した試料を酢酸カルシウム溶液（1 → 10000）に溶

かし，試料溶液を調製したときの試料溶液の全容量

（mL）．

ただし，定量法によってチロジン 1�g に相当する生
成物を与える酵素量を 2 モンサイトエンザイム単位と

する．

貯 法 容 器 気密容器．

111462

有胞子性乳酸菌
Spore Forming Lactic Acid Bacteria

本品は Bacillus coagulans の乾燥した胞子及び生菌菌体

又はこれに乳糖，白糖，デキストリン，デンプンなど適当な

賦形剤若しくはそれらの混合物を混合して製したものである．

本品は定量するとき，1 g 中に有胞子性乳酸菌の生菌を

5×109 ～ 1×1012 個含む．

性 状 本品は白色～淡褐色の粉末で，わずかに特異なにおい

がある．

確認試験

（１） スライドグラス上に 1 白金耳量の水をとり，これに

白金線を用いて定量法で得た集落をとり，かき混ぜて懸濁し，

適当な大きさに拡げた後，室温又は遠火で乾燥する．次に 2

～ 3 回小炎の中を通過させて固定した後，「ラクトミン」の

グラム染色法の（１）により染色し，これを鏡検するとき，

暗青色～青紫色に染まった桿菌を認める．

（２） 乳酸生成能力試験の試料溶液を位相差顕微鏡で鏡検す

るとき，胞子を認める．

（３） 乳酸生成能力試験の試料溶液 0.1 mL をとり，酵母
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試料 1 g 中の生菌数（個）

＝ 平均集落数 × 希釈倍数／試料採取量（g）

酵母エキス 10 g

カゼイン製ペプトン 10 g

酢酸ナトリウム 10 g

ブドウ糖 10 g

リン酸一水素カリウム 0.25 g

リン酸二水素カリウム 0.25 g

硫酸マグネシウム 0.1 g

塩化ナトリウム 0.005 g

硫酸第一鉄 0.005 g

硫酸マンガン 0.005 g

精製水 適量

酵母エキス 5 g

カゼイン製ペプトン 5 g

ブドウ糖 2 g

リン酸一水素カリウム 0.5 g

リン酸二水素カリウム 0.5 g

硫酸マグネシウム 0.3 g

塩化ナトリウム 0.01 g

硫酸第一鉄 0.01 g

硫酸マンガン 0.01 g

硫酸亜鉛 0.001 g

硫酸コバルト 0.001 g

硫酸銅 0.001 g

カンテン 15 g

精製水 適量

エキス液体培地 20 mL に加え，36 ～ 38 °C で 2 日間培

養した後，培養液を毎分 2500 ～ 3000 回転で 10 分間遠心

分離し，上澄液を分液漏斗にとる．これに希硫酸 5 mL 及

びエーテル 50 mL を加えてよく振り混ぜた後，エーテル層

を分取し，水浴上で加温してエーテルを留去する．残留物を

水 5 mL に溶かし，試料溶液とする．フェノール溶液（1

→ 100）10 mL に塩化第二鉄試液 2 滴を加え，これに試料

溶液を滴加するとき，液の青紫色は帯緑黄色を経て黄色に変

わる．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 3.0 g をケルダールフラスコにとり，水

3 mL 及び硝酸 30 mL を加え，混和した後，液が沸騰する

まで穏やかに加熱する．冷後，硫酸 10 mL を加えて加熱し，

液が暗褐色になりはじめたら硝酸 5 mL を加え，加熱を続

ける．更に硝酸 5 mL を加えて加熱し，液が黄色となるま

でこの操作を繰り返す．冷後，強過酸化水素水 5 mL を加

えて加熱し，これを 2 回繰り返す．冷後，硝酸 3 mL を加

えて加熱し，液が微黄色～無色になるまでこの操作を繰り返

す．冷後，飽和シュウ酸アンモニウム溶液 30 mL を加え，

白煙が発生するまで加熱する．冷後，水を加えて 30 mL と

し，ろ過する．ろ液 10 mL を検液とし，装置 B を用いる

方法により試験を行うとき，次の比較液より濃くない（2

ppm 以下）．

比較液：本品を用いないで同様に操作した後，ろ液 10

mL にヒ素標準液 2.0 mL を加え，以下検液の試験と同様

に操作する．

乳酸生成能力試験 本品 1.0 g を正確に量り，生理食塩液を

加えて正確に 100 mL とし，よく振り混ぜた後，試料溶液

とする．この液 5 mL を正確に量り，生理食塩液を加えて

正確に 50 mL とし，よく振り混ぜる．この液 1 mL を正

確に量り，酵母エキス液体培地 10 mL を正確に加え，37

±1 °C で 45 ～ 51 時間培養した後，生成した乳酸を 0.05

mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する．ただし，滴定の終

点は pH 7.7 とする．生理食塩液 1 mL を正確に量り，同

様の方法で空試験を行い，補正する．

本品 1 mg 当たりの 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム液の

消費量は 10 mL 以上である．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，100 °C，6 時間）．

定 量 法 本品約 1 g を精密に量り，100 mL のホモジナイ

ザー用容器に入れ，生理食塩液 25 mL を加え，毎分 15000

回転で 5 分間かき混ぜる．次いで，生理食塩液 10 mL を

加え，更に毎分 15000 回転で 5 分間かき混ぜた後，100

mL のメスフラスコに移し，ホモジナイザー用容器は生理食

塩液で洗い，洗液は先のメスフラスコに入れ，生理食塩液を

加えて 100 mL とする．この液をよく振り混ぜた後，1 mL

中に生菌を 100 ～ 300 個を含む濃度に生理食塩液を加えて

希釈し，試料溶液とする．試料溶液を 75±1 °C の水浴中に

30 分間放置した後，直ちに水冷し，この液 1 mL ずつを正

確に量り，5 枚の滅菌したペトリ皿に分注する．これに 50

～ 55 °C に保った有胞子性乳酸菌試験用カンテン培地 15

mL ずつを加えてすばやく混和し，放置して凝固させる．こ

のペトリ皿を倒置して 37±1 °C で 72 時間培養し，出現し

た集落数を数えて平均集落数を求める．

貯 法 容 器 気密容器．

培 地 培地の調製にあたっては適量の精製水に試薬を溶かし，

必要ならばろ過した後，滅菌後の pH が所定の pH になる

ように水酸化ナトリウム溶液（13 → 100）又は希硫酸を加

え，更に精製水を加えて 1000 mL とする．

1．酵母エキス液体培地

pH 6.8 ～ 7.0

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 20 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

2．有胞子性乳酸菌試験用カンテン培地

pH 5.9 ～ 6.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 20 分間加熱して滅菌

した後，使用する．
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103131

ヨウ化イソプロパミド
Isopropamide Iodide

C23H33IN2O：480.43

本品を乾燥したものは定量するとき，ヨウ化イソプロパミ

ド（C23H33IN2O）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の粉末で，においはなく，味は

苦い．

本品はギ酸に極めて溶けやすく，氷酢酸，メタノール又は

クロロホルムに溶けやすく，水又は無水酢酸にやや溶けにく

く，イソプロパノールに極めて溶けにくい．

本品は光によって徐々に着色する．

融点：約 186 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に炭酸ナトリウム溶液（1 → 100）10

mL を加えて溶かし，ブロムフェノールブルー試液 0.5 mL

を加え，よく振り混ぜる．これにクロロホルム 10 mL を加

えて振り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は青色を呈す

る．

（２） 本品のイソプロパノール溶液（1 → 2500）につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 259 ～ 262 nm 及び 264 ～ 267 nm に吸収の極大を

示し，波長 255 ～ 258 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品 0.01 g に水 10 mL を加えて溶かし，亜硝酸ナ

トリウム試液 1 mL 及び 1 mol/L 塩酸試液 1 mL を加え，

よく振り混ぜる．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り

混ぜ放置するとき，クロロホルム層は赤紫色を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にメタノール 10 mL を加えて溶

かすとき，液は澄明で，液の色は色の比較液 C より濃くな

い．

（２） 硫酸塩 本品 1.0 g にメタノール 20 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.40 mL にメタノール 20 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.019 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．

乾燥減量 1.5 % 以下（1 g，減圧，60 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，ギ酸

3.0 mL を加えて溶かし，無水酢酸 75 mL を加え，0.1

mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 48.04 mg C23H33IN2O

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

108159

ヨウ化ジフェニルピペリジノメチル
ジオキソラン
Diphenylpiperidinomethyldioxolane Iodide

C22H28INO2：465.37

本品を乾燥したものは定量するとき，ヨウ化ジフェニルピ

ペリジノメチルジオキソラン（C22H28INO2）98.0 % 以上を

含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品はメタノール又はクロロホルムに溶けやすく，無水エ

タノール又はアセトンにやや溶けにくく，水，氷酢酸又は無

水酢酸に溶けにくい．

確認試験

（１） 本品の飽和水溶液 5 mL にナフトキノンスルホン酸

カリウム試液 0.5 mL 及び希水酸化ナトリウム試液 1 mL

を加え，水浴中で 5 分間加熱する．冷後，クロロホルム 3

mL を加え，よく振り混ぜて放置するとき，クロロホルム層

はだいだい色を呈する．

（２） 本品 0.1 g にメタノール 10 mL を加えて溶かし，

希硝酸 2 mL 及び硝酸銀試液 2 mL を加えるとき，緑黄色

の沈殿を生じる．

融 点 159 ～ 162 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にクロロホルム 10 mL を加えて

溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 液性 本品 1.0 g に水 20 mL を加え，5 分間振り

混ぜた後，ろ過するとき，ろ液は中性である．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 10 mL と

し，この液 1 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正

確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 2�L ずつを薄層クロマトグラフ用アルミナ

ヨウ化ジフェニルピペリジノメチルジオキソラン 579
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を用いて調製した薄層板にスポットする．次にアセトン/メ

タノール混液（100：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気中に 30 分間放

置するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.7 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（4：1）50 mL を加えて溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 46.54 mg C22H28INO2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

009650

ヨウ化チエモニウム
Tiemonium Iodide

C18H24INO2S：445.36

本品を乾燥したものは定量するとき，ヨウ化チエモニウム

（C18H24INO2S）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水にやや溶けにくく，無水酢酸，エタノール又はク

ロロホルムに溶けにくく，氷酢酸に極めて溶けにくく，エー

テルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 2000）1 mL に p―ジメチルア

ミノベンズアルデヒド試液 3 mL を加えるとき，液は赤色

を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 150）5 mL に氷酢酸 1 mL を

加えて振り混ぜた後，ドラーゲンドルフ試液 0.5 mL を加

えるとき，だいだい色の沈殿を生じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 225

～ 229 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品の水溶液（1 → 100）はヨウ化物の定性反応

（２）を呈する．

融 点 189 ～ 192 °C（分解）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 10 mL を加え，加温して溶

かすとき，液は無色澄明である．

（２） 酸 本品 1.0 g に新たに煮沸し冷却した水 20 mL

を加えて振り混ぜ，ろ過する．ろ液にメチルオレンジ試液 1

滴を加えるとき，液は赤色を呈しない．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 遊離ヨウ素 本品 0.10 g に水 5 mL 及びヨウ化カ

リウム試液 0.5 mL を加え，振り混ぜた後，ろ過し，ろ液

にデンプン試液 1 mL を加えるとき，液は青色を呈しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.20 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，非水

滴定用氷酢酸 50 mL を加え，100 °C 以下で加熱して溶か

す．40 ～ 50 °C になるまで放冷した後，酢酸銀 0.22 g を

加えて 10 分間よく振り混ぜる．これに無水酢酸 30 mL を

含むシュウ酸の非水滴定用氷酢酸溶液（9 → 250）5 mL を

加えて 10 分間よく振り混ぜ，ガラスろ過器（G 4）を用い

て軽く吸引しながらろ過する．残留物は非水滴定用氷酢酸

10 mL ずつで 3 回洗い，洗液はろ液に合わせ，0.1 mol/L

過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．

別に，非水滴定用氷酢酸 50 mL に酢酸銀 0.22 g 及び無

水酢酸 30 mL を含むシュウ酸の非水滴定用氷酢酸溶液（9

→ 250）5 mL を加えて 10 分間よく振り混ぜ，以下同様に

操作して空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 44.54 mg C18H24INO2S

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

107719

ヨクイニンエキス
Coix Extract

�苡仁エキス

本品はハトムギ Coix lacryma―jobi Linné var. ma― yuen

Stapf（Gramineae）の種皮を除いた種子から抽出した水製

乾燥エキスである．

性 状 本品は淡黄白色～淡黄褐色の粉末で，わずかに特異な

においがあり，味はわずかに甘い．

本品は水に混濁して溶ける．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.5 g にヨウ素試液を滴加するとき，暗赤紫色

を呈する．

（２） 本品 2 g にメタノール 30 mL を加え，水浴上で 5

分間振り混ぜながら加温する．冷後，ろ過し，ろ液を水浴上

で加熱して減圧でメタノールを留去し，残留物をメタノール

5 mL に溶かし，試料溶液とする．別にヨクイニン（日局）

の粗末 2 g にメタノール 30 mL を加え，以下試料溶液と

同様に操作して得た液を標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 3�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にヘキサン/酢酸エチ

ル/氷酢酸混液（80：20：1）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに p―アニスアルデヒド・
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硫酸試液を均等に噴霧した後，105 °C で 5 分間加熱すると

き，Rf 値 0.5 付近に青紫色の対応するスポットを認める．

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 8.0 % 以下（2 g，105 °C，6 時間）．

灰 分 5.0 % 以下（2 g）．

酸不溶性灰分 1.0 % 以下（2 g）．

貯 法 容 器 気密容器．

107710

ヨード化ケシ油脂肪酸エチルエステル
Iodine addition products of the ethylesters of the fatty
acids obtained from poppyseed oil

本品はケシ油脂肪酸エチルエステルにヨウ素を結合させた

もので，定量するとき，ヨウ素（I：126.90）36.0 ～ 41.0 %

を含む．

性 状 本品は淡黄色～黄褐色澄明の粘性の油液である．

本品はエタノール，エーテル又はクロロホルムと混和する．

本品は水に溶けない．

本品は空気又は光によって徐々に暗褐色となる．

確認試験 本品 1 滴を直火で加熱するとき，紫色のガスを発

生する．

粘 度 27 ～ 54 mm2/s（20 °C）

比 重 d2020：1.270 ～ 1.292

酸 価 1.0 以下．

純度試験 遊離ヨウ素 本品 0.64 g をクロロホルム 5 mL

に溶かし，ヨウ化カリウム試液 20 mL 及びデンプン試液 2

～ 3 滴を加えて振り混ぜるとき，水層は直ちに青色を呈し

ない．

定 量 法 本品約 1 g を精密に量り，亜鉛末 1 g 及び氷酢

酸 10 mL を加え，還流冷却器を付け，1 時間煮沸した後，

冷却器を通じて熱湯 30 mL を加え，混液を脱脂綿を用いて

ろ過し，熱湯 20 mL ずつで 2 回洗い，ろ液及び洗液を合

わせ，冷後，希塩酸 15 mL 及びシアン化カリウム試液 5

mL を注意して加え，0.05 mol/L ヨウ素酸カリウム液で滴

定する（指示薬：デンプン試液 5 mL）．

0.05 mol/L ヨウ素酸カリウム液 1 mL ＝ 12.690 mg I

貯 法

保存条件 遮光して，ほとんど全満して保存する．

容 器 気密容器．

103084

ヨードキサム酸
Iodoxamic Acid

C26H26I6N2O10：1287.92

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヨードキサ

ム酸（C26H26I6N2O10）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．

本品はジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，エタノ

ールにやや溶けにくく，メタノールに溶けにくく，水又はク

ロロホルムに極めて溶けにくく，エーテルにほとんど溶けな

い．

本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に塩酸 5 mL を加え，水浴中で 15 分

間加熱した液は，芳香族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品 0.1 g をとり，直火で加熱するとき，紫色のガ

スを発生する．

（３） 本品の pH 9.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナト

リウム緩衝液溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 236 ～

240 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 1728 cm－1，1660 cm－1，

1500 cm－1，1155 cm－1 及び 1100 cm－1 付近に吸収を認め

る．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に薄めた水酸化ナトリウム試液（1

→ 5）10 mL を加えて溶かすとき，液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 2.0 g にアンモニア試液 2.5 mL 及び

水 70 mL を加えて溶かし，これに希硝酸 25 mL 及び水を

加えて 100 mL とし，時々振り混ぜながら 15 分間放置し

た後，ガラスろ過器（G 3）でろ過し，ろ液を試料溶液とす

る．試料溶液 25 mL をとり，エタノールを加えて 50 mL

とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.45 mL に

希硝酸 6 mL，水 19 mL 及びエタノールを加えて 50 mL

とする（0.032 % 以下）．

（３） ヨウ化物 （２）の試料溶液 50 mL に強過酸化水素

水 1 mL 及びクロロホルム 5 mL を加えて激しく振り混ぜ

た後，放置するとき，クロロホルム層の呈色は次の比較液の

クロロホルム層の呈色より濃くない．

比較液：ヨウ化カリウム 0.065 g に水を加えて溶かし，

100 mL とする．この液 0.10 mL に希硝酸 10 mL 及び水

を加えて 50 mL とし，強過酸化水素水 1 mL 及びクロロ

ホルム 5 mL を加えて激しく振り混ぜた後，放置する

（0.005 % 以下）．

（４） 遊離ヨウ素 （２）の試料溶液 10 mL にクロロホル
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ム 5 mL を加えて激しく振り混ぜた後，放置するとき，ク

ロロホルム層は無色である．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，硝酸

マグネシウムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL を加える

（2 ppm 以下）．

（７） 類縁物質 本品 0.10 g にメタノールを加え，加温し

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 25

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―

ブタノール/水/氷酢酸混液（3：2：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

い．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.75 g を精密に量り，水酸化ナトリウム試

液を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，試料溶液とする．

この液 40 mL を正確に量り，けん化フラスコに入れ，亜鉛

末 1 g を加え，還流冷却器を付けて 30 分間煮沸し，冷後，

ろ過する．フラスコ及びろ紙を水 50 mL で洗い，洗液は先

のろ液に合わせる．この液に氷酢酸 5 mL を加え，0.1

mol/L 硝酸銀液で滴定する（電位差滴定法）．別に試料溶液

40 mL を正確に量り，前記の操作のうち，亜鉛末を加えて

煮沸する操作を省略し，他は同様に操作して空試験を行い，

補正する．

0.1 mol/L 硝酸銀液 1 mL ＝ 21.465 mg C26H26I6N2O10

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

105829

ラウオルフィア・セルペンティナ末
Powdered Rauwolfia Serpentina

本品は Rauwolfia serpentina Bentham（Apocynaceae）の

根を乾燥し，粉末としたものである．

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，総アルカロ

イド 1.00 % 以上を含む．

性 状 本品は黄褐色の粉末で，特異なにおいがあり，味は苦

い．

確認試験

（１） 本品 3 g にエーテル 30 mL 及びアンモニア試液 2

mL を加えてよく振り混ぜた後，トラガント末 1.5 g を加

えてかき混ぜる．上澄液をろ過し，ろ液を試料溶液とする．

試料溶液 5 mL をとり，水浴上で蒸発乾固した後，硝酸 1

～ 2 滴を加えるとき，液は赤色を呈する．

（２）（１）の試料溶液 5 mL をとり，水浴上で蒸発乾固し

た後，モリブデン酸アンモニウムの硫酸溶液（1 → 100）2

～ 3 滴を加えるとき，液は黒褐色を呈する．

（３）（１）の試料溶液 5 mL をとり，水溶上で蒸発乾固し

た後，エーテル 5 mL を加えて溶かし，ドラーゲンドルフ

試液 3 ～ 4 滴を加えるとき，だいだい黄色の沈殿を生じる．

（４） 定量法で得た残留物 0.05 g にクロロホルム 5 mL

を加えて溶かし，試料溶液とする．別にレセルピン標準品 5

mg をとり，クロロホルム 10 mL を加えて溶かし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする．次に n―ヘプタン/メチルエチルケトン/メ

タノール混液（145：90：21）を展開溶媒として約 15 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これにドラーゲンドルフ試

液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得たレセルピンに相

当するスポット及び標準溶液から得たスポットは，だいだい

色を呈する．

純度試験 異物 本品は繊維及びその他の異物 1.0 % 以上を

含まない．

乾燥減量 10.0 % 以下（1 g，80 °C，2 時間）．

灰 分 12.0 % 以下．

酸不溶性灰分 6.0 % 以下．

定 量 法 本品約 10 g を精密に量り，水 20 mL，強アンモ

ニア水 4 mL 及びエーテル/無水エタノール混液（9：1）

200 mL を加えて 3 時間氷冷しながらかき混ぜ，一夜冷所

に放置した後，上澄液を 300 mL のメスフラスコにとる．

残留物はエーテル/無水エタノール混液（9：1）15 mL ずつ

で 3 回洗い，洗液はろ過し，メスフラスコに合わせ，エー

テル/無水エタノール混液（9：1）を加えて正確に 300 mL

とする．この液 150 mL を正確に量り，分液漏斗に入れ，

0.5 mol/L 硫酸試液 20 mL，15 mL，10 mL 及び 10 mL

で抽出する．全硫酸抽出液を合わせ，強アンモニア水 10

mL を加え，エーテル/クロロホルム混液（1：1）30 mL ず

つで 4 回抽出する．全エーテル・クロロホルム抽出液を合

わせ，脱脂綿上に無水硫酸ナトリウム 1.5 g を置いてろ過

し，エーテル/クロロホルム混液（1：1）5 mL ずつで 2 回

洗う．ろ液及び洗液を合わせ，質量既知のフラスコに移し，

水浴上で減圧蒸留し，更に蒸発乾固し，残留物を 105 °C で

7 時間乾燥し，質量を精密に量る．

総アルカロイドの量（mg）＝ 残留物の質量（mg）× 2

貯 法 容 器 気密容器．
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酪酸クロベタゾン
Clobetasone Butyrate

C26H32ClFO5：478.98

本品を乾燥したものは定量するとき，酪酸クロベタゾン

（C26H32ClFO5）97.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，アセトン又はジ

オキサンに溶けやすく，メタノール又は無水エタノールにや

や溶けにくく，エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けな

い．

本品は光により極めて徐々に着色する．

融点：約 178 °C

確認試験

（１） 本品 2 mg を無水エタノール 40 mLに溶かし，2，6―

ジ―第三ブチル―p―クレゾール試液 5 mL 及び水酸化ナトリ

ウム試液 5 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20

分間加熱するとき，液は青緑色を呈する．

（２） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により得た検液は塩化物の定性反応を呈する．

（３） 確認試験（２）で得た検液は，フッ化物の定性反応

（２）を呈する．

（４） 本品及び酪酸クロベタゾン標準品を乾燥し，赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルと酪酸クロベタゾン標準品のスペクトルを

比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．もし，これらのスペクトルに差を認

めるときは，本品及び酪酸クロベタゾン標準品をアセトンに

溶かした後，アセトンを蒸発し，残留物につき，同様の試験

を行う．

旋 光 度 〔α 〕20D：＋126 ～ ＋134°（乾燥後，0.1 g，ジオキサ
ン，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 重金属 本品 0.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．

比較液には鉛標準液 1.5 mL を加える（30 ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本操作は光を避け，遮光した容器を

用いて行う．本品 0.020 g をメタノール/クロロホルム混液

（1：1）5 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，メタノール/クロロホルム混液（1：1）を加え

て正確に 50 mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次にクロロホルム/酢酸

エチル混液（17：2）を展開溶媒として約 15 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに希硫酸を均等に噴霧した後，

110 °C で 10 分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポ

ット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃く

ない．

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g，白金るつぼ）．

定 量 法 本品及び酪酸クロベタゾン標準品を乾燥し，その約

0.025 g ずつを精密に量り，それぞれをエタノールに溶かし

正確に 50 mL とする．この液 2 mL ずつを正確に量り，

それぞれに内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，エタノー

ルを加えて 10 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

する酪酸クロベタゾンのピーク面積の比 QT 及び QS を求

める．

内標準溶液 吉草酸ベタメタゾン（日局）のエタノール溶液

（1 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：241 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 10 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：60 °C 付近の一定温度

移動相：水/エタノール混液（3：2）

流量：酪酸クロベタゾンの保持時間が約 8 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき上記の条件で操作
するとき，内標準物質，酪酸クロベタゾンの順に溶出し，

その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

108458

酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン
Hydrocortisone Butyrate Propionate

C28H40O7：488.61

本品を乾燥したものは定量するとき，酪酸プロピオン酸ヒ

ドロコルチゾン（C28H40O7）97.0 ～ 103.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノール又はジクロルメタンに極めて溶けやすく，

エタノール，無水エタノール又はジオキサンに溶けやすく，

エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない．

酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン 583



酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン（C28H40O7）の量（mg）

＝ 酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン

標準品の量（mg）×
QT

QS

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（1 → 1000）1 mL にイソニ

アジド試液 4 mL を加えて加温するとき，液は黄色を呈す

る．

（２） 本品 0.05 g に水酸化カリウム・エタノール試液 2

mL を加え，水浴上で 5 分間加熱する．冷後，薄めた硫酸

（2 → 7）2 mL を加え，1 分間穏やかに煮沸するとき，エ

ステル類のにおいを発する．

（３） 本品のメタノール溶液（1 → 100000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 240 ～ 244 nm に吸収の極大を示す．

（４） 本品及び酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン標準品を

乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法に

より試験を行い，酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン標準品

のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数

のところに同様の強度の吸収を認める．

旋 光 度 〔α 〕20D：＋65 ～ ＋71°（乾燥後，0.1 g，ジオキサン，
10 mL，100 mm）．

融 点 117 ～ 124 °C

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（２） 他のステロイド 本品 0.10 g をとり，ジクロルメタ

ン 10 mL に溶かし，試料溶液とする．この液 2.5 mL を

正確に量り，ジクロルメタンを加えて正確に 50 mL とする．

更に，この液 5 mL 及び 2 mL を正確に量り，ジクロルメ

タンを加えてそれぞれ 50 mL とし，標準溶液（１）及び

（２）とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液並びに標準溶液（１）及び（２）

10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入
り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキサ

ン/アセトン/クロロホルム混液（4：3：3）を展開溶媒とし

て約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット以外のスポットのうち，Rf 値約 0.2 のスポットは，

標準溶液（１）から得たスポットより濃くなく（0.5 % 以

下），Rf 値約 0.3 のスポットは，標準溶液（２）から得たス

ポットより濃くない．また，試料溶液には，主スポット及び

上記のスポット以外のスポットを認めない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，50 °C，4 時

間）．

強熱残分 0.2 % 以下（0.5 g）．

定 量 法 本品及び酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾン標準品

を乾燥し，その約 0.03 g ずつを精密に量り，それぞれを無

水エタノールに溶かし，正確に 50 mL とし，この液 10

mL ずつを正確に量り，無水エタノールを加えて正確に 25

mL とする．更に，この液 5 mL ずつを正確に量り，それ

ぞれに内標準溶液 4 mL を正確に加えた後，無水エタノー

ルを加えて 20 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク高さに対

する酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾンのピーク高さの比

QT 及び QS を求める．

内標準溶液 アントラセンの無水エタノール溶液（3 →

200000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（7：3）

流量：酪酸プロピオン酸ヒドロコルチゾンの保持時間が約

8 分になるように調整する．

カラムの選定：パラオキシ安息香酸プロピル及びパラオキ

シ安息香酸ブチル 0.05 g ずつを無水エタノールに溶か

し，100 mL とし，更にこの液 1 mL をとり，無水エ

タノールを加えて 100 mL とする．この液 20�L に
つき，上記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸

プロピル，パラオキシ安息香酸ブチルの順に溶出し，そ

の分離度が 1.5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

105795

ラクトミン
Lactomin

本品は Streptococcus faecalis，Streptococcus faecium，Lac-

tobacillus acidophilus 又は Lactobacillus bulgaricus の生菌

菌体を集め，乾燥した後，デンプン，乳糖，白糖など適当な

賦形剤又はそれらの混合物と混合して製したものである．

本品は定量するとき，1.0 g 中乳酸菌の生菌を 1 × 108

～ 2 × 1012 個含む．

性 状 本品は白色～わずかに黄褐色の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがある．

確認試験

（１） スライドグラス上に 1 エーゼ量の水をとり，これに

白金線を用いて定量法で得た集落をとり，かき混ぜて懸濁し，

適当な大きさに拡げ，室温又は遠火で乾燥する．次に 2 ～

3 回小炎の中を通過させて固定する．これをグラム染色法に

より試験を行うとき，球菌又は桿菌は黒紫色に染まる．

（２） 定量法で得た集落をとり，ラクトミン試験用液状培地

（１）又はラクトミン試験用液状培地（２）50 mL に接種す

る．35 ～ 37 °C で 24 ～ 72 時間培養した後，培養液を遠

心分離し，上澄液 20 mL を分液漏斗にとる．これに希硫酸

5 mL 及びエーテル 50 mL を加えてよく振り混ぜた後，エ

ーテル層を分取し，水 10 mL を加え，振り混ぜた後，水層

を除きエーテル層を水浴上で加温してエーテルを留去する．

残留物を水 5 mL に溶かし，試料溶液とする．フェノール

溶液（1 → 100）10 mL に塩化第二鉄試液 2 滴を加え，こ

れに試料溶液 5 mL を加えるとき，液の青紫色は黄色に変

わる．

ラクトミン584



試料 1 g 中の生菌数

＝ 平均集落数 × 希釈倍数 × 5/試料採取量（g）

酵母エキス

ペプトン，カゼイン製

ブドウ糖

リン酸二水素カリウム

リン酸一水素カリウム

酢酸ナトリウム

硫酸マグネシウム

硫酸マンガン

硫酸第一鉄

精製水

5.5 g

12.5 g

11 g

0.25 g

0.25 g

10 g

0.1 g

0.005 g

0.005 g

1000 mL

酵母エキス

ペプトン，カゼイン製

ブドウ糖

肉エキス

トマトジュース＊

ポリソルベート 80

L―塩酸システイン

精製水

5 g

20 g

20 g

15 g

200 mL

3 g

1 g

800 mL

ペプトン

塩化ナトリウム

精製水

1 g

5 g

1000 mL

リン酸二水素カリウム

リン酸一水素ナトリウム

ポリソルベート 80

L―塩酸システイン

カンテン

精製水

4.5 g

6 g

0.5 g

0.5 g

1 g

1000 mL

純度試験

（１） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（２） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 10 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品約 5 g を精密に量り，希釈液（１）又は希釈

液（２）30 mL 中に加えて強く振り混ぜ，更に希釈液

（１）又は希釈液（２）を加えて正確に 50 mL とし，よく

振り混ぜ，試料原液とする．試料原液 1 mL を正確に量り，

別に正確に分注した希釈液（１）又は希釈液（２）9 mL 中

に加える操作（10 倍希釈法）を繰り返し，1 mL 中に生菌

を 20 ～ 200 個含む濃度に希釈し，試料溶液とする．3 枚

のペトリ皿に試料溶液 1 mL ずつを入れ，これに 50 °C に

保ったラクトミン試験用カンテン培地（１）又はラクトミン

試験用カンテン培地（２）を 20 mL ずつ加えてすばやく混

和し，固化させる．35 ～ 37 °C で 24 ～ 72 時間培養し，

出現した集落をかぞえ，平均集落数を求める．

貯 法 容 器 気密容器

培地及び希釈液 培地及び希釈液で 2 種類あるものは，本品

中の乳酸菌に適したものを使用する．また，カンテンの配合

量は適宜増減してもよい．

1． ラクトミン試験用液状培地（１）

pH 6.8±0.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 10 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

2． ラクトミン試験用液状培地（２）

pH 6.8±0.1
＊トマトジュース：トマトジュースに等量の精製水を加え，

時々かき混ぜながら煮沸した後，pH を 6.8 に調整し，ろ過

する．

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

3． 希釈液（１）

pH 6.9±0.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

4． 希釈液（２）

pH 6.9±0.1

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して滅菌

した後，使用する．

5． ラクトミン試験用カンテン培地（１）

ラクトミン試験用液状培地（１）に炭酸カルシウム 5 g

及びカンテン 20 g を加える．

高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 10 分間加熱して減菌

した後，使用する．

6． ラクトミン試験用カンテン培地（２）

ラクトミン試験用液状培地（２）にカンテン 20 g を加

える．高圧蒸気滅菌器を用いて 121 °C で 15 分間加熱して

滅菌した後，使用する．

グラム染色法 次の 2 つの方法のいずれか適当な方法を用い

る．

（１） HUCKER の変法

スライドグラス上に塗沫抹し，固定した試料に HUCKER

の染色液 2 滴を加え，30 ～ 60 秒間放置して染色した後，

スライドグラスを軽く振って液をきる．次にルゴール液をじ

ゅうぶんに加え，60 秒間放置した後，ろ紙で水を吸収する．

軽く動かしながら，脱色液として無水エタノール又はエタノ

ール/アセトン混液（7：3）を用いて洗液がほぼ無色になる

まで脱色する．水洗し，ろ紙で水を吸収する．これにサフラ

ニン液 2 滴を加え，60 秒間放置し，後染色（対比染色）し

た後，水洗し，乾燥する．

HUCKER の染色液 （A 液）塩化メチルロザニリン 0.3

g をエタノール 20 mL に溶かす．（B 液）シュウ酸アンモ

ニウム 0.8 g を水 80 mL に溶かす．A 液及び B 液を混

和し，一夜放置した後，ろ過する．遮光した容器に貯え保存

する．

ルゴール液 ヨウ素 1 g 及びヨウ化カリウム 2 g を乳

鉢で混和し，これに水 300 mL を少量ずつかき混ぜながら

加えて溶かす．

サフラニン液 サフラニンの無水エタノール液（1 →

40）10 mL に水 40 ～ 90 mL を加える．

（２） Lillie の変法

スライドグラス上に塗抹し，固定した試料に Lillie の染

色液 2 滴を加え，30 秒間放置して染色した後，スライドグ

ラスを軽く振って液をきる．次にルゴール・ヨウ素液で数回

洗った後，ルゴール・ヨウ素液 3 滴を加え，30 秒間放置す

る．アセトン・ヨウ素液でじゅうぶん洗い流した後，アセト
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ラニムスチン（C10H18ClN3O7）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したラニムスチン標準品の量（mg）×
QT

QS

ン・ヨウ素液 3 滴を加え，30 秒間放置する．次いで水洗し，

ろ紙で水を吸収する．これに弱石炭酸フクシン液 2 滴を加

え，30 秒間放置し，後染色（対比染色）した後，水洗し，

乾燥する．

Lillie の染色液 （A 液）塩化メチルロザニリン 10 g を

エタノール 100 mL に溶かす．（B 液）シュウ酸アンモニ

ウム水溶液（1 → 100）．用時，A 液 20 mL 及び B 液 80

mL を混和して用いる．

ルゴール・ヨウ素液 ヨウ素 5 g 及びヨウ化カリウム

10 g を乳鉢で混和し，水に溶かし，100 mL とする．用時，

水で 5 倍に希釈して用いる．

アセトン・ヨウ素液 ヨウ素 10 g 及びヨウ化カリウム

6 g を乳鉢で混和し，水 10 mL に溶かし，90 % エタノー

ルを加えて 100 mL とする．この液 3.5 mL を量り，アセ

トンを加えて 100 mL とする．

弱石炭酸フクシン液 （A 液）塩基性フクシン 10 g をエ

タノール 100 mL に溶かし，37 °C で一夜放置する．（B

液）フェノール 5 g を水 100 mL に溶かす．用時，A 液

10 mL を B 液 100 mL に加え，更に水で 10 ～ 20 倍に

希釈して用いる．

109139

ラニムスチン
Ranimustine

C10H18ClN3O7：327.72

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ラニムスチ

ン（C10H18ClN3O7）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール又はエタノール

に溶けやすく，エーテルに極めて溶けにくい．

本品は光又は湿った空気によって変化する．

融点：106 ～ 112 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）1 mL にアントロンの 75

% 硫酸溶液（1 → 500）5 mL を加え，90 °C で 5 分間加

熱するとき，液は緑色～青緑色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 500）につき，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 395 ～

399 nm に吸収の極大を示す．また，本品の水溶液（1 →

25000）につき，吸収スペクトルを測定するとき，波長 229

～ 231 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3350 cm－1，1702 cm－1，

1548 cm－1，1485 cm－1 及び 1038 cm－1 付近に吸収を認め

る．

旋 光 度 〔α 〕20D：＋93.5 ～ ＋95.5°（0.5 g，水，50 mL，

100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う．本品 0.10 g をメタノール 5 mL に溶かし，試料溶

液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にクロロホルム/氷酢酸/メタノール/水混液（20：10：5：

3）を展開溶媒として約 13 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これにバナジン酸アンモニウム・硫酸溶液（1 →

200）を均等に噴霧した後，120 °C で 5 ～ 10 分間加熱す

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

水 分 0.1 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本操作はできるだけ光を避け，遮光した容器を用い

て行う．本品及びラニムスチン標準品（別途本品と同様の方

法で水分を測定しておく）約 0.1 g ずつを精密に量り，そ

れぞれを冷水に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 3

mL ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液 1 mL を正

確に加え，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行い，内標準物質のピーク高さに対するラニムスチ

ンのピーク高さの比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 p―ヒドロキシアセトフェノンのメタノール溶

液（9 → 4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール混液（3：1）

流量：ラニムスチンの保持時間が約 7 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，ラニムスチン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 2.7 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 シリカゲルを入れ，遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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H3C(CH2)4CH CHCH2CH CH(CH2)7COOC2H5

過酸化物価 ＝
（A － B）

試料の採取量（g）
× 10

リノール酸（C18H32O2）の含量（%）＝
A
93.9

× 100

A ＝
1
W
× A233 × 10 －

1
W
× A268 × 1.206

W：試料の採取量（g）

リノール酸エチル（C20H36O2）の量（mg）

＝ リノール酸（C18H32O2）の量（mg）× 1.100

102241

リノール酸エチル
Ethyl Linoleate

C20H36O2：308.50

本品は定量するとき，リノール酸エチル（C20H36O2）88.0

% 以上を含む．

性 状 本品は無色～微黄色の澄明な液で，敗油臭のないわず

かに特異なにおいがある．

本品はメタノール，エタノール，エーテル，クロロホルム

又は石油エーテルと混和する．

確認試験 本品 4 g に水酸化カリウム・エタノール試液 20

mL を加え，還流冷却器を付け，水浴中で 30 分間加熱する．

冷後，希塩酸を加えて酸性とし，分液漏斗に移し，分離した

油分を分取し，水 2 mL ずつで 3 回洗った後，リグロイン

10 mL を加えて混和する．この液に無水硫酸ナトリウム 3

g を加え，10 分間放置した後，ろ過し，ろ液を －10 ～

－15 °C に保ち，振り混ぜながら臭素 1 mL を滴加し，30

分間時々振り混ぜながら放置した後，生じた沈殿をろ取する．

沈殿は冷却したリグロイン 3 mL ずつで 3 回洗った後，リ

グロインから再結晶し，デシケーター（減圧，五酸化リン）

で 4 時間乾燥するとき，その融点は 113 ～ 117 °C である．

屈 折 率 n20D：1.455 ～ 1.465

比 重 d2020：0.875 ～ 0.885

けん化価 180 ～ 185

酸 価 15 以下．

ヨウ素価 150 ～ 163 ただし，本品 0.15 g をとり，試験を

行う．

純度試験

（１） 塩化物 本品 1.0 g にエタノールを加えて溶かし，

50 mL とし，硝酸銀のエタノール溶液（1 → 50）1 mL を

加えるとき，液の混濁は次の比較液より濃くない（0.014 %

以下）．

比較液：0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL にエタノールを加え

て 50 mL とし，硝酸銀のエタノール溶液（1 → 50）1 mL

を加える．

（２） 重金属 本品 1.0 g にエタノールを加えて溶かし，

希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL に

希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とする（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.0 g をとり，希塩酸（1 → 2）10 mL

及びエーテル 20 mL を加え，3 分間激しく振り混ぜ，放置

した後，水層を分取する．この液 5 mL をとり，これを検

液とし装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以

下）．

（４） 過酸化物 共栓フラスコにクロロホルム 10 mL を正

確に量り，フラスコ内の空気を窒素で置換した後，本品約 1

g をガラス容器に精密に量り，ガラス容器をフラスコに入

れ，穏やかに振り混ぜて溶かす．フラスコに氷酢酸 15 mL

及び飽和ヨウ化カリウム溶液 1 mL をそれぞれ正確に加え，

栓をして 1 分間振り混ぜた後，暗所に 5 分間放置する．次

に水 75 mL を加え，栓をして激しく振り混ぜた後，0.01

mol/L チオ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプ

ン試液 1 mL）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

A：試料を用いたときの 0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウム液

の消費量（mL）

B：空試験における 0.01 mol/L チオ硫酸ナトリウム液の消

費量（mL）

過酸化物価は 20 以下である．

強熱残分 本品約 1 g を精密に量り，弱火で加熱して沸騰さ

せ，加熱をやめ，直ちに点火して燃やし，冷後，残留物を硫

酸 1 ～ 2 滴で潤し，恒量になるまで注意して強熱するとき，

残留物の量は 0.10 % 以下である．

定 量 法 本品約 0.06 g をガラス容器に精密に量る．水酸化

カリウム・グリセリン試液を 100 °C にし加温し，その 10

mL ずつを量り，3 本の共栓試験管 A，B 及び C にそれ

ぞれとる．C に温度計を入れ，3 本の共栓試験管を 180±3

°C の油浴中に入れ，C の温度計が 180 °C を示すまで加

温し，A 及び B に窒素を送入する．試験管を油浴より取り

出し，A に先の試料を入れたガラスコップを投入し，B に

は空のガラス容器を投入し，3 本とも 2 分間激しく振り混

ぜる．3 本の試験管を油浴にもどし，C の温度計が 175 °C

を示してから正確に 45 分間加温する．この間少なくとも

30 分間は 180 °C を保つよう注意する．A 及び B を油浴

から取り出し，約 60 °C に冷却した後，それぞれ温メタノ

ールを用いて 100 mL のメスフラスコに流し込み，冷後，

メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL

をそれぞれ正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL

とし，A 液及び B 液とする．A 液につき，B 液を対照と

し，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 268 nm

付近における吸収の極大波長で吸光度 A268 を測定する．ま

た，A 液及び B 液をそれぞれ 10 mL ずつ正確に量り，メ

タノールを加えて正確に 100 mL とし，A′液及び B′液と

する．A′液につき，B′液を対照とし，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 233 nm 付近における吸収の極

大波長で吸光度 A233 を測定する．

ただし，

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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リノール酸（C18H32O2）の量（mg）

＝ リノール酸メチル標準品の量（mg）×
QT

QS
× 0.95237

0.02 mol/L エチレンジアミン 四酢酸二ナトリウム液 1 mL

＝ 0.8016 mg Ca

101173

リノール酸カルシウム
Calcium Linoleate

本品はベニバナ Carthamus tinctorius Linné（Composi-

tae）の種子から得られたサフラワー油より製したリノール

酸を主体とした脂肪酸のカルシウム塩である．

本品を乾燥したものは定量するとき，リノール酸

（C18H32O2：280.45）73.0 ～ 83.0 % 及びカルシウム

（Ca：40.08）6.2 ～ 7.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡黄色の粉末で，特異なにおいがあり，

味はない．

本品はクロロホルムに溶けにくく，水，エタノール又はエ

ーテルにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 定量法（１）に準じて操作するとき，本品の主ピーク

は，リノール酸メチル標準溶液から得たピークと同じ保持時

間を示す．

（２） 本品 0.1 g に希塩酸 7 mL を加え，油状物が液面に

浮上するまで加温した後，希塩酸層を分取する．分取した希

塩酸層はカルシウム塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 酸 本品 10.0 g をとり，エタノール/エーテル混液

（1：1）100 mL を加え，フェノールフタレイン試液数滴及

び 0.1 mol/L 水酸化カリウム・エタノール液 9.0 mL を加

えるとき，液は赤色を呈する．

（２） 塩化物 本品 2.5 g を分液漏斗にとり，希硝酸 6

mL，水 20 mL 及びクロロホルム 100 mL を加え，よく振

り混ぜた後，水層を分取する．水層は更にクロロホルム 20

mL で洗った後，水層を分取し，水を加えて 50 mL とする．

これを検液とし，塩化物の試験を行う．比較液には 0.01

mol/L 塩酸 0.70 mL を加える（0.010 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，80 °C，2 時間）．

定 量 法

（１） リノール酸 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に

量り，分液漏斗に入れ，水 20 mL，希塩酸 5 mL 及びクロ

ロホルム 30 mL を加えて振り混ぜ，クロロホルム層を分取

する．水層は更にクロロホルム 20 mL ずつで 2 回抽出す

る．全クロロホルム抽出液を合わせ，無水硫酸ナトリウム

10 g で脱水した後，ろ過し，無水硫酸ナトリウムはクロロ

ホルム 5 mL ずつで 3 回洗い，洗液は先のクロロホルムに

合わせ，クロロホルムを加えて正確に 100 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，試験管に入れ，クロロホルムを

水浴上で蒸発乾固した後，三フッ化ホウ素のメタノール溶液

（7 → 50）3 mL を加え，沸騰水浴中で 2 分間加熱する．

冷後，この液を分液漏斗に入れ，試験管は石油エーテル 10

mL ずつで 3 回洗い，洗液は先の分液漏斗に入れ，これに

水 30 mL を加え，振り混ぜた後，石油エーテル層を分取す

る．更に石油エーテル 20 mL ずつで 2 回同様に操作し，

石油エーテル層を合わせ，無水硫酸ナトリウム 10 g で脱

水した後，ろ過する．無水硫酸ナトリウムは石油エーテル 5

mL ずつで 3 回洗い，洗液は先の石油エーテル抽出液に合

わせ，石油エーテルを水浴上で減圧留去した後，内標準溶液

5 mL を正確に加え，試料溶液とする．別にリノール酸メチ

ル標準品約 0.1 g を精密に量り，クロロホルムを加えて溶

かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

クロロホルムを水浴上で減圧留去した後，内標準溶液 5 mL

を正確に加え，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2

�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を
行い，内標準物質ピーク面積に対するリノール酸メチルピー

ク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 トリフェニルアミンのクロロホルム溶液（1 →

1000）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 2 ～ 3 mm，長さ 1 ～ 2 m のガラス管

に，ジエチレングリコールアジピン酸エステルを 177

～ 250�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 10
% の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：180 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：220 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：毎分 50 mL 付近の一定量になるように調整する．

（２） カルシウム 本品を乾燥し，その約 1.0 g を精密に

量り，初めは弱く注意しながら加熱し，次第に強熱して灰化

する．冷後，残留物に希塩酸 12 mL を加えて溶かし，水を

加えて正確に 200 mL とする．この液 20 mL を正確に量

り，これに 0.02 mol/L エチレンジアミン四酢酸二ナトリウ

ム液 25 mL を正確に加え，水 50 mL 及び pH 10.7 のア

ンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 5 mL を加え，過量の

エチレンジアミン四酢酸二ナトリウムを 0.02 mol/L 酢酸亜

鉛液で滴定する（指示薬：エリオクロムブラック T・塩化

ナトリウム指示薬 0.025 g）．ただし，滴定の終点は液の青

色が消え，紫色を呈するときとする．同様の方法で空試験を

行う．

貯 法 容 器 気密容器．

009751

リピド・トロンボプラスチン
Lipid Thromboplastin

本品は新鮮な牛脳をアセトン処理して得た脱水乾燥粉末を

エーテル又はエタノールで抽出し，濃縮して製したものであ

る．

本品は主として，レシチン，ホスファチジルエタノールア

ミン及びカルジオリピンなどからなるリン脂質で血液凝固作

用を有する．

本品は定量するとき，リン（P：30.97）2.0 ～ 3.8 % 及び

リノール酸カルシウム588



窒素（N：14.01）1.3 ～ 2.1 % を含む．

性 状 本品は淡黄色～淡黄褐色の樹脂又はロウ状の物質で，

特異なにおいがある．

本品はエタノール，エーテル又はクロロホルムにやや溶け

やすく，水又はアセトンにほとんど溶けない．

確認試験

（１） 本品 0.25 g をとり，水酸化ナトリウム試液 5 mL

を加え，時々振り混ぜながら水浴中で 2 時間加熱する．冷

後，希塩酸 1.5 mL を加えてよく振り混ぜ，ガラスろ過器

（G 4）を用いて，緩やかに吸引ろ過する．ろ液にライネッ

ケ塩試液 2 mL を加えるとき，紅色の結晶性の沈殿を生じ

る．

（２） 定量法（１）で得た試料溶液 5 mL にモリブデン酸

アンモニウム・硫酸試液 2.5 mL 及び 1―アミノ―2―ナフト

ール―4―スルホン酸試液 1 mL を加え，水浴上で 5 分間加

熱するとき，液は青色を呈する．

（３） 本品 0.02 g をとり，クロロホルム 2 mL を加えて

溶かし，試料溶液とする．別に薄層クロマトグラフ用ホスフ

ァチジルエタノールアミン及び薄層クロマトグラフ用レシチ

ンそれぞれ 0.5 mg に対応する容量を量り，溶媒を減圧留

去し，それぞれの残留物にクロロホルム 0.2 mL 及び 0.5

mL を加えて溶かし，それぞれの成分の標準溶液とする．試

料溶液及び各標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法によっ

て試験を行う．試料溶液及び各標準溶液 20�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

ットする．次にクロロホルム/メタノール/水混液（65：25：

4）を展開溶液として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これにモリブデンブルー試液を均等に噴霧するとき，

試料溶液及び各標準溶液から得た主スポットは，青色を呈し，

それぞれの成分のスポットの Rf 値（ホスファチジルエタノ

ールアミン：約 0.5 及びレシチン：約 0.3）は等しい．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g にクロロホルム 20 mL を加えて

溶かすとき，液は淡黄色～淡黄褐色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 0.40 g をとり，第 3 法により検液を調

整し，装置 A を用いる方法により試験を行う（5 ppm 以

下）．ただし，硝酸マグネシウムのエタノール溶液（1 →

10）10 mL を加える．

水 分 5.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 10.0 % 以下（1 g）．

抗原性試験 体重 250 ～ 300 g の栄養状態のよい健康なモ

ルモット 4 匹を用い，第 1 日目，第 3 日目及び第 5 日目

に，効力試験の項で得た試料原液 1.0 mL ずつを腹腔内に

注射する．別に対照として，同数のモルモットに馬血清

0.10 mL を腹腔内に注射する．第 15 日目に 2 匹，第 22

日目に残りの 2 匹に，試料原液を注射したモルモットには

試料原液 0.5 mL を静脈内に注射し，同様に馬血清を注射

したモルモットには馬血清 0.20 mL を静脈内に注射する．

注射後 30 分間及び 24 時間以内の吸吸困難，虚脱又は致死

を観察するとき，本品によって感作したモルモットは前記の

症状を示さない．ただし，馬血清によって感作したモルモッ

ト 4 匹の全部が呼吸困難又は虚脱を示し，3 匹以上が死亡

する．

毒性試験 体重 18 ～ 22 g の栄養状態のよい健康なシロハ

ツカネズミ 5 匹を使用し，それぞれに効力試験の項で得た

試料原液 0.50 mL を尾静脈内に注射するとき，注射後 48

時間以内にいずれも死亡しない．注射後 48 時間以内に死亡

したものがあるときは，更にシロハツカネズミ 10 匹につき，

試験を繰り返し，72 時間以内にそのいずれもが生存する．

ヒスタミン試験 本品は次の方法によって試験を行うとき，効

力試験の項で得た試料原液によって起こる血圧降下は，標準

ヒスタミン溶液によって起こる血圧降下より大きくない．

1） 標準ヒスタミン溶液 リン酸ヒスタミン標準品の適量を

精密に量り，生理食塩液を加えて溶かし，その 1 mL 中に

正確にヒスタミン（C5H9N3）1.0�g を含むように調製する．
2） 操作法 健康な成熟したネコを試験動物として用い，そ

の体重を量り，用時調製したフェノバルビタールナトリウム

溶液（1 → 10）を腹腔内に注射して全身麻砕を行う．次に

右頸動脈を露出し，迷走神経を含むすべての周囲の組織をメ

スを用いないで完全に分離し，カニューレを挿入する．つい

で大腿静脈を露出し，記録式キモグラフを起動し，血圧変化

の振幅を記録して血圧変化が安定であることを確かめる．体

重 1 kg 当たり，正確に標準ヒスタミン溶液 0.05，0.10 及

び 0.15 mL をそれぞれ 5 分間以上の間隔をおいて大腿静

脈内に注射する．この注射を 1 系列とし，5 分間以上の間

隔をおいて系列注射を繰り返す．最初の 1 系列の読みを除

いて，ヒスタミンの一定量の注射で起こる血圧降下が比較的

一定になったとき，体重 1 kg につき，効力試験の項で得

た試料原液 1.0 mL 及び標準ヒスタミン溶液 0.10 mL を 5

分間以上の間隔をおいて交互に 2 回以上注射し，それぞれ

の血圧降下の値を 1 mmHg まで測定する．

効力試験 本品 0.50 g を正確に量り，エーテル 20 mL を加

えて溶かし，この液にポリソルベート 20・生理食塩液（1

→ 1000）80 mL をかき混ぜながら加えた後，水浴上でエー

テル臭がなくなるまで加温する．冷後，ポリソルベート 20・

生理食塩液（1 → 1000）を加えて正確に 100 mL とし，

100 °C で 30 分間滅菌し，試料原液とする．試料原液 2

mL を正確に量り，生理食塩液を加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．試料溶液及び生理食塩液 0.10 mL ず

つをオストワルドピペットを用いて小試験管（内経 8 mm，

長さ 80 mm）にとり，それぞれにヒト正常血漿 0.10 mL

を加えて振り混ぜ，37±1 °C の水浴中で 30 秒間加温する．

次に，それぞれにあらかじめ 37±1 °C に加温した 0.025

mol/L 塩化カルシウム試液 0.10 mL を加え，同時に秒時計

を始動し，37±1 °C の水浴中で試験管を穏やかに傾けなが

ら，白色の網状物（線維素）が析出するまでの時間（凝固時

間）を測定する．試料溶液及び生理食塩液につき，更に 2

回測定を行う．それぞれの測定について，試料溶液により起

こる凝固時間は，生理食塩液により起こる凝固時間より 20

秒以上の短縮を示す．

定 量 法

（１） リン 本品約 0.2 g を精密に量り，硝酸マグネシウ

ムのエタノール溶液（1 → 10）10 mL を加え，エタノール

に点火して燃焼させた後，少量の硝酸で潤し，徐々に加熱し，

約 600 °C で強熱して灰化する．なお炭化物が残るときは，

リピド・トロンボプラスチン 589



リン（P）の量（mg）＝
AT
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× 8.148

COOH
O

HO H

H

H
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CH3

xC36H60O30 リマプロスト（C22H36O5）の量（mg）

＝ リマプロスト標準品の量（mg）×
QT

QS

更に少量の硝酸で潤し，再び強熱して灰化する．冷後，残留

物に希塩酸 10 mL を加え，水浴上で 10 分間加熱し，冷後，

水を加えて正確に 50 mL とし，この液 5 mL を正確に量

り，水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試

料溶液及びリン酸標準液 5 mL ずつを正確に量り，モリブ

デン酸アンモニウム・硫酸試液 2.5 mL 及び 1―アミノ―2―

ナフトール―4―スルホン酸試液 1 mL を加えて振り混ぜ，水

を加えて正確に 25 mL とする．これらの液を 20±1 °C で

放置し，正確に 30 分間後に，それぞれの液につき，別に水

5.0 mL をとり，試料溶液と同様に操作して得た液を対照と

し，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 740 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

（２） 窒素 本品約 0.15 g を精密に量り，窒素定量法によ

って試験を行う．

0.005 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 0.14007 mg N

貯 法

保存条件 遮光して，10 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

109539

リマプロスト アルファデクス
Limaprost Alfadex

C22H36O5・xC36H60O30

本品はリマプロストの α ―シクロデキストリン包接化合物

で定量するとき，換算した脱水物に対し，リマプロスト

（C22H36O5：380.52）2.8 ～ 3.2 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末である．

本品は水に溶けやすく，エタノールに極めて溶けにくく，

酢酸エチル又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 0.02 g を水 5 mL に溶かし，酢酸エチル 5 mL

を加えて振り混ぜた後，遠心分離して上層液をとり，溶媒を

減圧で留去する．残留物をエタノール 2 mL に溶かし，m―

ジニトロベンゼン試液 5 mL を加え，氷冷しながら水酸化

カリウムのエタノール溶液（17 → 100）5 mL を加えた後，

氷冷して暗所に 20 分間放置するとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品 0.05 g にヨウ素試液 1 mL を加え，水浴中で

加熱して溶かし，放置するとき，暗青色の沈殿を生じる．

（３） 本品 0.01 g を水 2 mL に溶かし，酢酸エチル 5

mL を加えて振り混ぜた後，遠心分離する．上層の液をとり，

減圧で溶媒を留去した後，残留物をメタノール 30 mL に溶

かす．この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 275 ～ 279 nm に吸収の極大

を示さない．また，この液 10 mL に水酸化カリウムのメタ

ノール溶液（1 → 50）10 mL を加え，15 分間放置した液

は波長 275 ～ 279 nm に吸収の極大を示す．

純度試験 類縁物質 本品 0.10 g を水 5 mL に溶かし，エ

タノール 5 mL を加え，試料溶液とする．この液 1 mL を

正確に量り，希エタノールを加えて正確に 50 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の
条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

料溶液のリマプロスト以外のピークの合計面積は標準溶液の

リマプロストのピーク面積よりも大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 10�L から得たリマプロストのピー
ク高さがフルスケールの 20 ～ 40 % になるように調

整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からリマプロストの保持

時間の約 3 倍の範囲

水 分 6.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，水 5 mL に溶かし，

内標準溶液 5 mL を正確に加え，試料溶液とする．別にリ

マプロスト標準品約 3 mg を精密に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加えて溶かし，水 5 mL を加え，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 3�L につき，次の条件で液
体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するリマプロストのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルのエタノール溶液

（1 → 4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：0.02 mol/L リン酸二水素カリウム試液/アセトニ

トリル/イソプロパノール混液（9：5：2）

流量：リマプロストの保持時間が約 12 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 3�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，リマプロストの順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して， －10 °C 以下に保存する．

容 器 気密容器．

リマプロスト アルファデクス590
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101646

d ―リモネン
d ―Limonene

C10H16：136.23

本品は定量するとき，d ―リモネン（C10H16）98.5 % 以上

を含む．

性 状 本品は無色澄明の液で，オレンジようの芳香があり，

味はやや苦い．

本品は無水エタノール，アセトン，クロロホルム，エーテ

ル又はヘキサンと混和し，水にほとんど溶けない．

沸点：176 ～ 177 °C

粘度：0.92 ～ 0.94 mm2/s（30 °C）．

確認試験

（１） 本品 1 滴をクロロホルム 10 mL に溶かし，臭素試

液 3 滴を加えて振り混ぜるとき，液は直ちに脱色する．

（２） 本品及び d ―リモネン標準品 1 mL ずつをアセトン

7 mL に溶かし，それぞれ試料溶液及び標準溶液とする．こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 1�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘ

キサン/酢酸エチル混液（17：3）を展開溶媒として約 10

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気を満

たした槽中に 10 分間放置するとき，試料溶液から得た主ス

ポット及び標準溶液から得たスポットの色調及び Rf 値は等

しい．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の液膜法によ

り測定するとき，波数 2898 cm－1，1636 cm－1，1433 cm－1，

1373 cm－1，885 cm－1 及び 797 cm－1 付近に吸収を認める．

屈 折 率 n20D：1.472 ～ 1.474

旋 光 度 〔α〕20D：＋120 ～ ＋127°（100 mm）．
比 重 d2020：0.841 ～ 0.846

ヨウ素価 350 ～ 390（0.1 g）

純度試験 類縁物質 本品 1�L をとり，次の条件でガスク
ロマトグラフ法により試験を行い，注入後 30 分間に出現す

る各ピークの面積を自動積分法により求め，主ピーク以外の

量を面積百分率法により算出するとき，その量は 1.5 % 以

下である．

操作条件

検出器，カラム，注入口及び検出器温度及びキャリヤーガ

スは定量法の操作条件を準用する．

カラム温度：75 ～ 195 °C

昇温速度：毎分 4 °C

流量：d ―リモネンの保持時間が約 5 分になるように窒素

の流量を調整する．

カラムの選定：本品 0.4 g をシクロヘキサノールのアセ

トン溶液（7 → 100）10 mL に溶かし，試料溶液とす

る．試料溶液 1�L につき，上記の条件で操作すると

き，d ―リモネン，シクロヘキサノールの順に流出し，

その分離度が 6 以上のものを用いる．

検出感度：本品のアセトン溶液（1 → 100）1.0�L につ
き測定したクロマトグラムのリモネンのピーク高さが記

録紙のフルスケールの約 10 % の高さを示すように感

度を調整する．

定 量 法 本品及び d ―リモネン標準品それぞれ約 0.4 g ずつ

を精密に量り，内標準溶液 5 mL ずつを正確に加えて溶か

し，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

1.0�L につき，次の条件でガスクロマトグラフ法により試
験を行い，内標準物質のピーク高さに対する d ―リモネンの

ピーク高さの比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 シクロヘキサノールのアセトン溶液（1 → 5）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 1.5 m のガラス管に，ポ

リエチレングリコール 20 M を酸処理及びシラン処理

した 150 ～ 180�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ
土に 10 % の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：100 °C 付近の一定温度

注入口及び検出器温度：250 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：d ―リモネンの保持時間が約 3 分になるように窒素

の流量を調整する．

カラムの選定：標準溶液 1�L につき，上記の条件で操
作するとき，d ―リモネン，内標準物質の順に流出し，

その分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 空気を窒素（日局）で置換して保存する．

容 器 気密容器．

103137

硫酸イソプロテレノール
Isoproterenol Sulfate

硫酸イソプレナリン

（C11H17NO3）2・H2SO4・2H2O：556.62

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，硫酸イソプ

ロテレノール〔（C11H17NO3）2・H2SO4：520.59〕98.0 ～ 102.0

% を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，氷酢酸にやや溶けやすく，エタノ

ールに極めて溶けにくく，アセトン，エーテル又はクロロホ

ルムにほとんど溶けない．

本品は空気又は光によって徐々に着色する．

硫酸イソプロテレノール 591
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確認試験

（１） 本品 0.02 g に水 2 mL を加えて溶かし，塩化第二

鉄試液 2 滴を加えるとき，液は緑色を呈する．この液に炭

酸水素ナトリウム試液を徐々に加えるとき，青色を経て赤色

に変わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 10000）10 mL に薄めた塩酸（1

→ 120）0.1 mL 及びヨウ素試液 1 mL を加え，5 分間放

置した後，チオ硫酸ナトリウム試液 2 mL を加えるとき，

液は紅色を呈する．

（３） 本品 0.01 g に水 1 mL を加えて溶かし，リンタン

グステン酸試液 1 滴を加えるとき，直ちに白色の沈殿を生

じ，放置するとき，沈殿の色は褐色に変わる．

（４） 本品の 0.005 mol/L 硫酸試液溶液（1 → 20000）に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 278 ～ 282 nm に吸収の極大を，波長 247

～ 251 nm に吸収の極小を示す．

（５） 本品の水溶液（1 → 10）は硫酸塩の定性反応を呈す

る．

pH 本品 1.0 g に新たに煮沸し冷却した水を加えて溶かし，

100 mL とした液の pH は 4.0 ～ 5.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は澄明で，液の色は色の比較液 F より濃くない．

（２） 塩化物 本品 1.0 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.014 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） イソプロテレノン 本品 0.050 g を と り，0.005

mol/L 硫酸試液を加えて溶かし，正確に 25 mL とし，波

長 310 nm における吸光度を測定するとき，0.20 以下であ

る．

水 分 5.0 ～ 7.0 %（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.1 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.4 g を精密に量り，非水滴定用氷酢酸 20

mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示

薬：塩化メチルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点

は液の紫色が青色を経て緑色に変わるときとする．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

001688

硫酸スパルテイン
Sparteine Sulfate

C15H26N2・H2SO4・5H2O：422.54

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，硫酸スパル

テイン（C15H26N2・H2SO4：332.46）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は無色～白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

はない．

本品は水又はギ酸に極めて溶けやすく，エタノールに溶け

やすく，無水酢酸，エーテル又はクロロホルムにほとんど溶

けない．

本品は光によって徐々に変化する．

確認試験

（１） 本品 0.1 g にアンモニア試液 0.5 mL を加えて振り

混ぜた後，エーテル 20 mL を加えてよく振り混ぜる．次に，

ヨウ素のエーテル溶液（1 → 50）0.5 mL を加えてよく振

り混ぜ，生じた沈殿をガラスろ過器（G 3）を用いてろ過す

るとき，残留物の色は暗緑色である．

（２） 本品の水溶液（1 → 20）は硫酸塩の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：－26.8 ～ －28.8°（脱水物に換算したもの
2 g，水，50 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 30 mL に溶かした液の pH は 3.1 ～

3.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） アンモニウム 本品 0.10 g を内径 15 mm の共栓試

験管にとり，水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，ガラス

繊維を管口にさし込み，その上に潤した赤色リトマス紙の小

片をのせて栓をし，60 °C の水浴中に試験管の半ばまで浸し，

時々穏やかに振り混ぜながら 30 分間加温するとき，発生す

るガスは赤色リトマス紙を青変しない．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） アニリン 本品の水溶液（1 → 20）2 mL にクロロ

ホルム 3 滴及び希水酸化カリウム・エタノール試液 1.5

mL を加えて水浴中で加熱するとき，フェニルイソシアニド

（有毒）の不快臭を発しない．

（５） 他のアルカロイド 本操作は光を避け，遮光した容器

を用いて行う．本品 0.020 g をとり，水を加えて溶かし正

確に 20 mL とし，試料溶液とする．試料溶液につき，水を

対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

270 nm における吸光度を測定するとき，0.040 以下である．

（６） 硫酸呈色物 本品 0.20 g をとり，試験を行う．液の

色は無色である．

水 分 19.4 ～ 22.6 %（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．
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強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.5 g を精密に量り，ギ酸 5.0 mL に溶か

し，無水酢酸 70 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定す

る（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 33.246 mg C15H26N2・H2SO4

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

531007

硫酸プソイドエフェドリン
Pseudoephedrine Sulfate

（C10H15NO）2・H2SO4：428.54

本品を乾燥したものは定量するとき，硫酸プソイドエフェ

ドリン〔（C10H15NO）2・H2SO4〕98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．

本品は，水，メタノール又は酢酸（100）に極めて溶けや

すく，エタノール（99.5）にやや溶けやすい．

確認試験

（１） 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ウム錠剤法により測定するとき，波数 3330 cm－1，3010

cm－1，2471 cm－1，1590 cm－1，1455 cm－1 及 び 1375 cm－1

付近に吸収を認める．

（２） 本品の水溶液（1 → 15）は硫酸塩の定性反応を呈す

る．

旋 光 度 〔α〕20D：＋56.0 ～ 59.0°（乾燥後，1 g，水，20 mL，
100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 5.0 ～

6.5 である．

融 点 174 ～ 179 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.7 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.02 mol/L 塩酸 0.4 mL を加える（0.04 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 1.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） 類緑物質 本品 0.075 g を移動相 10 mL に溶かし，

試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のプソイドエフェドリ

ン以外のピークの合計面積は標準溶液のプソイドエフェドリ

ンのピーク面積より大きくない．

試験条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：257 nm）

カラム：内径 4.6 mm，長さ 25 cm のステンレス管に 5

�m の液体クロマトグラフ用フェニル化シリカゲルを充
てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：酢酸アンモニウム 10.9 g を水 940 mL に溶か

し，酢酸（100）を加え，pH 4.0 に調整した後，メタ

ノール 60 mL を加えて混和する．

流量：プソイドエフェドリンの保持時間が約 9 分になる

ように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からプソイドエフェドリ

ンの保持時間の約 2 倍の範囲

システム適合性

検出の確認：標準溶液 1 mL を正確に量り，移動相を加

えて正確に 10 mL とする．この液 20�L から得たプ
ソイドエフェドリンのピーク面積が，標準溶液のプソイ

ドエフェドリンのピーク面積の 7 ～ 13 % になること

を確認する．

システムの性能：本品 10 mg 及び塩酸エフェドリン 10

mg を移動相 100 mL に溶かす．この液 20�L につ
き，上記の条件で操作するとき，エフェドリン，プソイ

ドエフェドリンの順に溶出し，その分離度は 1.5 以上

である．

システムの再現性：標準溶液 20�L につき，上記の条件
で試験を 6 回繰り返すとき，プソイドエフェドリンの

ピーク面積の相対標準偏差は 2.0 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.15 g を精密に量り，酢酸

（100）50 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 42.85 mg（C10H15NO）2・H2SO4

貯 法 容 器 密閉容器．

102813

硫酸ヘキソプレナリン
Hexoprenaline Sulfate

C22H32N2O6・H2SO4・H2O：536.59

本品を乾燥したものは定量するとき，硫酸ヘキソプレナリ

ン（C22H32N2O6・H2SO4・H2O）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～淡灰白色の結晶又は結晶性の粉末で，に

おいはないか，又はわずかに特異なにおいがある．

本品はギ酸に溶けやすく，熱湯に溶けにくく，水，メタノ

ール，氷酢酸，エタノール，アセトン，酢酸エチル又はクロ

ロホルムにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に熱時溶ける．

融点：207 ～ 220 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に薄めた酢酸（1 → 500）40 mL を加

え，必要ならば 70 °C の水浴中で加温して溶かす．冷後，
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 53.66 mg C22H32N2O6・H2SO4・H2O

N+

O

O

CH3O

CH3O

2

xH2OSO4
2

この液 5 mL に塩化第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は緑

色を呈し，放置するとき，赤褐色を経て赤色に変わる．

（２） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 25000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 278 ～ 280 nm に吸収の極大を，波長 248 ～

252 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品 0.3 g に水 20 mL 及び希塩酸 1 mL を加え，

水浴中で 5 分間加熱して溶かした液は硫酸塩の定性反応を

呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に 0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を

加え，水浴中で 5 分間加熱して溶かすとき，液は無色～淡

黄色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.10 g に水 40 mL を加え，5 分間煮

沸して溶かし，冷後，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には 0.01

mol/L 塩酸 0.45 mL を加える（0.160 % 以下）．

（３） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，0.1 mol/L 塩酸試液

15 mL を加え，水浴中で 5 分間加熱して溶かす．冷後，

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 20 mL とし，試料溶液

とする．この液 1 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行

う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラ
フ用セルロースを用いて調製した薄層板にスポットする．次

にアセトン/n―ブタノール/氷酢酸/亜硫酸水/クロロホルム

混液（20：20：20：20：7）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに塩化第二鉄試液を均等

に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧・0.67 kPa 以下，シリカゲ

ル，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.5 g を精密に量り，ギ酸

15 mL を加えて溶かし，非水滴定用氷酢酸 60 mL を加え，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差滴定法）．同様の方

法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

100816

硫酸ベルベリン
Berberine Sulfate

C40H36N2O12S・xH2O

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，硫酸ベルベ

リン（C40H36N2O12S：768.79）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は黄色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は水又はギ酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けや

すく，エタノールに溶けにくく，氷酢酸に極めて溶けにくく，

エーテルにほとんど溶けない．

本品は光によって着色する．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL にヨウ化カリウム試

液 2 ～ 3 滴を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 200）20 mL をとり，水浴上で

加熱し，塩化バリウム試液 1 mL を加えるとき，沈殿を生

じる．

（３） 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 226

～ 230 nm，261 ～ 265 nm，343 ～ 347 nm 及び 419 ～

424 nm に吸収の極大を示す．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

6.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かすとき，液は

澄明である．

（２） 酸 本品 0.10 g を水 25 mL に溶かし，フェノール

フタレイン試液 1 滴及び 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液

0.10 mL を加えるとき，液の黄色はだいだい色～赤色に変

わる．

（３） 塩化物 本品 1.0 g に水 38 mL 及び希硝酸 12 mL

を加え，1 分間振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ液 5 mL

を除き，次のろ液 25 mL をとり，水を加えて 50 mL とす

る．これを検液とし，試験を行う．比較液は 0.01 mol/L 塩

酸 0.30 mL に希硝酸 6 mL，ブロムフェノールブルー試液

5 ～ 10 滴及び水を加えて 50 mL とする（0.021 % 以下）．

（４） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 2.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（６） 類縁物質 本品 0.010 g を水 100 mL に溶かし，試

料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正

確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
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試験を行う．それぞれの液の各々のピーク高さを測定すると

き，試料溶液のベルベリン以外のピーク高さの合計は，標準

溶液のベルベリンのピーク高さより大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：340 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m のオクタデシルシリル化シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 2 g 及び酒石酸 0.4 g

を水 450 mL に溶かし，アセトニトリルを加えて 1000

mL とする．

流量：ベルベリンの保持時間が約 16 分になるように調整

する．

カラムの選定：硫酸ベルベリン，塩化コプチシン及び塩化

パルマチン 1 mg ずつを水 1000 mL に溶かす．この

液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，コプチ
シン，パルマチン，ベルベリンの順に溶出し，コプチシ

ンとパルマチンの分離度及びパルマチンとベルベリンの

分離度がそれぞれ 1.5 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 10�L から得たベルベリンのピーク
高さがフルスケールの約 10 % になるように調整する．

高さ測定範囲：溶媒のピークの後からベルベリンの保持時

間の約 2 倍の範囲

水 分 15.0 % 以下（0.3 g，容量滴定法，直接滴定）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 1.0 g を精密に量り，ギ酸 10 mL に溶か

し，氷酢酸 50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する

（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 76.88 mg C40H36N2O12S

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

122058

リンゴ酸システイン
Cysteine Malate

L―システイン L―リンゴ酸塩

（C3H7NO2S）2・C4H6O5：376.40

本品を乾燥したものは定量するとき，リンゴ酸システイン

〔（C3H7NO2S）2・C4H6O5〕98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない

か，又はわずかに特異なにおいがあり，特異な味がある．

本品は水に溶けやすく，エタノール（95）に極めて溶けに

くい．

融点：約 165 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にピリジン 0.5

mL 及びニンヒドリン試液 1 mL を加え，3 分間加熱した

後，水を加えて 50 mL とするとき，液は青紫色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に希水酸化ナトリ

ウム試液 1 mL 及びペンタシアノニトロシル鉄（�）酸ナ
トリウム試液 1 滴を加えるとき，液は紫赤色を呈する．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3050 cm－1，2560 cm－1，

1676 cm－1，1506 cm－1 及び 1414 cm－1 付近に吸収を認め

る．

（４） 本品 0.01 g をとり，試験管に入れ，レソルシノール

0.01 g を加え，よく混ぜ合わせた後，硫酸 0.3 mL を加え，

小火炎で白煙が発生するまで加熱する．冷後，紫外線を照射

するとき，液は青色の蛍光を発する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋5.5 ～ ＋7.0°（乾燥後，2 g，1 mol/L 塩
酸試液，25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 2.3 ～

3.3 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かし，水酸化

ナトリウム試液 3 mL 及び過酸化水素（30）1 mL を加え，

水浴上で 30 分間加熱し，冷後，ろ過する．残留物は水でよ

く洗い，洗液はろ液に合わせて 40 mL とし，希硝酸 6 mL

及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試験を行

う．比較液は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL をとり，水 10 mL，

水酸化ナトリウム試液 3 mL 及び過酸化水素（30）1 mL

を加え，以下検液と同様に操作する（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g を減圧蒸留フラスコ A

にとり，水 80 mL 及び酸化マグネシウム 1 g を加え，減

圧蒸留装置を連結する．受器 B には吸収液としてホウ酸溶

液（1 → 200）20 mL を入れ，減圧蒸留フラスコの枝の先

端を吸収液に浸し，60 °C の水浴中で，留液 40 ～ 60 mL

を得るまで蒸留する．枝の先端を液面から離し，少量の水で

その部分を洗い込み，水を加えて 100 mL とし，検液とす

る．比較液はアンモニウム標準液 5.0 mL を量り，減圧蒸

留フラスコ A にとり，以下検液の調製法と同様に操作する．

検液及び比較液につき，アンモニウム試験法の操作法（２）

により試験を行う（0.02 % 以下）．
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アスピレーター�

アンモニア減圧蒸留装置�

単位 mm
A：減圧蒸留用フラスコ 200 mL
B：受器フラスコ 200 mL
C：水
D：温度計
E：漏斗

F：冷却水
G：ガスバーナー
H：ガラスコーク
J ：スクリューコーク付きゴム管
K：突沸防止用ガラス管

0.05 mol/L ヨウ素液 1 mL

＝ 18.820 mg（C3H7NO2S）2・C4H6O5

S

N

CH2CH2CH2N NCH3

SCH2CH3
2C4H6O5

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，100 mL の分解フラスコ

に入れ，硫酸 2 mL 及び硝酸 5 mL を注意して加え，フラ

スコの口に小漏斗をのせ，白煙が発生するまで注意して加熱

する．冷後，硝酸 2 mL ずつを 2 回加えて加熱し，更に過

酸化水素（30）2 mL ずつを数回加えて液が無色～微黄色と

なるまで加熱する．冷後，飽和シュウ酸アンモニウム溶液 2

mL を加え，再び白煙が発生するまで加熱する．冷後，水を

加えて 5 mL とする．これを検液とし，装置 B を用いる

方法により試験を行う．ただし，標準色は本品を用いないで

同様に操作した後，ヒ素標準液 1.0 mL を加え，以下検液

の試験と同様に操作する（1 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.060 g を N ―エチルマレイミ

ド溶液（1 → 50）に溶かし，正確に 10 mL とし，室温で

1 時間放置し，試料溶液とする．別に L―シスチン 0.050 g

を 1 mol/L 塩酸試液 5 mL に溶かし，水を加えて正確に

100 mL とする．この液 3 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 50 mL とし，標準溶液（１）とする．別に L―シス

テイン 0.010 g を N ―エチルマレイミド溶液（1 → 50）に

溶かし，正確に 10 mL とし，室温で 1 時間放置し，標準

溶液（２）とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ

法により試験を行う．試料溶液，標準溶液（１）及び標準溶

液（２）5�L ずつをアミノ酸用薄層板にスポットする．次
に 1―ブタノール/水/酢酸（100）混液（5：2：1）を展開溶

媒として約 10 cm 展開（ろ紙で飽和しない）した後，薄層

板を 80 °C で 30 分間乾燥する．これにニンヒドリンのア

セトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80 °C で 5 分

間加熱するとき，試料溶液から得たスポットは標準溶液

（２）から得たスポットと同一の色調の単一のスポットを認

めるか，他のスポットを認めても標準溶液（１）から得たス

ポットに対応する位置に生じるスポットは標準溶液（１）の

スポットより濃くない．また，試料溶液には，主スポット及

び標準溶液（１）から得たスポットに対応する位置以外のス

ポットを認めない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，減圧，シリカゲル，24 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.2 g を精密に量り，ヨウ

素瓶に入れ，水 20 mL を加えて溶かし，更にヨウ化カリウ

ム 4 g を加えて溶かす．次に希塩酸 5 mL 及び 0.05 mol/L

ヨウ素液 25 mL を正確に加え，密栓してよく振り混ぜ，氷

水中で 20 分間放置した後，過量のヨウ素を 0.1 mol/L チ

オ硫酸ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1

mL）．同様の方法で空試験を行う．

貯 法 容 器 気密容器．

109214

リンゴ酸チエチルペラジン
Thiethylperazine Malate

C22H29N3S2・2C4H6O5：667.79

本品を乾燥したものは定量するとき，リンゴ酸チエチルペ

ラジン（C22H29N3S2・2C4H6O5）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末で，わずかに特異なにおい

がある．

本品は水，エタノール又は氷酢酸にやや溶けにくく，エー

テルに溶けにくい．

本品の水溶液（1 → 100）の pH は 3 ～ 4 である．

融点：140 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かすとき，液は

青色を呈する．この液を 2 分し，その一方を加熱するとき，

液は青紫色を呈する．また他方に重クロム酸カリウム試液 2

～ 3 滴を加えるとき，液は暗緑褐色を経て緑色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に塩化第二鉄試液

1 滴を加えるとき，液は青色を呈する．

（３） 本品のエタノール溶液（1 → 1000）5 mL に塩化第

二鉄試液 1 滴を加えるとき，液はだいだい黄色を呈し，更

に水 5 mL を加えて振り混ぜるとき，液の色は緑色に変わ

る．

（４） 本品 5 mg をとり，β―ナフトールの硫酸溶液（1 →

5000）5 mL を加えて，振り混ぜながら，白煙が発生するま

で加熱する．冷後，水 40 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過

する．ろ液に紫外線を照射するとき，青色の蛍光を発する．
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0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 33.390 mg C22H29N3S2・2C4H6O5

H2NCH2CH2CH2CH2 C COOH

H

NH2
2

HOOCCH2 C COOH

H

OH

H2O

（５） 本品の水溶液（1 → 100）1 mL にライネッケ塩試液

1 滴を加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる．

（６） 本品の水溶液（1 → 20000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 310 ～

316 nm に吸収の極大を示し，波長 290 ～ 296 nm に吸収

の極小を示す．また，この液 10 mL をとり，水を加えて

100 mL とした液は，波長 259 ～ 265 nm に吸収の極大を

示す．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える（0.021 % 以下）．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.50 mL を加える（0.048 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.20 g をとり，第 2 法により検液を調

製し，装置 A を用いる方法により試験を行う（10 ppm 以

下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.4 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（1：1）50 mL を加えて溶かし，

直ちに 0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチ

ルロザニリン試液 2 滴）．ただし，滴定の終点は液の紫色が

青色を経て緑色に変わるときとする．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

122059

リンゴ酸リジン
Lysine Malate

L―リジン L―リンゴ酸塩一水和物

（C6H14N2O2）2・C4H6O5・H2O：444.48

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，リンゴ酸リ

ジン〔（C6H14N2O2）2・C4H6O5：426.46〕98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又は

わずかに特異なにおいがあり，わずかに特異な味がある．

本品は水に極めて溶けやすく，ギ酸，酢酸（100）又はエ

チレングリコールに溶けやすく，メタノール又はエタノール

（95）にほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL にニンヒドリン試

液 1 mL を加え，3 分間加熱した後，水を加えて 50 mL

とするとき，液は赤紫色～紫色を呈する．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 2940 cm－1，2120 cm－1，

1580 cm－1，1506 cm－1 及び 1198 cm－1 付近に吸収を認め

る．

（３） 本品 0.01 g をとり，試験管に入れ，レソルシノール

0.01 g を加え，よく混ぜ合わせた後，硫酸 0.3 mL を加え，

小火炎で白煙が発生するまで加熱する．冷後，紫外線を照射

するとき，液は青色の蛍光を発する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋18.5 ～ ＋20.5°（脱水物に換算したもの
1 g，6 mol/L 塩酸試液 25 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 6.3 ～

7.3 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.5 g を水 40 mL に溶かし，希硝酸

8 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.30 mL を加える

（0.021 % 以下）．

（３） 硫酸塩 本品 0.6 g を水 40 mL に溶かし，希塩酸

2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．これを検液とし，試

験を行う．比較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加え

る（0.028 % 以下）．

（４） アンモニウム 本品 0.25 g をとり，試験を行う．比

較液にはアンモニウム標準液 5.0 mL を用いる（0.02 % 以

下）．

（５） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（６） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，標準

色の調製にはヒ素標準液 1 mL を用いる（1 ppm 以下）．

（７） 他のアミノ酸 本品 0.10 g をとり，0.1 mol/L 塩酸

試液に溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この

液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 1000 mL とし，

標準溶液（１）とする．別に塩酸 L―リジン 0.10 g を水に

溶かし，正確に 10 mL とし，標準溶液（２）とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液，標準溶液（１）及び標準溶液（２）5�L ずつをア
ミノ酸用薄層板にスポットする．次に 1―ブタノール/水/酢

酸（100）/ピリジン混液（4：2：1：1）を展開溶媒として

約 10 cm 展開（ろ紙で飽和しない）した後，薄層板を 80

°C で 30 分間乾燥する．これにニンヒドリンのアセトン溶

液（1 → 50）を均等に噴霧した後，80 °C で 5 分間加熱す

るとき，試料溶液から得たスポットは標準溶液（２）から得

たスポットと同一の色調の単一のスポットを認めるか，他の

スポットを認めても標準溶液（１）から得たスポットより濃

くない．

水 分 水分測定用エチレングリコール/メタノール混液（2：

1）適量を乾燥した滴定用フラスコにとり，水分測定用試薬

で終点まで滴定する．次に本品約 0.5 g を精密に量り，速

やかに滴定フラスコに入れ，攪拌して溶解した後，試験を行

リンゴ酸リジン 597



0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 10.662 mg（C6H14N2O2）2・C4H6O5

N
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CH3CHCH
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うとき，水分は 3.5 ～ 5.0 % である．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品約 0.2 g を精密に量り，ギ酸 3 mL に溶かし

た後，酢酸（100）50 mL を加え，0.1 mol/L 過塩素酸で滴

定する（指示薬：p―ナフトールベンゼイン試液 0.5 mL）．

ただし，滴定の終点は液のだいだい黄色が帯黄緑色に変わる

ときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108450

リン酸ジソピラミド
Disopyramide Phosphate

C21H29N3O・H3PO4：437.47

本品を乾燥したものは定量するとき，リン酸ジソピラミド

（C21H29N3O・H3PO4）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．

本品は水又は氷酢酸に溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノールに溶けにくく，エーテルにほとんど溶け

ない．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 20）はリン酸塩の定性反応を呈

する．

（２） 本品の 0.05 mol/L 硫酸・メタノール試液溶液（1 →

25000）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 268 ～ 272 nm に吸収の極大を示

す．

（３） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，3480 cm－1，1682 cm－1，

1644 cm－1，752 cm－1，704 cm－1 及び 530 cm－1 付近に吸

収を認める．

pH 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

5.0 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g を水 30 mL に溶かし，薄めた

酢酸（1 → 5）を加えて pH を 3.5 に調整し，更に pH

3.5 の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液 5 mL 及び水を加え

て 50 mL とする．これを検液として試験を行う．比較液は

鉛標準液 2.0 mL を加え，pH 3.5 の塩酸・酢酸アンモニウ

ム緩衝液 5 mL 及び水を加えて 50 mL とする（10 ppm

以下）．

（３） 水素 本品 2.0 g をとり，第 1 法により検液を調整

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（1 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.050 g をメタノール 5 mL に溶か

し，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にトルエン/無水エタノール/強アンモニア水混液

（85：14：1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射する

とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，氷酢

酸 30 mL に溶かし，0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位

差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 21.873 mg C21H29N3O・H3PO4

貯 法 容 器 気密容器．

109094

リン酸ジフェテロール
Difeterol Phosphate

C25H29NO2・H3PO4：473.50

本品を乾燥したものは定量するとき，リン酸ジフェテロー

ル（C25H29NO2・H3PO4）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦く，舌を麻ひする．

本品はクロロホルムにやや溶けやすく，氷酢酸又はエタノ

ールにやや溶けにくく，水又は無水酢酸に溶けにくい．

確認試験

（１） 本品の飽和水溶液 5 mL にライネッケ塩試液 5 滴を

加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.3 g に水 30 mL を加え，加熱して溶かし，

水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えるとき，液は白濁し，

無色の油状物を生じる．これを放置するとき，結晶に変わる．

結晶をろ取し，水 50 mL で洗い，60 °C で 5 時間乾燥す

るとき，その融点は 68 ～ 73 °C である．

（３） 本品の飽和水溶液 10 mL に希硝酸 1 mL を加え，

析出した結晶をろ過するとき，ろ液はリン酸塩の定性反応を

呈する．

融 点 189 ～ 193 °C

純度試験

（１） 酸又はアルカリ 本品 2.0 g に新たに煮沸し冷却し

た水 40 mL を加え，5 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液

にメチルレッド試液 2 滴を加え，試料溶液とする．

（�） 試料溶液 10 mL に 0.01 mol/L 硫酸 0.10 mL を加
えるとき，液の色は赤色である．

（�） 試料溶液 10 mL に 0.02 mol/L 水酸化ナトリウム液

リン酸ジソピラミド598



0.05 mol/L 過塩素酸 1 mL

＝ 23.675 mg C25H29NO2・H3PO4
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＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）
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0.20 mL を加えるとき，液の色は黄色である．

（２） 硫酸塩 本品 0.5 g にエタノール 30 mL を加えて

溶かし，希塩酸 1 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液は 0.005 mol/L 硫酸

0.40 mL にエタノール 30 mL，希塩酸 1 mL 及び水を加

えて 50 mL とする（0.038 % 以下）．

（３） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.20 g をとり，クロロホルムを加え

て溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 50 mL と

し，この液 2 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正

確に 10 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸 n―ブ

チル/氷酢酸/水/イソプロパノール混液（10：5：3：2）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これをヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，105 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.3 g を精密に量り，無水

酢酸/非水滴定用氷酢酸混液（7：3）50 mL を加え，加温し

て溶かす．冷後，0.05 mol/L 過塩素酸で滴定する（電位差

滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

107242

リン酸チアミンジスルフィド
Thiamine Disulfide Phosphate

リン酸ビスチアミン

C24H36N8O10P2S2：722.67

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，リン酸チア

ミンジスルフィド（C24H36N8O10P2S2）97.0 ～ 102.0 % を含

む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない．

本品は水にやや溶けやすく，メタノール，エタノール，ア

セトン又はクロロホルムにほとんど溶けない．

本品の水溶液（1 → 50）の pH は約 4 である．

融点：約 175 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 1000）5 mL に塩酸システイン

溶液（1 → 100）1 mL 及び水酸化ナトリウム試液 1 mL

を加えて振り混ぜ，20 分間放置する．直ちに 2 mol/L 塩

酸試液 1 mL を加えて混和し，チアミン定量用臭化シアン

試液 2 mL 及び水酸化ナトリウム溶液（3 → 10）3 mL を

加え，振り混ぜるとき，液は紫青色の蛍光を発する．この蛍

光は紫外線によって強くなり，酸性にすると消え，アルカリ

性に戻すと再び現われる．

（２） 本品 0.05 g に硝酸 10 mL を加え，水浴上で蒸発乾

固し，更に強熱する．残留物に水 5 mL を加えて溶かし，

必要ならばろ過する．ろ液はリン酸塩の定性反応（２）を呈

する．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加え，50 °C に加

温して溶かすとき，液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 2.5 g を分解フラスコに入れ，硝酸 10

mL 及び硫酸 3 mL を加え，フラスコの口に小漏斗をのせ，

白煙が発生するまで注意して加熱する．液が褐色を呈すると

きは，更に硝酸 5 mL ずつを加え，液が無色～微黄色とな

るまで加熱する．冷後，水 10 mL 及びシュウ酸アンモニウ

ム 0.5 g を加え，再び白煙が発生するまで加熱する．冷後，

水を加えて 25 mL とし，この液 5 mL を検液とし，装置

A を用いる方法により試験を行う（4 ppm 以下）．

（４） チオクローム反応陽性物質 本品約 0.1 g を精密に

量り，酸性塩化カリウム試液を加えて溶かし，正確に 200

mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアミン標準品（あら

かじめ塩酸チアミン（日局）と同様の方法で水分を測定して

おく）約 0.1 g を精密に量り，0.001 mol/L 塩酸試液を加

えて溶かし，正確に 1000 mL とする．この液 2 mL を正

確に量り，酸性塩化カリウム試液を加えて，正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ 5

mL ずつを共栓試験管 T，T′，S 及び S′に正確に量り，

以下定量法と同様に操作し，これらの液につき，蛍光光度法

により試験を行い，波長 370 nm 付近における励起の極大

波長及び 440 nm 付近における蛍光の極大波長で蛍光の強

さ FT，FT′，FS 及び FS′を測定する．

この式で得たチオクローム反応陽性物質の数値及び水分で

得た数値によって対応する脱水物に対するパーセント（%）

に換算するとき，0.5 % 以下である．

水 分 15.0 % 以下（0.2 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 200 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，塩酸

システイン溶液（1 → 200）1 mL 及び pH 13.0 のホウ酸・
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リン酸チアミンジスルフィド（C24H36N8O10P2S2）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸チアミン標準品の量（mg）

×
AT － AT′
AS － AS′

× 1.0714

O

H3C H

HO
H3C

CO

F H

CH3

OH

CH2OP
ONa

ONa
O

遊離リン酸（H3PO4）の量（%）

＝
1
W
×

A1 － A3
A2 － A3

× 257.8

遊離デキサメタゾン（C22H29FO5）の量（%）

＝
1
W
×

A
390

× 50000

塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液 2 mL を加え，

37±2 °C の水浴中で 15 分間加熱する．直ちに酸性塩化カ

リウム試液を加えて，正確に 50 mL とし，試料溶液とする．

別に塩酸チアミン標準品（あらかじめ塩酸チアミン（日局）

と同様の方法で水分を測定しておく）約 0.1 g を精密に量

り，0.001 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし正確に 200 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，試料溶液と同様に操

作し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ 5

mL ずつを共栓試験管 T，T′，S 及び S′に正確に量る．T

及び S にはチアミン定量用臭化シアン試液 3.0 mL を加え

て振り混ぜ，水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）5.0 mL を

速やかに加えて振り混ぜる．T′及び S′には水酸化ナトリウ

ム溶液（1 → 10）5.0 mL を加えて振り混ぜ，チアミン定

量用臭化シアン試液 3.0 mL を加えて振り混ぜる．それぞ

れの液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 368 nm における吸光度 AT，AT′，AS 及

び AS′を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

101744

リン酸デキサメタゾンナトリウム
Dexamethasone Sodium Phosphate

C22H28FNa2O8P：516.40

本品は定量するとき，換算した脱エタノール及び脱水物に

対し，リン酸デキサメタゾンナトリウム（C22H28FNa2O8P）

96.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはない

か又はわずかにエタノール臭がある．

本品は水に溶けやすく，エタノールに極めて溶けにくく，

ジオキサン，エーテル，ジクロルメタン又はクロロホルムに

ほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 5 mg に硫酸 2 mL を加えて溶かし，5 分間放

置するとき，液は淡黄褐色を呈し，この液に水 2 mL を加

えるとき，液は暗赤色に変わり，この液に水 8 mL を加え

るとき，液は淡黄褐色に変わり，少量の綿状の沈殿を生じる．

（２） 本品 0.5 g を少量の硫酸で潤し，徐々に加熱して灰

化する．冷後，残留物に水 5 mL を加えて溶かし，必要な

らばろ過するとき，液はナトリウム塩の定性反応及びリン酸

塩の定性反応（２）を呈する．

（３） 本品 0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フ

ラスコ燃焼法により分解した後，よく振り混ぜて燃焼ガスを

吸収させた液はフッ化物の定性反応（１）を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋74 ～ ＋82°（脱エタノール及び脱水物換
算 0.1 g，水，10 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g に水を加えて溶かし，100 mL とした液の pH

は 7.5 ～ 10.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 遊離リン酸 本品約 0.25 g を精密に量り，水を加え

て正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液，リン

酸標準液及び水 5 mL ずつを正確に量り，それぞれ 25 mL

のメスフラスコに入れ，モリブデン酸アンモニウム・硫酸試

液 2.5 mL 及び 1―アミノ―2―ナフトール―4―スルホン酸試液

1 mL を加えて振り混ぜ，水を加えて 25 mL とする．それ

ぞれの液を 20±1 °C で 30 分間放置した後，それぞれの液

につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 740 nm における吸光度 A1，A2 及び A3 を測

定し，次の式によって計算するとき，遊離リン酸の量は 1.0

% 以下である．

W：試料の採取量を脱エタノール及び脱水物に換算した量

（mg）

（５） 遊離デキサメタゾン 本品約 0.1 g を精密に量り，

50 mL のメスフラスコに入れ，水 2 mL を加えて溶かし，

ジクロルメタン 40 mL を加えてよく振り混ぜた後，二層に

分離するまで放置する．次にジクロルメタン層が正確に 50

mL となるまでジクロルメタンを加える．ジクロルメタン層

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 236

nm における吸光度 A を測定し，次の式によって計算する

とき，遊離デキサメタゾンの量は 1.0 % 以下である．

W：試料の採取量を脱エタノール及び脱水物に換算した量

（mg）

（６） エタノール 本品約 0.5 g を精密に量り，内標準溶

液 5 mL を正確に加えて溶かし，水を加えて正確に 10 mL

とし，試料溶液とする．別に，アルコール数測定用エタノー

ル 1 mL を 15±2 °C で正確に量り，水を加えて正確に 50

mL とする．この液 4 mL を正確に量り，これに内標準溶

液 5 mL を正確に加え，次に水を加えて正確に 10 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 3�L につき，
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エタノール（C2H5OH）の量（%）

＝
S
W
×

HT/HTI

HS/HSI
× 0.08

リン酸デキサメタゾンナトリウム（C22H28FNa2O8P）の量（mg）

＝ デキサメタゾン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 1.316

N CH2CH2ONO2

CH2CH2ONO2

CH2CH2ONO2

2H3PO4

次の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行う．それぞ

れの液のエタノール及び内標準物質のピーク面積又はピーク

高さを測定し，次の式によってエタノール量を計算するとき，

8.0 % 以下である．

S：アルコール数測定用無水エタノール中のエタノール（C2

H5OH）の含量（g/dL）．

HT：試料溶液から得たエタノールのピーク面積又はピーク

高さ．

HTI：試料溶液から得た内部標準物質のピーク面積又はピー

ク高さ．

HS：標準溶液から得たエタノールのピーク面積又はピーク

高さ．

HSI：標準溶液から得た内部標準物質のピーク面積又はピー

ク高さ．

W：試料採取量（g）．

内標準溶液 イソプロパノール溶液（1 → 100）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径 3 mm，長さ 2 m のガラス管に 149 ～

177�m のガスクロマトグラフ用球状多孔性エチルジビ
ニルベンゼン―ジビニルベンゼン共重合体を充てんする．

カラム温度：150 °C 付近の一定温度

試料気化室温度：150 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：内標準物質の保持時間が 5 ～ 10 分間になるよう

に調整する．

水 分 エタノール含量との和は 16.0 % 以下（0.2 g）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 250 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，100

mL のメスフラスコに入れ，アルカリ性リン酸加水分解酵素

試液 2 mL 及びジクロルメタン 50 mL を加え，時々穏や

かに振り混ぜながら 2 時間放置する．この液にジクロルメ

タン層が正確に 100 mL となるまでジクロルメタンを加え，

試料溶液とする．別に，デキサメタゾン標準品を 105 °C で

3 時間乾燥し，その約 0.075 g を精密に量り，ジクロルメ

タンを加えて溶かし，正確に 250 mL とする．この液 2

mL を正確に量り，100 mL のメスフラスコにとり，ジクロ

ルメタンを加えて 100 mL とする．この液にアルカリ性リ

ン酸加水分解酵素試液 2 mL 及び水 2 mL を加え，時々穏

やかに振り混ぜながら 2 時間放置し，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液のジクロルメタン層につき，紫外可視吸

光度測定法によりできるだけ速やかに試験を行い，波長 236

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

111959

リン酸トロールニトラート
Trolnitrate Phosphate

C6H12N4O9・2H3PO4：480.17

本品を乾燥したものは定量するとき，リン酸トロールニト

ラート（C6H12N4O9・2H3PO4）95.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない．

本品はメタノールに溶けやすく，エタノールにやや溶けや

すく，氷酢酸にやや溶けにくく，酢酸エチルに極めて溶けに

くく，エーテル又は n―ヘキサンにほとんど溶けない．

本品に水を加えるとき，トロールニトラートは油状となっ

て分離する．

本品は急速に熱するか又は衝撃を与えると爆発する．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に水 1 mL を加え，注意して硫酸 2 mL

を加えて溶かす．冷後，この液に硫酸第一鉄試液 3 mL を

層積して 5 ～ 10 分間放置するとき，接界面に褐色の輪帯

を生じる．

（２） 本品 0.3 g に水 40 mL 及び水酸化ナトリウム試液

5 mL を加え，エーテル 20 mL ずつで 3 回振り混ぜ，水

層をとり，希硝酸で中和した液は，リン酸塩（正リン酸塩）

の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 硫酸塩 本品 0.5 g に水 40 mL 及び水酸化ナトリ

ウム試液 5 mL を加え，エーテル 20 mL ずつで 3 回振り

混ぜ，水層をとり，水を加えて 50 mL とし，試料原液とす

る．試料原液 40 mL をとり，希塩酸 5 mL 及び水を加え

て 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は

0.005 mol/L 硫酸 0.40 mL，水酸化ナトリウム試液 4 mL，

希塩酸 5 mL 及び水を加えて 50 mL とする（0.048 % 以

下）．

（２） 遊離硝酸イオン （１）の試料原液 5 mL をとり，水

を加えて 100 mL とし，試料溶液とする．硝酸標準液 5.0

mL 及び試料溶液 25 mL をそれぞれ別のネスラー管にとり，

水を加えてそれぞれ 50 mL とし，グリース・ロメン硝酸試

薬 0.06 g を加えてよく振り混ぜ，30 分間放置し，ネスラ

ー管の側面から観察するとき，試料溶液の色は標準液の色よ

り濃くない．

（３） 重金属 本品 1.0 g にエタノール 20 mL を加えて

溶かし，希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0

mL に希酢酸 2 mL 及びエタノールを加えて 50 mL とす

る（20 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 2 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（５） 類縁物質 本品 0.50 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 5 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 20 mL とし，

この液 2 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 10
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リン酸トロールニトラート（C6H12N4O9・2H3PO4）の量（mg）

＝ 硝酸カリウム（KNO3）の量（mg）

×
AT － AO
AS － AO

× 1.5832

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用い
て調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/n―ヘキ

サン混液（1：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均

等に噴霧し，90 °C で 5 分間加熱するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない．

乾燥減量 1.0 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，3 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.14 g を精密に量り，氷酢

酸を加えて溶かし正確に 100 mL とする．この液 10 mL

を正確に量り，氷酢酸を加えて正確に 100 mL とし，試料

溶液とする．別に硝酸カリウム（KNO3：101.10）を 105 °C

で 4 時間乾燥し，その約 0.09 g を精密に量り，水 5 mL

を加えて溶かし，氷酢酸を加えて正確に 100 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，氷酢酸を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液，標準溶液及び氷酢酸

2 mL ずつを正確に量り，それぞれにサリチル酸試液 2 mL

を加えて振り混ぜ，15 分間放置した後，水 10 mL を加え，

氷冷しながら水酸化ナトリウム溶液（2 → 5）約 12 mL を

加えてアルカリ性とし，水を加えて正確に 50 mL とする．

それぞれの液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，414 nm における吸光度 AT，AS 及び

AO を測定する．

貯 法

保存条件 20 °C 以下で保存する．

容 器 気密容器．

105491

リン酸二カリウム
Dibasic Potassium Phosphate

リン酸水素カリウム

K2HPO4：174.18

本品を乾燥したものは定量するとき，リン酸二カリウム

（K2HPO4）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は塊で，においはなく，味は辛い．

本品は水に極めて溶けやすく，エタノールにほとんど溶け

ない．

本品は吸湿性である．

確認試験 本品の水溶液（1 → 10）はカリウム塩の定性反応

（１），（２）及びリン酸塩の定性反応を呈する．

pH 本品 1.0 g をとり，水を加えて 50 mL とした液の pH

は 8.6 ～ 9.3 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希硝酸 10 mL 及び水を加え

て溶かし，50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.009 %

以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g に希塩酸 4 mL 及び水を加えて，

50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較液には

0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.017 % 以下）．

（４） 炭酸塩 本品 2.0 g に水 10 mL を加えて煮沸し，

冷後，塩酸 2 mL を加えるとき，液はあわだたない．

（５） 重金属 本品 2.0 g に水 30 mL を加えて溶かした

後，希塩酸約 4 mL を徐々に加えて pH を 3.5 ～ 4.0 に

調整し，希酢酸 2 mL 及び水を加えて 50 mL とする．こ

れを検液とし，試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL

を加える（10 ppm 以下）．

（６） ナトリウム 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶か

し，この液につき炎色反応試験（１）を行うとき，持続する

黄色を呈しない．

（７） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（８） 縮合リン酸塩 本品 2.0 g に水を加えて溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 5.0 mL をネスラー管にとり，

希酢酸 1.0 mL，酢酸・酢酸ナトリウム試液＊5.0 mL 及び水

を加えて 15 mL とし，塩化バリウム試液 2 mL を加えて

混和した後，25±2 °C で 15 分間放置するとき，液は混濁

しない．

乾燥減量 2.0 % 以下（5 g，110 °C，4 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 3 g を精密に量り，水 50

mL を加えて溶かし，0.5 mol/L 硫酸で滴定する（電位差滴

定法）．

0.5 mol/L 硫酸 1 mL ＝ 174.18 mg K2HPO4

貯 法 容 器 気密容器．

109096

リン酸二水素カリウム
Monobasic Potassium Phosphate

リン酸一カリウム

KH2PO4：136.09

本品を乾燥したものは定量するとき，リン酸二水素カリウ

ム（KH2PO4）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

味は辛い．

本品は水に溶けやすく，氷酢酸に極めて溶けにくく，エタ

ノール又はエーテルにほとんど溶けない．

確認試験 本品の水溶液（1 → 20）はカリウム塩及びリン酸

塩の定性反応を呈する．

pH 本品 1.0 g に水 50 mL を加えて溶かした液の pH は

4.2 ～ 4.6 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g に水 20 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 1.0 g に希硝酸 10 mL 及び水を加え

て溶かし，50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．

比較液には 0.01 mol/L 塩酸 0.25 mL を加える（0.009 %
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以下）．

（３） 硫酸塩 本品 1.0 g に希塩酸 4 mL 及び水を加えて

溶かし，50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液には 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.017 %

以下）．

（４） 炭酸塩 本品 2.0 g に水 10 mL を加えて煮沸し，

冷後，塩酸 2 mL を加えるとき，液は泡だたない．

（５） 重金属 本品 2.0 g に希酢酸 2 mL 及び水を加えて

溶かし，50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比

較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10 ppm 以下）．

（６） ナトリウム 本品 1.0 g に水 100 mL を加えて溶か

し，この液につき炎色反応試験（１）を行うとき，持続する

黄色を呈しない．

（７） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 1 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（８） 縮合リン酸塩 本品 2.0 g に水を加えて溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 5.0 mL をネスラー管にとり，

希酢酸 1.0 mL，酢酸・酢酸ナトリウム試液 5.0 mL 及び水

を加えて 15 mL とし，塩化バリウム試液 2 mL を加えて

混和した後，25±2 °C で 15 分間放置するとき，液は混濁

しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（5 g，105 °C，4 時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 2 g を精密に量り，塩化ナ

トリウム 5 g 及び水 50 mL を加えて溶かし，1 mol/L 水

酸化ナトリウム液で滴定する（電位差滴定法）．

1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 136.09 mg KH2PO4

貯 法 容 器 気密容器．

105739

リン酸ピリドキサミン
Pyridoxamine Phosphate

C8H13N2O5P：248.17

本品を乾燥したものは，定量するとき，リン酸ピリドキサ

ミン（C8H13N2O5P）98.0 ～ 102.0 % を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはなく，酸味がある．

本品は水にやや溶けやすく，メタノール，アセトン又はク

ロロホルムに極めて溶けにくく，エタノール又はエーテルに

ほとんど溶けない．

融点：約 235 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg に水 5 mL を加えて溶かした液にニンヒ

ドリン試液 2 ～ 3 滴を加え，水浴上で 5 分間加熱すると

き，液はだいだい色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 10000）1 mL に 2，6 ―ジブロ

ムキノンクロルイミドのエタノール溶液（1 → 4000）2 mL

及びアンモニア試液 1 滴を加えるとき，液は青色を呈する．

（３） 本品の 0.1 mol/L 塩酸試液溶液（1 → 100000）につ

き，吸収スペクトルを測定するとき，波長 291 ～ 295 nm

に吸収の極大を，波長 246 ～ 250 nm に吸収の極小を示す．

また，本品の希水酸化ナトリウム試液の溶液（1 →

100000）につき，吸収スペクトルを測定するとき，波長

246 ～ 250 nm 及び 306 ～ 310 nm に吸収の極大を，波

長 269 ～ 273 nm に吸収の極小を示す．

（４） 本品及びリン酸ピリドキサミン標準品 5 mg をとり，

それぞれに水 5 mL を加えて溶かし，試料溶液及び標準溶

液とする．この液につき，ろ紙クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつをろ紙上にスポ
ットする．次に n―プロパノール/強アンモニア水/水混液

（6：3：1）を展開溶媒とし，15 時間展開し，70 °C で 3 ～

5 分間加熱乾燥する．これにニンヒドリン試液を均等に噴霧

し，70 °C で 3 ～ 5 分間加熱するとき，試料溶液及び標準

溶液から得ただいだい色のスポットの Rf 値は等しい．

（５） 本品 0.3 g に硝酸 10 mL を加え，水浴上で蒸発乾

固した後，加熱する．残留物に水 5 mL を加えて溶かし，

必要ならばろ過する．ろ液はリン酸塩の定性反応を呈する．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 5 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 塩化物 本品 0.20 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.01 mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.071 % 以下）．

（３） 重金属 本品 0.5 g に希酢酸 6 mL 及び水を加えて

溶かし 50 mL とする．これを検液とし，試験を行う．比較

液は鉛標準液 1.0 mL に希酢酸 6 mL 及び水を加えて 50

mL とする（20 ppm 以下）．

（４） ヒ素 本品 0.20 g をとり，第 1 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う（10 ppm 以

下）．

（５） 硫酸呈色物 本品 0.5 g をとり，試験を行う．液の

色は色の比較液 P より濃くない．

（６） 遊離リン酸 本品約 0.1 g を精密に量り，25 mL の

メスフラスコに入れ，水 15 mL を加えて溶かし，モリブデ

ン酸アンモニウム・硫酸試液 2.5 mL 及び 1―アミノ―2―ナ

フトール―4―スルホン酸試液 1 mL を加えて振り混ぜ，水を

加えて 25 mL とし，試料溶液とする．別にリン酸標準液 2

mL を正確に量り，同様に操作し，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液を 20±1 °C で 20 分間放置する．これらの

液につき，水 2 mL を用いて同様に操作した液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液から得たそれぞれの液の波長 740 nm における吸光度

AT 及び AS を測定するとき，遊離リン酸の量は 0.1 % 以下

である．

遊離リン酸（H3PO4）の量（%）＝
1
W
×

AT
AS
× 5.16

W：試料の採取量（mg）

乾燥減量 1.0 % 以下（0.5 g，減圧，五酸化リン，50 °C，24

時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，こ

の液 10 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正

確に 100 mL とし，更にこの液 10 mL を正確に量り，0.1

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL とする．この液に

つき，0.1 mol/L 塩酸試液を対照とし，紫外可視吸光度測定
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リン酸ピリドキサミン（C8H13N2O5P）の量（mg）

＝
A
362.6

× 100000

NH3C

HO

CHO

OH

OH
CH2OP

O

H2O

リン酸ピリドキサール（C8H10NO6P・H2O）の量（mg）

＝ リン酸ピリドキサール標準品の量（mg）×
AT
AS

NH3C

HO

CHO

CH2OP

O

O

O Ca2+ 3H2O

法により試験を行い，波長 293 nm 付近における吸収の極

大波長で吸光度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

009760

リン酸ピリドキサール
Pyridoxal Phosphate

C8H10NO6P・H2O：265.16

本品を乾燥したものは定量するとき，リン酸ピリドキサー

ル（C8H10NO6P・H2O）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は微黄白色～淡黄色の結晶性の粉末で，においは

ない．

本品は水に溶けにくく，エタノール，アセトン，クロロホ

ルム又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸，希硝酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光によって変化する．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 2000）1 mL に塩化第二鉄試液

1 滴を加えるとき，液はだいだい色を呈する．

（２） 本品の水溶液（1 → 20000）1 mL に新たに製した 2，

6―ジブロムキノンクロルイミドのエタノール溶液（1 →

4000）2 mL 及びアンモニア試液 1 滴を加えるとき，液は

青色を呈する．

（３） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 386 ～ 390 nm に

吸収の極大を示す．

（４） 本品 0.3 g に硝酸 10 mL 及び強過酸化水素水 10

mL を加え，水浴上で蒸発乾固し，更に加熱する．残留物が

着色している場合は少量の硝酸及び強過酸化水素水を加え，

同様の操作を繰り返す．残留物に水 5 mL を加えて溶かし，

必要ならばろ過する．この液はリン酸塩の定性反応を呈する．

pH 本品 0.1 g を水 200 mL に溶かした液の pH は 3.0 ～

3.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水酸化ナトリウム試液 10 mL

に溶かすとき，液は淡黄色～黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g に希塩酸 5 mL を加えて溶かし，

これを検液とし，装置 B を用いる方法により試験を行う

（2 ppm 以下）．

（４） 遊離リン酸 本品 0.10 g に希硝酸 5 mL を加えて

溶かし，水を加えて 30 mL とする．次にモリブデン酸アン

モニウム試液 10 mL を加えて振り混ぜ，10 分間放置した

後，n―ブタノール 10 mL を加え，1 分間激しく振り混ぜ

るとき，n―ブタノール層の色は次の比較液より濃くない．

比較液：リン酸標準液 20 mL をとり，希硝酸 5 mL を

加え，以下同様に操作する（0.5 % 以下）．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，減圧，五酸化リン，60 °C，3

時間）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.045 g を精密に量り，pH

6.8 のリン酸塩緩衝液を加えて溶かし，正確に 250 mL と

する．この液 10 mL を正確に量り，pH 6.8 のリン酸塩緩

衝液を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に

リン酸ピリドキサール標準品を乾燥し，その約 0.045 g を

精密に量り，試料溶液と同様に操作して標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，pH 6.8 のリン酸塩緩衝液を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，388 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

105737

リン酸ピリドキサールカルシウム
Pyridoxal Calcium Phosphate

C8H8NO6P・3H2O：339.25

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，リン酸ピリ

ドキサールカルシウム（C8H8NO6P・3H2O）96.0 % 以上を

含む．

性 状 本品は淡黄色～黄色の結晶性の粉末である．

本品は水，エタノール又はエーテルにほとんど溶けない．

本品は希塩酸に溶ける．

確認試験

（１） 本品 0.01 g に 0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加え

て溶かし，水を加えて 500 mL とする．この液 2 mL をと

り，アンモニア試液 3 ～ 4 滴を加えるとき，液は黄緑色の

蛍光を発する．この蛍光は紫外線によって強くなり，希塩酸

で酸性にするとき，消える．

（２） 本品 5 mg に 0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL を加え

て溶かし，次に 0.2 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて

200 mL とする．この液をろ過し，ろ液につき，紫外可視吸

光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 386

～ 390 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品 0.02 g に 0.1 mol/L 塩酸試液 20 mL を加え

て溶かした液はカルシウム塩の定性反応（３）を呈する．

リン酸ピリドキサール604



リン酸ピリドキサールカルシウム

（C8H8CaNO6P・3H2O）の量（mg）

＝
A
231.4

× 50000

O

H3C H

HO
H3C

CO

HH

OH

CH2OP

ONa

ONa
O

純度試験

（１） 遊離リン酸 本品約 0.02 g を精密に量り，別にリン

酸標準液及び水 5 mL ずつを正確に量り，それぞれ 25 mL

のメスフラスコに入れ，水 10 mL 及び 60 % 過塩素酸 2.0

mL を加えて溶かし，モリブデン酸アンモニウム試液 2.0

mL 及び 1―アミノ―2―ナフトール―4―スルホン酸試液 1.0

mL を加えて振り混ぜ，水を加えて 25 mL とし，それぞれ

試料溶液，標準溶液及び対照液とする．それぞれを 20 °C

で 20 分間放置した後，対照液を用い，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，試料溶液及び標準溶液から得たそれぞ

れの液の波長 740 nm における吸光度 AT 及び AS を測定

し，次の式によって脱水物に対し，計算するとき，その値は

0.5 % 以下である．

遊離リン酸（H3PO4）の量（%）＝
1
W
×

AT
AS
× 12.89

W：試料の採取量を脱水物に換算した量（mg）

（２） 重金属 本品約 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 3.0 mL を加える（30

ppm 以下）．

水 分 18 % 以下（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

50 mL を加えて溶かし，アンモニア試液 1.0 mL を加えて

弱アルカリ性とした後，かき混ぜながらシュウ酸アンモニウ

ム試液 5 mL を加え，水を加えて正確に 250 mL とした後，

沈殿をろ取し，ろ液 10 mL を正確に量り，希水酸化ナトリ

ウム試液を加えて正確に 200 mL とする．この液につき，

希水酸化ナトリウム試液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，波長 388 nm 付近における吸収の極大

波長で吸光度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

009761

リン酸プレドニゾロンナトリウム
Prednisolone Sodium Phosphate

C21H27Na2O8P：484.39

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，リン酸プレ

ドニゾロンナトリウム（C21H27Na2O8P）96.0 ～ 102.0 % を

含む．

性 状 本品は白色～微黄色の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，エタノールに溶けにくく，エーテ

ルにほとんど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品 2 mg を硫酸 2 mL に溶かし，2 分間放置する

とき，液は暗赤色を呈し，蛍光を発しない．

（２） 本品 1.0 g を少量の硫酸で潤し，徐々に加熱して灰

化する．冷後，残留物を希硝酸 10 mL に溶かし，水浴中で

30 分間加熱する．冷後，必要ならばろ過するとき，液はナ

トリウム塩及びリン酸塩の定性反応を呈する．

旋 光 度 〔α〕20D：＋95 ～ ＋102°（乾燥物に換算したもの 1
g，pH 7.0 のリン酸塩緩衝液，100 mL，100 mm）．

pH 本品 1.0 g を水 100 mL に溶かした液の pH は 7.5 ～

10.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色～微黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 0.5 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（40

ppm 以下）．

（３） 遊離リン酸 本品約 0.25 g を精密に量り，水に溶か

し，正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液及び

リン酸標準液 5 mL ずつを正確に量り，それぞれを 25 mL

のメスフラスコに入れ，モリブデン酸アンモニウム・硫酸試

液 2.5 mL 及び 1―アミノ―2―ナフトール―4―スルホン酸試液

1 mL ずつを加えて振り混ぜ，水を加えて正確に 25 mL と

し，20±1 °C で 30 分間放置する．これらの液につき，水

5 mL を用いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視

吸光度測定法により試験を行う．試料溶液及びリン酸標準液

から得たそれぞれの液の波長 740 nm における吸光度 AT

及び AS を測定するとき，遊離リン酸の量は 1.0 % 以下で

ある．

遊離リン酸（H3PO4）の量（%）＝
1
W
×

AT
AS
× 257.8

W：乾燥物に換算した本品の量（mg）

（４） 遊離プレドニゾロン 本品 0.050 g をとり，50 mL

のメスフラスコに入れ，水 2 mL を加えて溶かし，ジクロ

ルメタン 40 mL を加えてよく振り混ぜた後，二層に分離す

るまで放置する．次にジクロルメタン層が正確に 50 mL と

なるまでジクロルメタンを加え，ジクロルメタン層を試料溶

液とする．別にプレドニゾロン標準品を 105 °C で 3 時間

乾燥し，その 5.0 mg をとり，ジクロルメタンに溶かし，

正確に 200 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，50

mL のメスフラスコに入れ，水 2 mL 及びジクロルメタン

20 mL を加えてよく振り混ぜた後，以下試料溶液の調製と

同様に操作し，標準溶液とする．これらの液につき，紫外可

視吸光度測定法により試験を行うとき，波長 241 nm にお

ける試料溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度より大きくない．

乾燥減量 5.0 % 以下（1 g，減圧，105 °C，5 時間）．

定 量 法 本品約 0.1 g を精密に量り，水に溶かし，正確に

100 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，100 mL の

メスフラスコに入れ，ジクロルメタン 50 mL を加える．次

にアルカリ性リン酸加水分解酵素試液 1 mL を加え，時々

穏やかに振り混ぜながら 2 時間放置する．この液にジクロ
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リン酸プレドニゾロンナトリウム（C21H27Na2O8P）の量（mg）

＝ プレドニゾロン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 1.344 × 1.5

O CHP
NaO

NaO
CH

C2H5

C2H5

O P
ONa

ONa
O O

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 12.956 mg C18H20Na4O8P2

CH2

O CH2CHCH3

N

H3PO4

ルメタン層が正確に 100 mL となるまでジクロルメタンを

加え，ジクロルメタン層を試料溶液とする．別にプレドニゾ

ロン標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g を

精密に量り，ジクロルメタンに溶かし，正確に 200 mL と

する．この液 6 mL を正確に量り，100 mL のメスフラス

コにとり，水 2 mL 及びジクロルメタン 40 mL を加える．

次にアルカリ性リン酸加水分解酵素試液 1 mL を加え，以

下試料溶液の調製と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 241 nm における吸光度 AT 及び AS を測定す

る．

貯 法 容 器 気密容器．

106674

リン酸ヘキセステロールナトリウム
Sodium Hexestrol Diphosphate

C18H20Na4O8P2：518.25

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，リン酸ヘキ

セステロールナトリウム（C18H20Na4O8P2）98.0 ～ 102.0 %

を含む．

性 状 本品は白色の粉末で，においはない．

本品は水に溶けやすく，エタノール又はエーテルにほとん

ど溶けない．

本品は吸湿性である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 50）5 mL に硝酸銀試液 1 mL

を加えるとき，白色の沈殿を生じ，注意して希硝酸を追加す

るとき，沈殿は溶け，過量の硝酸を追加するとき，再び白色

の沈殿を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 5000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 267 ～

271 nm に吸収の極大を示し，271 ～ 275 nm に吸収の肩

を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 20）はナトリウム塩の定性反応

（１）を呈する．

pH 本品 1.0 g を水 50 mL に溶かした液の pH は 7.5 ～

9.5 である．

純度試験

（１） 溶状 本品 1.0 g を水 20 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヘキセステロール 本品 0.5 g を分液漏斗にとり，

水 25 mL に溶かし，希硫酸 2 mL を加え，エーテル 30

mL ずつで 2 回抽出する．エーテル層を合わせ，炭酸水素

ナトリウム溶液（1 → 100）10 mL，次に水 10 mL で洗い，

エーテルを留去した後，残留物を薄めたエタノール（3 →

5）に溶かし，正確に 25 mL とし，試料溶液とする．別に

ヘキセステロール 0.010 g を量り，薄めたエタノール（3

→ 5）に溶かし，正確に 200 mL とし，比較液とする．試

料溶液及び比較液につき，薄めたエタノール（3 → 5）を対

照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 278

nm における吸光度 AT 及び AS を測定するとき，AT は AS

より小さい．

水 分 15 % 以下（0.1 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法

（１） クロマトグラフ柱 有効径 0.45 ～ 0.60 mm の強酸

性陽イオン交換樹脂 50 g に水 200 mL を加えて 24 時間

放置する．上澄液を除き，希塩酸 200 mL を加えて緩やか

に振り混ぜた後，ガラスろ過器（G 3）を用いて弱く吸引ろ

過する．樹脂をフラスコに入れ，希塩酸 200 mL ずつで 2

回同様に操作し，水 200 mL ずつで数回洗う．次に樹脂を

フラスコに入れ，水酸化ナトリウム溶液（1 → 10）200 mL

ずつで 3 回同様に操作する．更に樹脂をフラスコに入れ，

再び希塩酸 200 mL ずつで 3 回同様の操作を行った後，こ

の樹脂 5 mL を樹脂カラム（内径 8 ～ 10 mm）に入れ，

洗液が塩化物の反応を認めなくなるまで水で洗う．

（２） 操作法 本品約 1 g を精密に量り，水に溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，あら

かじめ調製したクロマトグラフ柱に入れ，流出速度は 1 分

間 2 mL とし，液面が樹脂上部に達したとき，水 5 mL ず

つで 6 回流出し，全流出液を集め，0.1 mol/L 水酸化ナト

リウム液で滴定する（指示薬：チモールフタレイン試液 3

滴）．ただし，滴定の終点は液が淡青色となるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 気密容器．

108570

リン酸ベンプロペリン
Benproperine Phosphate

C21H27NO・H3PO4：407.44

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，リン酸ベン

プロペリン（C21H27NO・H3PO4）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，特異なにおいがある．

本品はメタノール又は氷酢酸に溶けやすく，水にやや溶け

やすく，エタノール，ジクロルメタン又はジオキサンにほと

んど溶けない．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 4.0 ～ 6.0 である．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 200）5 mL に希塩酸 1 mL を
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加え，ライネッケ塩試液 5 滴を加えるとき，淡紅色の沈殿

を生じる．

（２） 本品の水溶液（1 → 10000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 268 ～

272 nm 及び 274 ～ 278 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品の水溶液（1 → 50）25 mL に水酸化ナトリウム

試液 5 mL を加え，ジクロルメタン 5 mL ずつで 3 回抽

出する．水層に希硝酸 5 mL を加え，モリブデン酸アンモ

ニウム試液 1 mL を加えるとき，淡黄色を呈し，これを加

熱するとき，黄色の沈殿を生じる．

融 点 149 ～ 153 °C

純度試験

（１） 溶状 本品 0.10 g に水 10 mL を加えて溶かすとき，

液は無色澄明である．

（２） 重金属 本品 1.0 g をとり，第 1 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（20

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 A を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 類縁物質 本品 0.10 g をとり，メタノールを加えて

溶かし，正確に 10 mL とし，試料溶液とする．この液 1

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次に第二ブタノール/強アンモニ

ア水混液（3：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気を満たした槽中に入れ

るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標

準溶液から得たスポットより濃くない．

水 分 1.5 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品約 0.8 g を精密に量り，非水滴定用氷酢酸 20

mL 及びジオキサン 20 mL を加えて溶かし，0.1 mol/L 過

塩素酸で滴定する（指示薬：塩化メチルロザニリン試液 2

滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 40.74 mg C21H27NO・H3PO4

貯 法 容 器 気密容器．

009850

レシナミン
Rescinnamine

C35H42N2O9：634.72

本品を乾燥したものは定量するとき，レシナミン

（C35H42N2O9）98.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～淡黄白色の結晶性の粉末で，においはな

い．

本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，酢酸にやや溶け

やすく，メタノール又はエタノールに溶けにくく，エーテル

に極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．

本品は光によって変化する．

確認試験

（１） 本品 0.02 g にクロロホルム 0.5 mL を加えて溶かし，

エタノールを加えて 50 mL とし，試料溶液とする．試料溶

液 2 ～ 4 滴をとり，氷酢酸 2 mL を加えて振り混ぜた後，

バニリンの塩酸溶液（1 → 50）4 mL を加え加温するとき，

液は赤紫色を呈する．

（２） 本品 0.02 g にクロロホルム 1.0 mL を加えて溶かし，

エタノールを加えて 100 mL とする．この液 15 mL をと

り，エタノール/クロロホルム混液（100：1）を加えて 200

mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 300 ～ 304 nm に吸収の極大

を示す．

旋 光 度 〔α〕20D：－87 ～ －97°（乾燥後，0.1 g，クロロホ
ルム，10 mL，100 mm）．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g にクロロホルム 50 mL を加えて

溶かすとき，液は無色～淡黄色澄明である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） 他のアルカロイド 本品及びレシナミン標準品を乾燥

し，その約 0.02 g ずつを精密に量り，それぞれにクロロホ

ルム 0.5 mL を加えて溶かし，エタノールを加えてそれぞ

れ正確に 50 mL とする．更に，これらの液 5 mL ずつを

正確に量り，エタノール/クロロホルム混液（100：1）を加

えて正確に 50 mL とする．更に，これらの液 10 mL ずつ

を正確に量り，エタノール/クロロホルム混液（100：1）を

加えて正確に 25 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．

これらの液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 302 nm における吸光度を測定するとき，同一濃度に

換算した吸光度の差は 3 % 以下である．

乾燥減量 0.5 % 以下（1 g，60 °C，3 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

及びレシナミン標準品を乾燥し，その約 0.02 g ずつを精密

に量り，それぞれクロロホルム 0.5 mL を加えて溶かし，

エタノールを加えて正確に 50 mL とする．それぞれの液 5

mL を正確に量り，それぞれ分液漏斗に入れ，0.25 mol/L

硫酸試液 50 mL を加え，クロロホルム 20 mL で 1 回，

10 mL で 2 回抽出する．各抽出液は，あらかじめ炭酸水素

ナトリウム溶液（1 → 100）50 mL を入れた分液漏斗に入

れ，振り混ぜて洗い，クロロホルムで潤した少量の脱脂綿を

用いて，あらかじめエタノール 5 mL を正確に入れたメス

フラスコ中にろ過し，少量のクロロホルムで洗う．更にクロ

ロホルムを加えて 50 mL とし，それぞれ試料原液及び標準

原液とする．試料原液及び標準原液 10 mL を正確に量り，

それぞれにエタノール/希塩酸混液（19：1）10 mL 及び亜
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レシナミン（C35H42N2O9）の量（mg）

＝ レシナミン標準品の量（mg）×
AT － ATO
AS － ASO

OH

OH

N
H

O

CH2CHCOOH

NHCO Cl

硝酸ナトリウムのエタノール溶液（1 → 500）1 mL を正確

に加え，塩酸 10 滴を加えた後，振り混ぜる．30 分間放置

した後，スルファミン酸アンモニウム試液 1 mL を加え，

エタノールを加えて正確に 25 mL とし，振り混ぜた後，10

分間放置し試料溶液及び標準溶液とする．別に試料原液及び

標準原液 10 mL ずつを正確に量り，それぞれエタノール/

希塩酸混液（19：1）10 mL 及びエタノール 1 mL を正確

に加え，塩酸 10 滴を加え，以下同様に操作し，試料空試験

溶液及び標準空試験溶液とする．試料溶液（T），標準溶液

（S），試料空試験溶液（TO）及び標準空試験溶液（SO）のそ

れぞれにつき，エタノール/クロロホルム/水混液（15：9：

1）を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 390 nm における吸光度 AT，AS，ATO 及び ASO を測

定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

001728

レゾルシン
Resorcin

C6H6O2：110.11

本品を乾燥したものは定量するとき，レゾルシン

（C6H6O2）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色又は淡赤色の結晶又は粉末で，わずかに特

異なにおいがあり，味は甘く，後にやや苦い．

本品は水又はエタノールに極めて溶けやすく，エーテルに

溶けやすい．

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．

本品は光又は空気によって徐々に淡赤色となる．

確認試験

（１） 本品 0.1 g を水酸化ナトリウム試液 2 mL に溶かし，

クロロホルム 1 滴を加えて加熱するとき，液は深赤色を呈

し，塩酸 5 滴を加えるとき，淡褐黄色に変わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 200）10 mL に塩化第二鉄試液

3 滴を加えるとき，液は帯青紫色を呈し，アンモニア試液 1

滴を加えるとき，帯褐黄色に変わる．

融 点 109 ～ 112 °C

純度試験

（１） 液性 本品 1.5 g を水 30 mL に溶かし，試料溶液

とする．試料溶液 5 mL にメチルオレンジ試液 1 滴を加え

るとき，液の色はだいだい色である．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 4 法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） ヒ素 本品 1.0 g をとり，第 3 法により検液を調製

し，装置 B を用いる方法により試験を行う（2 ppm 以下）．

（４） フェノール （１）の試料溶液 5 mL を穏やかに加熱

するとき，フェノール臭を発しない．

（５） カテコール （１）の試料溶液 10 mL に希酢酸 2 滴

及び酢酸鉛試液 0.5 mL を加えるとき，液は混濁しない．

乾燥減量 0.5 % 以下（3 g，シリカゲル，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 1.5 g を精密に量り，水に

溶かし，正確に 500 mL とする．この液 20 mL を正確に

量り，ヨウ素瓶に入れ，水 50 mL 及び 0.05 mol/L 臭素液

50 mL を正確に加え，速やかに塩酸 5 mL を加え，直ちに

密栓し，1 分間よく振り混ぜた後，2 分間放置する．次に注

意してヨウ化カリウム試液 5 mL を加え，よく振り混ぜて

5 分間放置した後，遊離したヨウ素を 0.1 mol/L チオ硫酸

ナトリウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．

同様の方法で空試験を行う．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 1.8352 mg C6H6O2

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

111512

レバミピド
Rebamipide

C19H15ClN2O4：370.79

本品を乾燥したものは定量するとき，レバミピド

（C19H15ClN2O4）99.0 % 以上を含む．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦

い．

本品は，N，N ―ジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，

メタノール又はエタノール（95）に極めて溶けにくく，水に

ほとんど溶けない．

本品の N，N ―ジメチルホルムアミド溶液（1 → 20）は旋

光性を示さない．

融点：288 ～ 294 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品のメタノール溶液（7 → 1000000）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 228 ～ 232 nm 及び 327 ～ 331 nm に吸収の極大を示

し，波長 290 ～ 296 nm に吸収の極小を示す．

（２） 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウ

ム錠剤法により測定するとき，波数 3280 cm－1，1730 cm－1，

1644 cm－1，1602 cm－1，1540 cm－1 及び 760 cm－1 付近に

吸収を認める．

（３） 本品につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を
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呈する．

純度試験

（１） 塩化物 本品 0.5 g を N，N ―ジメチルホルムアミド

40 mL に溶かし，希硝酸 6 mL 及び水を加えて 50 mL と

する．これを検液とし，試験を行う．比較液には，0.01

mol/L 塩酸 0.40 mL を加える（0.028 % 以下）．

（２） 重金属 本品 2.0 g をとり，第 2 法により操作し，

試験を行う．比較液には，鉛標準液 2.0 mL を加える（10

ppm 以下）．

（３） レバミピド m―クロロ異性体 本品 0.020 g を N，

N ―ジメチルホルムアミド 5 mL に溶かし，水/N，N ―ジメ

チルホルムアミド混液（1：1）を加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．別に乾燥物に換算したレバミピド m―

クロロ異性体 0.020 g を N，N ―ジメチルホルムアミド 5

mL に溶かし，水/N，N ―ジメチルホルムアミド混液（1：

1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液（１）とする．

この液 2 mL を正確に量り，水/N，N ―ジメチルホルムアミ

ド混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とする．更にこの

液 5 mL を正確に量り，水/N，N ―ジメチルホルムアミド混

液（1：1）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液（２）と

する．試料溶液及び標準溶液（２）20�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液

のレバミピド m―クロロ異性体のピーク面積 AT 及び AS を

自動積分法により測定するとき，AT は AS より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：無水リン酸水素二ナトリウム 0.58 g 及びリン酸

二水素カリウム 2.0 g を水 1000 mL に溶かし，孔径

0.45�m 以下のメンブランフィルターでろ過する．ろ
液 830 mL をとり，アセトニトリル 170 mL を加える．

流量：レバミピドの保持時間が約 20 分になるように調整

する．

カラムの選定：試料溶液 10 mL をとり，標準溶液（１）

50�L を加える．この液 20�L につき，上記の条件で
操作するとき，レバミピド m―クロロ異性体，レパミピ

ドの順に溶出し，レバミピド m―クロロ異性体のピーク

高さに対するレバミピド m―クロロ異性体とレバミピド

のピーク間の谷間の高さの比が 0.6 以下のものを用い

る．

検出感度：標準溶液（２）20�L から得たレバミピド m―

クロロ異性体のピーク高さが 5 ～ 10 mm になるよう

に調整する．

（４） レバミピド脱ベンゾイル体 純度試験（３）で得られ

た試料溶液を試料溶液とする．別に，脱水物に換算した遊離

塩基としてレバミピド脱ベンゾイル体 0.012 g を 0.05

mol/L 水酸化カリウム試液 10 mL に溶かし，水/N，N ―ジ

メチルホルムアミド混液（1：1）を加えて正確に 100 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，水/N，N ―ジメチルホ

ルムアミド混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とする．

更にこの液 5 mL を正確に量り，水/N，N ―ジメチルホルム

アミド混液（1：1）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液のレ

バミピド脱ベンゾイル体のピーク面積 AT 及び AS を自動積

分法により測定するとき，AT は AS より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用アミノプロピ
ルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：無水リン酸水素二ナトリウム 0.58 g 及びリン酸

二水素カリウム 2.0 g を水 1000 mL に溶かし，孔径

0.45�m 以下のメンブランフィルターでろ過する．ろ
液 200 mL をとり，アセトニトリル 800 mL を加える．

流量：レバミピド脱ベンゾイル体の保持時間が約 10 分に

なるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，レバミピド脱ベンゾイル体の理論段数が

3000 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たレバミピド脱ベンゾ
イル体のピーク高さが 5 ～ 10 mm になるように調整

する．

（５） 類縁物質 純度試験（３）で得られた試料溶液を試料

溶液とする．この液 2 mL を正確に量り，水/N，N ―ジメチ

ルホルムアミド混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とす

る．更にこの液 5 mL を正確に量り，水/N，N ―ジメチルホ

ルムアミド混液（1：1）を加えて正確に 20 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液

の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料

溶液のレバミピド以外のピークの合計面積は標準溶液のレバ

ミピドのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル/酢酸（100）混液（70：30：

1）

流量：レバミピドの保持時間が約 8 分になるように調整

する．

カラムの選定：4―クロロ安息香酸 0.020 g を量り，N，N ―

ジメチルホルムアミド 5 mL に溶かし，水/N，N ―ジメ

チルホルムアミド混液（1：1）を加えて 100 mL とす

る．この液及び試料溶液 5 mL ずつをとり，水/N，N ―

ジメチルホルムアミド混液（1：1）を加えて 100 mL

とする．この液 20�L につき，上記の条件で操作する
とき，レバミピド，4―クロロ安息香酸の順に溶出し，そ

の分離度 8 以上のものを用いる．

検出感度：標準溶液 20�L から得たレバミピドのピーク
高さが 5 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：レバミピドの保持時間の約 3 倍の範囲
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0.1 mol/L 水酸化カリウム液 1 mL

＝ 37.079 mg C19H15ClN2O4

O

N
H

COOCH2CH2CHCH3

CH3

H3C O

O

CH3

レピリナスト（C20H21NO5）の量（mg）

＝ レピリナスト標準品の量（mg）×
QT

QS

乾燥減量 3.0 % 以下（1 g，105 °C，2 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品を乾燥し，その約 0.6 g を精密に量り，N，N ―

ジメチルホルムアミド 60 mL に溶かし，0.1 mol/L 水酸化

カリウム液で滴定する（指示薬：フェノールレッド試液 2

滴）．ただし，終点は液の微黄色が無色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

109168

レピリナスト
Repirinast

C20H21NO5：355.38

本品を乾燥したものは定量するとき，レピリナスト

（C20H21NO5）98.5 % 以上を含む．

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．

本品は酢酸（100）に溶けやすく，ジクロロメタンにやや

溶けにくく，メタノールに溶けにくく，アセトニトリル又は

エタノール（99.5）に極めて溶けにくく，水にほとんど溶け

ない．

本品は光によって変化する．

融点：約 240 °C（分解）．

確認試験

（１） 本品 5 mg にメタノール 5 mL を加えて溶かし，水

酸化ナトリウム試液 0.2 mL を加えて振り混ぜるとき，液

は黄色を呈する．1 分間放置後，水 5 mL を加えて混和し，

薄めた塩酸（1 → 2）0.2 mL を加えて振り混ぜるとき，液

の黄色は消え，液は白濁する．

（２） 本品のエタノール（99.5）溶液（1 → 100000）につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

と き，波 長 233 ～ 237 nm，258 ～ 262 nm 及び 287 ～

291 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品及びレピリナスト標準品につき，赤外吸収スペク

トル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品の

スペクトルとレピリナスト標準品のスペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸

収を認める．

純度試験

（１） 重金属 本品 2.0 g をとり，酢酸（100）4 mL を加

え，加温して溶かし，アンモニア試液 0.48 mL 及び水を加

えて 100 mL とし，よく振り混ぜる．10 分間放置後ろ過し，

初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 50 mL をとる．これ

を検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液 2.0 mL，酢酸

（100）2 mL，アンモニア試液 0.24 mL 及び水を加えて 50

mL とする（20 ppm 以下）．

（２） 類縁物質 本品 0.10 g をジクロロメタン 10 mL に

溶かし，試料溶液とする．この液 1 mL を正確に量り，ジ

クロロメタンを加えて正確に 20 mL とする．更にこの液 1

mL を正確に量り，ジクロロメタンを加えて正確に 25 mL

とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用い

て調製した薄層板にスポットする．次にトルエン/酢酸

（100）混液（7：3）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標

準溶液から得たスポットより濃くない．

乾燥減量 0.30 % 以下（1 g，105 °C，4 時間）．

強熱残分 0.10 % 以下（1 g）．

定 量 法 本品及びレピリナスト標準品を乾燥し，その約

0.015 g ずつを精密に量り，それぞれをアセトニトリル/水

混液（7：3）60 mL に溶かし，次に内標準溶液 5 mL ずつ

を正確に加えた後，アセトニトリル/水混液（7：3）を加え

て 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するレ

ピリナストのピークの面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フタル酸 n―ブチルのアセトニトリル/水混液

（7：3）溶液（1 → 100）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 20 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用シアノプロピ
ルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：0.1 mol/L リン酸二水素カリウム溶液/アセトニ

トリル/メタノール混液（20：9：2）

流量：レピリナストの保持時間が 9 ～ 10 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，レピリナスト，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 3.0 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．
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1 通 則

1 この基準において，別に定めるもののほか，第一部「1

通則」を準用する．

2 「3 各条」に規定する医薬品の適否は，「1 通則」，「2

一般試験法」，「3 各条」の規定並びに第十四改正日本薬局

方の製剤総則の規定によって判定する．ただし，「3 各条」

の性状の項中，におい，味，結晶形，溶解性，液性，安定性，

吸光度，凝固，屈折率，脂肪酸の凝固点，旋光度，粘度，比

重，沸点及び融点並びに製剤に関する貯法の保存条件は参考

に供したもので，適否の判定基準を示すものではない．

3 医薬品の名称は，「3 各条」中日本名又は日本名別名であ

り，「3 各条」中英名で示した名称は参考に供したものであ

る．第十四改正日本薬局方製剤総則散剤の項において細粒と

称することができるものは，散を細粒に読みかえることがで

きる．

2 一 般 試 験 法

第一部「2 一般試験法」を準用する．
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アズレンスルホン酸ナトリウム（C15H17NaO3S・1/2H2O）

の量（mg）

＝ アズレンスルホン酸ナトリウム標準品の量（mg）×
AT
AS

アセタゾラミド（C4H6N4O3S2）の量（mg）

＝ アセタゾラミド標準品の量（mg）×
QT

QS

3 各 条

アズレンスルホン酸ナトリウム錠
Sodium Azulenesulfonate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

アズレンスルホン酸ナトリウム（C15H17NaO3S・1/2H2O：

309.36）を含む．

製 法 本品は，「アズレンスルホン酸ナトリウム」をとり，

錠剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「アズレンスルホン酸

ナトリウム」0.05 g に対応する量をとり，水 20 mL を加

えて振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液は更にガラスろ過

器（G 4）を用いてろ過する．ろ液 1 mL をとり，塩酸 1

mL を滴加するとき，液の色はしだいに淡黄色となるか，又

は脱色する．

（２） 定量法で得たろ液は青紫色を呈し，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 566 ～

570 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．アズレンスルホン酸ナトリウム（C15H17NaO3S・

1/2H2O）約 0.016 g に対応する量を精密に量り，pH 7.0

のリン酸塩緩衝液＊ 70 mL を加え，10 分間振り混ぜた後，

pH 7.0 のリン酸塩緩衝液＊ を加えて正確に 100 mL とする．

この液の一部を遠心分離した後，更に上澄液の一部をメンブ

ランフィルター（孔径：0.45�m）を用いてろ過し，初めの
ろ液 5 mL を捨て，次のろ液を試料溶液とする．別にアズ

レンスルホン酸ナトリウム標準品をデシケータ（シリカゲ

ル）で 24 時間乾燥し，その約 0.016 g を精密に量り，pH

7.0 のリン酸塩緩衝液＊に溶かし，正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，pH 7.0 のリ

ン酸塩緩衝液＊を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試

験を行い，波長 568 nm における吸光度 AT 及び AS を測

定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

アセタゾラミド錠
Acetazolamide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

アセタゾラミド（C4H6N4O3S2：222.25）を含む．

製 法 本品はアセタゾラミド（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いアセタゾラミド（日

局）0.5 g に対応する量をとり，アセトン 50 mL を加えて

よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾固する．

残留物につき，次の試験を行う．

（１） 残留物 0.1 g に水酸化ナトリウム試液 5 mL を加え，

次に塩酸ヒドロキシルアミン 0.1 g 及び硫酸銅 0.05 g を水

10 mL に溶かした液 5 mL を加えるとき，液は淡黄色を呈

し，更に 5 分間加熱するとき，この呈色は徐々に濃くなる．

（２） 残留物 0.02 g に希塩酸 2 mL を加えて 10 分間煮

沸し，冷後，水 8 mL を加えた液は芳香族第一アミンの定

性反応を呈する．

（３） 残留物 0.2 g に粒状の亜鉛 0.5 g 及び薄めた塩酸（1

→ 2）5 mL を加えるとき，発生するガスは潤した酢酸鉛紙

を黒変する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．アセタゾラミド（C4H6N4O3S2）約 0.05 g に対応

する量を精密に量り，メタノール 60 mL を加えてよく振り

混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，遠心

分離する．この上澄液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50 mL とし，試料

溶液とする．別にアセタゾラミド標準品を 105 °C で 3 時

間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，メタノールに溶か

し，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するアセタゾラミドのピーク面

積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 スルファジアジンのメタノール溶液（1 →

2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：無水酢酸ナトリウム 4.1 g を水 950 mL に溶か

し，アセトニトリル 30 mL 及びメタノール 20 mL を

加えた後，氷酢酸を加えて pH を 4.0 に調整する．

流量：アセタゾラミドの保持時間が約 7 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，アセタゾラミド，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

アデノシン三リン酸二ナトリウム注射液
Disodium Adenosine Triphosphate Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

110 % に対応するアデノシン三リン酸二ナトリウム

（C10H14N5Na2O13P3・3H2O：605.19）を含む．

製 法 本品は「アデノシン三リン酸二ナトリウム」をとり，

注射剤の製法により製する．

性 状 本品は無色澄明の液である．
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アデノシン三リン酸二ナトリウム（C10H14N5Na2O13P3・3H2O）

の量（mg）

＝ 脱水物に換算したアデノシン三リン酸二ナトリウム

標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2 × 1.098

アデノシン三リン酸二ナトリウム（C10H14N5Na2O13P3・3H2O）

の量（mg）

＝ 脱水物に換算したアデノシン三リン酸二ナトリウム

標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2 × 1.098

確認試験

（１） 本品の表示量に従い「アデノシン三リン酸二ナトリウ

ム」0.02 g に対応する容量をとり，水を加えて 50 mL と

し，この液 2 mL にオルシン・塩化第二鉄試液 1 mL を加

え，10 分間水浴中で加熱するとき，液は青緑色を呈する．

（２） 本品の表示量に従い「アデノシン三リン酸二ナトリウ

ム」0.1 g に対応する容量をとり，水を加えて 100 mL と

する．必要ならば，この液 10 mL につき，エーテル 10

mL ず つ で 3 回 洗 う．こ の 液 1 mL に pH 7.0 の 0.1

mol/L リン酸塩緩衝液を加えて 50 mL とした液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 257 ～ 261 nm に吸収の極大を示す．

pH 8.5 ～ 9.5

定 量 法 本品のアデノシン三リン酸二ナトリ ウ ム

（C10H14N5Na2O13P3・3H2O）約 0.1 g に対応する容量を正確

に量り，水を加えて正確に 100 mL とする．この液 2 mL

を正確に量り，内標準溶液 2 mL を正確に加え，更に移動

相 5 mL を加えて試料溶液とする．別にアデノシン三リン

酸二ナトリウム標準品（別途「アデノシン三リン酸二ナトリ

ウム」と同様の方法で水分を測定しておく）約 0.05 g を精

密に量り，水を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この

液 2 mL を正確に量り，内標準溶液 2 mL を正確に加え，

更に移動相 5 mL を加えて標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するアデノ

シン三リン酸のピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルの水/アセトニトリ

ル混液（2：1）溶液（1 → 4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：259 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：塩化テトラ―n―ブチルアンモニウムの pH 6.0 の

クエン酸緩衝液溶液（1 → 200）/アセトニトリル混液

（4：1）

流量：アデノシン三リン酸の保持時間が約 10 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，アデノシン三リン酸，内標準物質の順に溶

出し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密封容器．

アデノシン三リン酸二ナトリウム腸溶錠
Disodium Adenosine Triphosphate Enteric Coating Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

アデノシン三リン酸二ナトリウム（C10H14N5Na2O13P3・

3H2O：605.19）を含む．

製 法 本品は「アデノシン三リン酸二ナトリウム」をとり，

錠剤の製法により腸溶錠を製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「アデノシン三リン酸

二ナトリウム」0.01 g に対応する量をとり，水 25 mL を

加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 2 mL にオルシン・

塩化第二鉄試液 1 mL を加え，10 分間水浴中で加熱すると

き，液は青緑色を呈する．

（２）（１）のろ液 1 mL に pH 7.0 の 0.1 mol/L リン酸

塩緩衝液を加えて 25 mL とした液につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 257 ～

261 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末 と す る．ア デ ノ シ ン 三 リ ン 酸 二 ナ ト リ ウ ム

（C10H14N5Na2O13P3・3H2O）約 0.06 g に対応する量を精密に

量り，水 70 mL を加えて 15 分間振り混ぜた後，水を加え

て正確に 100 mL とし，ろ過する．ろ液 2 mL を正確に量

り，内標準溶液 2 mL を正確に加え，更に移動相 5 mL を

加えて試料溶液とする．別にアデノシン三リン酸二ナトリウ

ム標準品（別途「アデノシン三リン酸二ナトリウム」と同様

の方法で水分を測定しておく）約 0.03 g を精密に量り，水

を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 2 mL を

正確に量り，内標準溶液 2 mL を正確に加え，更に移動相

5 mL を加えて標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験
を行い，内標準物質のピーク面積に対するアデノシン三リン

酸のピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルの水/アセトニトリ

ル混液（2：1）溶液（3 → 20000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：259 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：塩化テトラ―n―ブチルアンモニウムの pH 6.0 の

クエン酸緩衝液溶液（1 → 200）/アセトニトリル混液

（4：1）

流量：アデノシン三リン酸の保持時間が約 10 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，アデノシン三リン酸，内標準物質の順に溶

出し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．
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アテノロール（C14H22N2O3）の量（mg）

＝ アテノロール標準品の量（mg）×
AT
AS
×
3
10

アフロクァロン（C16H14FN3O）の量（mg）

＝ アフロクァロン標準品の量（mg）×
QT

QS

アテノロール錠
Atenolol Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

アテノロール（C14H22N2O3：266.34）を含む．

製 法 本品は「アテノロール」をとり，錠剤の製法により製

する．

確認試験

（１） 定量法で得た試料溶液 5 mL をとり，メタノールを

加えて 15 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 225 ～ 229

nm，274 ～ 278 nm 及び 281 ～ 285 nm に吸収の極大を

示す．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「アテノロール」0.1

g に対応する量をとり，メタノール 10 mL を加えて振り

混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．別にアテノロー

ル標準品 0.05 g をメタノール 5 mL に溶かし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを，薄層クロ
マトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄

層板にスポットする．次にメタノール/強アンモニア水混液

（99：1）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液及び標準溶液から得たスポットは暗紫色を呈し，そ

れらの Rf 値は等しい．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．アテノロール（C14H22N2O3）約 0.015 g に対応す

る量を精密に量り，メタノールを加えて加温した後，振り混

ぜる．冷後，メタノールを加えて正確に 250 mL とし，ろ

過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液を試料溶液と

する．別にアテノロール標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，

その約 0.05 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

100 mL とする．この液 6 mL を正確に量り，メタノール

を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 275 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

アフロクァロン錠
Afloqualone Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

アフロクァロン（C16H14FN3O：283.30）を含む．

製 法 本品はアフロクァロン（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いアフロクァロン（日

局）0.01 g に対応する量をとり，無水エタノール 10 mL

を加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外線（主

波長 360 nm）を照射するとき，青色の蛍光を発する．

（２） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

を粉末とし，表示量に従いアフロクァロン（日局）0.01 g

に対応する量をとり，無水エタノール 50 mL を加え，振り

混ぜた後，無水エタノールを加えて 100 mL とし，ろ過す

る．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 3 mL に無水エ

タノールを加えて 50 mL とする．この液につき，紫外可視

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

228 ～ 232 nm 及び 307 ～ 311 nm に吸収の極大を示す．

純度試験 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品を粉末とし，表示量に従いアフロクァロン（日局）0.010

g に対応する量をとり，薄めたリン酸（1 → 1000）/アセト

ニトリル混液（3：2）25 mL を正確に加えて振り混ぜた後，

孔径 0.4�m のメンブランフィルターを用いてろ過し，ろ
液を試料溶液とする．別にアフロクァロン標準品 0.010 g

をとり，薄めたリン酸（1 → 1000）/アセトニトリル混液

（3：2）を加えて正確に 25 mL とする．この液 3 mL を正

確に量り，薄めたリン酸（1 → 1000）/アセトニトリル混液

（3：2）を加えて正確に 100 mL とする．この液 2 mL を

正確に量り，薄めたリン酸（1 → 1000）/アセトニトリル混

液（3：2）を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアフロ

クァロン以外のピークの合計面積は，標準溶液のアフロクァ

ロンのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 20�L から得たアフロクァロンのピ
ーク高さが 4 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：アフロクァロンの保持時間の約 4 倍の範

囲

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする．

アフロクァロン（C16H14FN3O）約 0.01 g に対応する量を精

密に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更に薄めたリ

ン酸（1 → 1000）/アセトニトリル混液（3：2）60 mL を加

えてよく振り混ぜた後，薄めたリン酸（1 → 1000）/アセト

ニトリル混液（3：2）を加えて 100 mL とし，孔径 0.4�m
のメンブランフィルターを用いてろ過し，ろ液を試料溶液と

する．別にアフロクァロン標準品を 60 °C で 2 時間減圧乾

燥し，その約 0.01 g を精密に量り，内標準溶液 5 mL を

正確に加え，更に薄めたリン酸（1 → 1000）/アセトニトリ

ル混液（3：2）を加えて 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するアフロクァロンのピーク面積の比 QT 及び QS を求

める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの移動相溶液（1

→ 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）
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アルジオキサ（C4H7AlN4O5）の量（mg）

＝ アルジオキサ標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

アルジオキサ（C4H7AlN4O5）の量（mg）

＝ アルジオキサ標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（3：2）

流量：アフロクァロンの保持時間が約 5.5 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，アフロクァロン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

アルジオキサ顆粒
Aldioxa Granules

ジヒドロキシアルミニウムアラントイナート顆粒

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

アルジオキサ（C4H7AlN4O5：218.10）を含む．

製 法 本品はアルジオキサ（日局）をとり，顆粒剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いアルジオキサ（日局）

0.2 g に対応する量をとり，希塩酸 10 mL を加えて 5 分

間煮沸し，ろ過する．ろ液に塩酸フェニルヒドラジン溶液

（1 → 100）10 mL を加え，冷後，フェリシアン化カリウム

試液 0.5 mL を加えてよく混和し，更に塩酸 1 mL を加え

て振り混ぜるとき，液は紅赤色を呈する．

（２） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 221 ～ 225 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従いアルジオキサ（日局）

0.2 g に対応する量をとり，希塩酸 10 mL を加えて 5 分

間煮沸し，ろ過する．冷却したろ液はアルミニウム塩の定性

反応を呈する．

定 量 法 本品を粉末とし，アルジオキサ（C4H7AlN4O5）約

0.1 g に対応する量を精密に量り，フッ化ナトリウム・塩酸

試液 80 mL を加え，20 分間振り混ぜた後，フッ化ナトリ

ウム・塩酸試液を加え，正確に 100 mL とし，ろ過する．

ろ液 2 mL を正確に量り，薄めた pH 10.0 のアンモニア・

塩化アンモニウム緩衝液溶液（1 → 10）を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液とする．別にアルジオキサ標準品を

105 °C で 2 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，フ

ッ化ナトリウム・塩酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL

とする．この液 4 mL を正確に量り，薄めた pH 10.0 のア

ンモニア・塩化アンモニウム緩衝液溶液（1 → 10）を加え

て正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波

長 223 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

アルジオキサ錠
Aldioxa Tablets

ジヒドロキシアルニミウムアラントイナート錠

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

アルジオキサ（C4H7AlN4O5：218.10）を含む．

製 法 本品はアルジオキサ（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いアルジオキサ（日局）

0.2 g に対応する量をとり，希塩酸 10 mL を加えて 5 分

間煮沸し，ろ過する．ろ液に塩酸フェニルヒドラジン溶液

（1 → 100）10 mL を加え，冷後，フェリシアン化カリウム

試液 0.5 mL を加えてよく混和し，更に塩酸 1 mL を加え

て振り混ぜるとき，液は紅赤色を呈する．

（２） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 221 ～ 225 nm に

吸収の極大を示す．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従いアルジオキサ（日局）

0.2 g に対応する量をとり，希塩酸 10 mL を加えて 5 分

間煮沸し，ろ過する．冷却したろ液はアルミニウム塩の定性

反応を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．アルジオキサ（C4H7AlN4O5）約 0.1 g に対応す

る量を精密に量り，フッ化ナトリウム・塩酸試液 80 mL を

加え，20 分間振り混ぜた後，フッ化ナトリウム・塩酸試液

を加え，正確に 100 mL とし，ろ過する．ろ液 2 mL を正

確に量り，薄めた pH 10.0 のアンモニア・塩化アンモニウ

ム緩衝液溶液（1 → 10）を加えて正確に 100 mL とし，試

料溶液とする．別にアルジオキサ標準品を 105 °C で 2 時

間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，フッ化ナトリウム・

塩酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液

4 mL を正確に量り，薄めた pH 10.0 のアンモニア・塩化

アンモニウム緩衝液溶液（1 → 10）を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 223 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

アルプラゾラム錠
Alprazolam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

アルプラゾラム（C17H13ClN4：308.76）を含む．

製 法 本品はアルプラゾラム（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いアルプラゾラム（日

局）1 mg に対応する量をとり，塩化ナトリウム溶液（1 →

15）30 mL を加えて振り混ぜた後，エーテル 20 mL を加

え，激しく振り混ぜた後，水層と分離する．エーテル層を無
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アルプラゾラム（C17H13ClN4）の量（mg）

＝ アルプラゾラム標準品の量（mg）×
AT
AS
×

V
1000

アルプラゾラム（C17H13ClN4）の量（mg）

＝ アルプラゾラム標準品の量（mg）×
QT

QS
×
2
V

アルプラゾラム（C17H13ClN4）の量（mg）

＝ アルプラゾラム標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
10

水硫酸ナトリウムを用いてろ過した後，溶媒を留去する．残

留物を硫酸 3 mL に溶かし，この液に紫外線（主波長 365

nm）を照射するとき，淡青緑色の蛍光を発する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いアルプラゾラム（日

局）1 mg に対応する量をとり，エタノール 50 mL を加え

て激しく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 10 mL をとり，エ

タノール 30 mL を加えた液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 220 ～ 224

nm に吸収の極大を示す．

含量均一性試験 （１）または（２）で試験を行うとき，含量

均一性試験に適合する．

（１） 本品 1 個をとり，水 5 mL を加えて崩壊するまで振

り混ぜる．必要に応じて超音波処理をする．次にメタノール

30 mL を加えて 10 分間激しく振り混ぜた後，1 mL 中に

アルプラゾラム（C17H13ClN4）約 8�g を含む液となるよう
にメタノールを加え，正確に VmL とし，孔径 0.5�m 以
下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ液 30 mL

以上を除き，次のろ液を試料溶液とする．別にアルプラゾラ

ム標準品を，60 °C で 4 時間 0.67 kPa 以下で減圧乾燥し，

その約 8 mg を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，水 5 mL

及びメタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，波長 245 nm における吸光度 AT 及び

AS を測定する．

（２） 本品 1 個をとり，移動相 9 mL を加えて崩壊させた

後，内標準溶液 1 mL を正確に加えて振り混ぜ，遠心分離

し，上澄液を試料溶液とする．別にアルプラゾラム標準品を

60 °Cで 4 時間 0.67 kPa 以下で減圧乾燥し，その約 40 mg

を精密に量り，1 mL 中にアルプラゾラム（C17H13ClN4）

を表示量の半分量含む液となるように移動相を加えて

溶かし，正確に VmL とする．この液 2 mL を正確に量り，

移動相 7 mL を加え，更に内標準溶液 1 mL を正確に加え，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，定
量法の操作条件を準用し，液体クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液の内標準物質のピーク面積に

対するアルプラゾラムのピーク面積の比 QT 及び QS を求

める．

内標準溶液 安息香酸プロピルのメタノール溶液（1 →

500）

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．アルプラゾラム（C17H13ClN4）約 4 mg に対応す

る量を精密に量り，水 10 mL を加え，よく振り混ぜる．次

に内標準溶液 10 mL を正確に加え，更にメタノール 80

mL を加えて 10 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上

澄液を試料溶液とする．別にアルプラゾラム標準品を 60 °C

で 4 時間 0.67 kPa 以下で減圧乾燥し，その約 0.04 g を

精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，メタノール 70 mL 及び水

10 mL を加え，更に内標準溶液 10 mL を正確に加え，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の
条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質

のピーク面積に対するアルプラゾラムのピーク面積の比 QT

及び QS を求める．

内標準溶液 安息香酸プロピルのメタノール溶液（1 →

500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（3：2）

流量：アルプラゾラムの保持時間が約 6 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，アルプラゾラム，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

イノシトールヘキサニコチネート錠
Inositol Hexanicotinate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

イノシトールヘキサニコチネート（C42H30N6O12：810.72）を

含む．

製 法 本品は「イノシトールヘキサニコチネート」をとり，

錠剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い，「イノシトールヘキ

サニコチネート」0.01 g に対応する量をとり，塩酸ヒドロ

キシルアミンの飽和エタノール溶液 1 mL 及び水酸化カリ

ウム・エタノール試液 1 mL を加え，水浴上で 3 ～ 5 分

間加温する．冷後，0.5 mol/L 塩酸試液 3 mL 及び塩化第

二鉄試液 1 ～ 2 滴を加えるとき，液は紫赤色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い，「イノシトールヘキ

サニコチネート」0.02 g に対応する量をとり，水酸化ナト

リウム試液 0.5 mL を加え，水浴上で蒸発乾固し，次に 1

mol/L 塩酸試液 0.5 mL を加え再び水浴上で蒸発乾固する．

冷後，残留物に 2，4―ジニトロクロルベンゼン 0.01 g を加

えてかき混ぜ，小火炎で 10 秒間穏やかに加熱する．冷後，

水酸化カリウム・エタノール試液 4 mL を加えるとき，液

は暗赤色を呈する．

（３） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 260 ～ 263

nm に吸収の極大を示し，236 ～ 239 nm に吸収の極小を

示し，265 ～ 269 nm に吸収の肩を示す．

崩壊試験 試験を行うとき，錠剤の試験に適合する．ただし，

試験液には水又は第 1 液を用いる．

イノシトールヘキサニコチネート錠 619



イノシトールヘキサニコチネート（C42H30N6O12）の量（mg）

＝ イノシトールヘキサニコチネート標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 2

イノシン（C10H12N4O5）の量（mg）

＝ イノシン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 48

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 20.628 mg C13H18O2

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．イノシトールヘキサニコチネート（C42H30N6O12）

約 0.1 g に対応する量を精密に量り，0.5 mol/L 塩酸試液

150 mL を加え，20 分間激しくかき混ぜた後，0.5 mol/L

塩酸試液を加えて正確に 200 mL とし，遠心分離する．上

澄液 5 mL を正確に量り，0.5 mol/L 塩酸試液を加えて正

確に 200 mL とし，試料溶液とする．別にイノシトールヘ

キサニコチネート標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その

約 0.05 g を精密に量り，0.5 mol/L 塩酸試液に溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，0.5

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，波長 262 nm における吸光度 AT 及び

AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

イノシン錠
Inosine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

イノシン（C10H12N4O5：268.23）を含む．

製 法 本品は「イノシン」をとり，錠剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「イノシン」0.03 g

に対応する量をとり，水 100 mL を加えて溶かす．この液

3 mL に，オルシンのエタノール溶液（1 → 10）0.2 mL

を加え，次に硫酸第二鉄アンモニウムの塩酸溶液（1 →

1000）3 mL を加え，10 分間水浴中で加熱するとき，緑色

を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 247 ～ 251

nm に吸収の極大を，波長 220 ～ 224 nm に吸収の極小を

示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．イノシン（C10H12N4O5）約 1.2 g に対応する量を

精密に量り，水約 200 mL を加え約 60 ～ 70 °C の水浴中

でかき混ぜながら溶かす．冷後，水を加えて正確に 300 mL

とする．この液を遠心分離し，その上澄液 5 mL を正確に

量り，水を加えて正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，pH 6.0 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別にイノシン標準品を 105 °C

で 3 時間乾燥し，その約 25 mg を精密に量り，水に溶か

し，正確に 250 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，

pH 6.0 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 248.5 nm における吸光

度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

イブプロフェン顆粒
Ibuprofen Granules

本品は定量するとき，93 ～ 107 % に対応するイブプロ

フェン（C13H18O2：206.28）を含む．

製 法 本品はイブプロフェン（日局）をとり，顆粒剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いイブプロフェン（日

局）0.1 g に対応する量をとり，無水エタノール 40 mL を

加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL に過塩素

酸ヒドロキシルアミン・無水エタノール試液 4 mL 及び N，

N′―ジシクロヘキシルカルボジイミド・無水エタノール試液

1 mL を加え，よく振り混ぜた後，微温湯中に 20 分間放置

する．冷後，過塩素酸第二鉄・無水エタノール試液 1 mL

を加えて振り混ぜるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いイブプロフェン（日

局）0.015 g に対応する量をとり，希水酸化ナトリウム試液

100 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 255 ～ 259 nm に吸収の肩を示し，262 ～ 266 nm

及び 271 ～ 275 nm に吸収の極大を示す．また，それぞれ

の吸収極大の波長における吸光度を A1 及び A2 とするとき，

A1/A2 は 1.10 ～ 1.30 である．

定 量 法 本品を粉末とし，イブプロフェン（C13H18O2）約

0.5 g に対応する量を精密に量り，エタノール 50 mL を加

えて振り混ぜた後，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定す

る（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．同様の方法

で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

イブプロフェン錠
Ibuprofen Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

イブプロフェン（C13H18O2：206.28）を含む．

製 法 本品はイブプロフェン（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いイブプロフェン（日

局）0.1 g に対応する量をとり，無水エタノール 40 mL を

加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL に過塩素

酸ヒドロキシルアミン・無水エタノール試液 4 mL 及び N，

N′―ジシクロヘキシルカルボジイミド・無水エタノール試液

1 mL を加え，よく振り混ぜた後，微温湯中に 20 分間放置

する．冷後，過塩素酸第二鉄・無水エタノール試液 1 mL

を加えて振り混ぜるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いイブプロフェン（日

局）0.015 g に対応する量をとり，希水酸化ナトリウム試液

100 mL を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液

イノシン錠620



0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 20.628 mg C13H18O2

エチゾラム（C17H15ClN4S）の量（mg）

＝ エチゾラム標準品の量（mg）×
AT
AS
×

V
4000

エチゾラム（C17H15ClN4S）の量（mg）

＝ エチゾラム標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
8

につき紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 255 ～ 259 nm に吸収の肩を示し，262 ～

266 nm 及び 271 ～ 275 nm に吸収の極大を示す．また，

それぞれの吸収極大の波長における吸光度を A1 及び A2 と

するとき，A1/A2 は 1.10 ～ 1.30 である．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従いイブプロフェン（日

局）0.1 g に対応する量をとり，クロロホルム 5 mL を加

えて振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．別に薄

層クロマトグラフ用イブプロフェン 0.1 g をとり，クロロ

ホルム 5 mL を加えて溶かし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法によって試験を

行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に

スポットする．次にヘキサン/酢酸エチル/氷酢酸混液（15：

5：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風

乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液から単一のスポットを認め，標準溶液から得たスポ

ットの Rf 値と等しい．

定 量 法 本品 20 錠以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．イブプロフェン（C13H18O2）約 0.5 g に対応する

量を精密に量り，エタノール 50 mL を加えて振り混ぜた後，

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノ

ールフタレイン試液 3 滴）．同様の方法で空試験を行い，補

正する．

貯 法 容 器 気密容器．

エチゾラム錠
Etizolam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

エチゾラム（C17H15ClN4S：342.85）を含む．

製 法 本品は「エチゾラム」をとり，錠剤の製法により製す

る．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「エチゾラム」5 mg

に対応する量をとり，メタノール 10 mL を加えて振り混ぜ

た後，ろ過する．ろ液を水浴上で蒸発乾固し，冷後，硫酸 2

mL を加えて溶かし，この液に紫外線を照射するとき，淡黄

緑色の蛍光を発する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「エチゾラム」1 mg

に対応する量をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 80 mL を加えて

振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 249 ～ 253

nm 及び 292 ～ 296 nm に吸収の極大を示す．ただし，測

定は 10 分間以内に行う．

含量均一性試験 本品 1 個をとり，水 1 mL を加えて崩壊さ

せ，メタノール 35 mL を加えて 20 分間振り混ぜた後，1

mL 中にエチゾラム 0.01 mg を含む液となるようにメタノ

ールを加えて正確に VmL とする．この液を遠心分離し，

必要ならば上澄液をろ過し，ろ液を試料溶液とする．別にエ

チゾラム標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.04 g

を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 200 mL とす

る．この液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 242

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．エチゾラム（C17H15ClN4S）約 5 mg に対応する

量を精密に量り，水 2 mL を加えた後，メタノール 150

mL を加えて 20 分間激しく振り混ぜた後，正確に 200 mL

とし，遠心分離する．上澄液 10 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 25 mL とし，試料溶液とする．別にエ

チゾラム標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.04 g

を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 200 mL とす

る．この液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 242

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

エラスターゼ腸溶錠
Elastase Enteric―coated Tablets

本品は定量するとき，表示量の 85 ～ 125 % に対応する

エラスターゼ単位を含む．

製 法 本品は「エラスターゼ ES」をとり，錠剤の製法によ

り腸溶錠を製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い 3600 エラスターゼ単

位に対応する量をとり，0.05 mol/L 水酸化ナトリウム試液

5 mL を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液を

とり，これにトリクロル酢酸溶液（1 → 100）5 mL を加え，

生じた沈殿を遠心分離し，上澄液を捨てる．沈殿物に水 30

mL を加え，よく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を捨て

る．これに更に水 30 mL を加え，同様の操作を繰り返す．

残留物を 0.05 mol/L 水酸化ナトリウム試液 2.5 mL に溶

かし，硫酸銅溶液（1 → 100）を少量ずつ加えるとき，液は

初め赤紫色を呈し，次いで紫色を経て青紫色に変わる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い 3600 エラスターゼ単

位に対応する量をとり，pH 8.8 の希パリッチュ緩衝液 100

mL を加えてよく振り混ぜる．その一部をとり，遠心分離し，

その上澄液 50 mL にエラスチン 0.05 g を加え，45 °C で

1 時間振り混ぜるとき，エラスチンはほとんど溶ける．

定 量 法 9000 エラスターゼ単位に対応する錠剤をとり，氷

冷した pH 8.5 のトリス緩衝液 200 mL を加え，氷冷しな

がら錠剤の原形を認めなくなるまで約 30 分間かき混ぜ，氷

冷した pH 8.5 のトリス緩衝液を加えて正確に 250 mL と

する．この液 2 mL を正確に量り，ウシ血清アルブミン試
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エラスターゼ単位

＝ p―ニトロアニリン標準品の量（mg）

×
ĀT － AO

AC
× 7.240 × 7.03 × 2.5

塩化トロスピウム（C25H30ClNO3）の量（mg）

＝ 塩化トロスピウム標準品の量（mg）×
AT
AS

塩酸アルプレノロール（C15H23NO2・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸アルプレノロール標準品の量（mg）×
AT
AS
× 10

液 5 mL を正確に加え，氷冷した pH 8.5 のトリス緩衝液

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．エラスタ

ーゼ基質液 2 mL ずつを正確に量り，3 個の 10 mL のメ

スフラスコに入れ，2 個は試料溶液用，1 個はウシ血清アル

ブミン加 pH 8.5 のトリス緩衝液用とし，25±0.1 °C の恒

温槽に 5 分間浸す．別に試料溶液及びウシ血清アルブミン

加 pH 8.5 のトリス緩衝液を 25±0.1 °C に 5 分間浸し，

その 0.5 mL ずつを正確に量り，それぞれを先のメスフラ

スコに加え，25±0.1 °C で正確に 10 分間放置した後，氷

酢酸 0.5 mL ずつを正確に加え，激しく振り混ぜ，次いで

水を加えて正確に 10 mL とする．これらの液につき，水を

対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，それぞ

れの液の波長 410 nm における吸光度 AT 及び AO を測定

し，AT の平均値 ĀT を求める．別に p―ニトロアニリン標

準品約 0.06 g を精密に量り，メタノール 70 mL に溶かし，

メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，pH 8.5 のトリス緩衝液を加えて正確に 50

mL とする．更に，この液 5 mL を正確に量り，氷酢酸

2.5 mL を正確に加え，水を加えて正確に 50 mL とし，水

を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

410 nm における吸光度 AC を測定する．1 エラスターゼ

STANA 単位は，上記の測定条件下で 1 分間に 1�mol の
p―ニトロアニリンを生成するときの酵素活性に相当し，次

式により，エラスチン法によるエラスターゼ単位を計算する．

7.03：STANA 単位よりエラスチン法のエラスターゼ単位

への換算係数

貯 法 容 器 気密容器．

塩化トロスピウム錠
Trospium Chloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩化トロスピウム（C25H30ClNO3：427.96）を含む．

製 法 本品は「塩化トロスピウム」をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「塩化トロスピウム」

0.05 g に対応する量をとり，水 100 mL を加えてよく振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL をとり，水 4 mL，ピク

リン酸試液 1 滴及び 5 % アンモニア溶液 0.5 mL を加え，

直ちにクロロホルム 5 mL を加え，激しく振り混ぜて静置

するとき，クロロホルム層は黄色を呈する．

（２）（１）のろ液につき，紫外可視吸光度測定法により吸

収スペクトルを測定するとき，波長 251 ～ 253 nm 及び

257 ～ 259 nm に吸収の極大を，また，波長 247 ～ 250

nm 及び 254 ～ 256 nm に吸収の極小を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩化トロスピウム（C25H30ClNO3）約 0.025 g に

対応する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL 及び

水 50 mL を加え，30 秒間振り混ぜた後，水を加えて正確

に 100 mL とし，ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，

次のろ液 10 mL を正確に量り，水を加えて正確に 50 mL

とし，試料溶液とする．別に塩化トロスピウム標準品を 60

°C で 5 時間減圧乾燥し，その約 0.025 g を精密に量り，

0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL 及び水を加えて正確に 100 mL

とする．この液 10 mL を正確に量り，水を加えて正確に

50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10

mL ずつを正確に量り，それぞれに水 40 mL，5 % アンモ

ニア溶液 2 mL 及びピクリン酸試液 0.2 mL を加え，クロ

ロホルム 10 mL で 4 回抽出し，脱脂綿を用いてろ過する．

それぞれのろ液を合わせ，クロロホルムを加えて正確に 50

mL とする．これらの液につき，クロロホルム 10 mL を用

いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定

法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞ

れの液の波長 364 nm における吸光度 AT 及び AS を測定

する．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸アルプレノロールカプセル
Alprenolol Hydrochloride Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸アルプレノロール（C15H23NO2・HCl：285.81）を含む．

製 法 本品は塩酸アルプレノロール（日局）をとり，カプセ

ル剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，試料とする．表示量に従い

塩酸アルプレノロール（日局）0.05 g に対応する量をとり，

水 5 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液に臭素試

液 1 ～ 2 滴を加えるとき，淡黄色の沈殿を生じるが，この

沈殿は振り混ぜるとき，直ちに溶け，液は無色となる．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 269 ～ 273

nm 及び 275 ～ 279 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを開き，内容物を

注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．塩

酸アルプレノロール（C15H23NO2・HCl）約 0.5 g に対応す

る量を精密に量り，エタノール 300 mL を加えて 30 分間

振り混ぜた後，エタノールを加えて正確に 500 mL とする．

この液をろ過し，初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 10

mL を正確に量り，エタノールを加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．別に塩酸アルプレノロール標準品をデ

シケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥し，その約

0.05 g を精密に量り，エタノールを加えて溶かし，正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，エタノール

を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 271 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．
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塩酸エタフェノン（C21H27NO2・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸エタフェノン標準品の量（mg）×
AT
AS

塩酸 L―エチルシステイン（C5H11NO2S・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸 L―エチルシステイン標準品の量（mg）

×
AB － AT
AB － AS

× 2

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸エタフェノン錠
Etafenone Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸エタフェノン（C21H27NO2・HCl：361.91）を含む．

製 法 本品は「塩酸エタフェノン」をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「塩酸エタフェノン」

0.04 g に対応する量をとり，水 30 mL を加えてよく振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL にヨウ素試液 2 ～ 3 滴

を加えるとき，黄褐色の沈殿を生じる．

（２）（１）のろ液 5 mL に 2，4―ジニトロフェニルヒドラ

ジン試液 2 mL を加え，しばらく放置するとき黄色の沈殿

を生じる．

（３） 定量法で得た試料溶液 14 mL に 0.01 mol/L 塩酸を

加えて 20 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 248 ～ 251 nm 及

び 300 ～ 303 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸エタフェノン（C21H27NO2・HCl）約 0.014 g

に対応する量を精密に量り，0.01 mol/L 塩酸 150 mL を加

えてよく振り混ぜた後，0.01 mol/L 塩酸を加えて正確に

200 mL とし，ろ過する．最初のろ液 20 mL を除き，次の

ろ液を試料溶液とする．別に塩酸エタフェノン標準品をデシ

ケーター（シリカゲル）で 4 時間乾燥し，その約 0.014 g

を精密に量り，0.01 mol/L 塩酸に溶かし，正確に 200 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 302 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸 L―エチルシステイン錠
L―Cysteine Ethylester Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する塩

酸 L―エチルシステイン（C5H11NO2S・HCl：185.67）を含む．

製 法 本品は塩酸エチルシステイン（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品（剤皮は除去する）を粉末とし，表示量に従い塩

酸エチルシステイン（日局）0.1 g に対応する量をとり，水

100 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 4 mL

にアンモニア試液を加えてアルカリ性とし，ニトロプルシド

ナトリウム試液 1 滴を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２）（１）のろ液 5 mL に水酸化ナトリウム試液 3 mL

及びニンヒドリン試液 3 mL を加えるとき，液は青色を呈

する．

定 量 法 本品 20 個以上（剤皮は除去する）をとり，その質

量を精密に量り，粉末とする．塩酸 L―エチルシステイン

（C5H11NO2S・HCl）約 0.1 g に対応する量を精密に量り，

pH 6.7 の 0.1 mol/L リン酸二水素カリウム・四ホウ酸ナト

リウム緩衝液を加えて振り混ぜて正確に 200 mL とし，ろ

過する．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液を試料溶液と

する．別に塩酸 L―エチルシステイン標準品をデシケーター

（減圧，五酸化リン）で 5 時間乾燥し，その約 0.05 g を精

密に量り，pH 6.7 の 0.1 mol/L リン酸二水素カリウム・ホ

ウ酸ナトリウム緩衝液に溶かし，正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液，標準溶液及び pH 6.7 の 0.1

mol/L リン酸二水素カリウム・ホウ酸ナトリウム緩衝液 5

mL ずつ正確に量り，N ―エチルマレイミド試液 5 mL を正

確に加えた後，pH 6.7 のリン酸二水素カリウム・ホウ酸ナ

トリウム緩衝液を加えて正確に 25 mL とし，室温で 30 分

間放置する．これらの液を T 液，S 液及び B 液とする．

T 液，S 液及び B 液につき，pH 6.7 の 0.1 M リン酸二

水素カリウム・ホウ酸ナトリウム緩衝液を対照とし，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 302 nm における

吸光度 AT，AS 及び AB を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸エペリゾン錠
Eperisone Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸エペリゾン（C17H25NO・HCl：295.85）を含む．

製 法 本品は「塩酸エペリゾン」をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「塩酸エペリゾン」

0.10 g に対応する量をとり，メタノール 50 mL を加えて

20 分間超音波を用いて粒子を小さく分散させた後，ろ過す

る．ろ液 25 mL をとり減圧下で溶媒を留去し，残留物に水

5 mL を加えて溶かした後，ライネッケ塩試液 5 滴を加え

るとき，紅白色の沈殿を生じる．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 260 ～ 264

nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品の塩酸エペリゾン（C17H25NO・HCl）約 0.50 g

に対応する個数をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 150 mL を加

えて 20 分間超音波で崩壊させた後，0.1 mol/L 塩酸試液を

加えて正確に 200 mL とする．この液をろ過し，最初のろ

液 10 mL を捨て，次のろ液 5 mL を正確にとり，0.1

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL とする．更にこの

液 3 mL を正確にとり，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確

に 50 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸エペリゾン標準

品（別途「塩酸エペリゾン」と同様の方法で乾燥減量を測定

しておく）約 0.06 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を

加えて溶かし正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確

にとり，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50 mL とし，
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塩酸エペリゾン（C17H25NO・HCl）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算した塩酸エペリゾン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 8

塩酸オクスプレノロール（C15H23NO3・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸オクスプレノロール標準品の量（mg）

×
AT1 － AT2
AS1 － AS2

塩酸カルテオロール（C16H24N2O3・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸カルテオロール標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
2

更にその 3 mL を正確にとり，0.1 mol/L 塩酸試液を加え

て正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

262 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸オクスプレノロール錠
Oxprenolol Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸オクスプレノロール（C15H23NO3・HCl：301.81）を含む．

製 法 本品は塩酸オクスプレノロール（日局）をとり，錠剤

の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸オクスプレノロー

ル（日局）0.1 g に対応する量をとり，メタノール 10 mL

を加えてよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾

固する．残留物に水 5 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ

過する．ろ液 2 mL に，硫酸銅試液 1 滴及び水酸化ナトリ

ウム試液 2 mL を加え，更にジエチルエーテル 1 mL を加

え，よく振り混ぜて放置するとき，ジエチルエーテル層は赤

紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸オクスプレノロー

ル（日局）0.04 g に対応する量をとり，水 3 mL を加えて

よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液にライネッケ塩試液 3

滴を加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる．

（３） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 272 ～ 276 nm に

吸収の極大を示す．

崩壊試験 試験を行うとき，適当なコーティング剤で剤皮を施

した錠剤の試験に適合する．ただし，試験時間は 15 分間と

する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸オクスプレノロール（C15H23NO3・HCl）約

0.08 g に対応する量を精密に量り，メタノール/0.1 mol/L

塩酸試液混液（9：1）80 mL を加え，1 時間振り混ぜた後，

メタノール/0.1 mol/L 塩酸試液混液（9：1）を加えて正確

に 100 mL とし，遠心分離する．上澄液 25 mL を正確に

量り，メタノール/0.1 mol/L 塩酸試液混液（9：1）を加え

て正確に 200 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸オクス

プレノロール標準品を 80 °C で 3 時間乾燥し，その約

0.08 g を精密に量り，メタノール/0.1 mol/L 塩酸試液混液

（9：1）に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 25 mL

を正確に量り，メタノール/0.1 mol/L 塩酸試液混液（9：

1）を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液につき，メタノール/0.1 mol/L 塩酸試液混

液（9：1）を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 274 nm における吸光度 AT1 及び AS1 並びに波

長 300 nm における吸光度 AT2 及び AS2 を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸カルテオロール錠
Carteolol Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸カルテオロール（C16H24N2O3・HCl：328.83）を含む．

製 法 本品は塩酸カルテオロール（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸カルテオロール

（日局）0.05 g に対応する量をとり，水 5 mL を加えてよ

く振り混ぜた後，ろ過する．ろ液にライネッケ塩試液 5 滴

を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸カルテオロール

（日局）2 mg に対応する量をとり，0.1 mol/L 塩酸試液

200 mL を加えて，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につ

き，紫外可視吸光度測定法により紫外吸収スペクトルを測定

するとき，波長 250 ～ 254 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸カルテオロール（C16H24N2O3・HCl）約 0.015

g に対応する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 40 mL

を正確に加えて，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 4 mL

を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL

とし，試料溶液とする．別に塩酸カルテオロール標準品を

105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.03 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて

正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

252 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸クロルプレナリン錠
Clorprenaline Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸クロルプレナリン（C11H16ClNO・HCl：250.16）を含む．

製 法 本品は「塩酸クロルプレナリン」をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「塩酸クロルプレナリ

ン」0.05 g に対応する量をとり，pH 7.0 のブリトン・ロビ

ンソン緩衝液 100 mL を加え，振り混ぜながら 80 ～ 90

°C で 30 分間加温する．冷後，ろ過し，ろ液を試料溶液と

する．試料溶液 6 mL をとり，pH 7.0 のブリトン・ロビン

ソン緩衝液を加えて 100 mL とする．この液 5 mL にブロ
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塩酸クロルプレナリン（C11H16ClNO・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸クロルプレナリン標準品の量（mg）

×
AT － AO
AS － AO

塩酸ジフェニドール（C21H27NO・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ジフェニドール標準品の量（mg）×
QT

QS

ムチモールブルー試液＊ 2 mL を加えて振り混ぜた後，1，2―

ジクロルエタン 30 mL を加え，3 分間激しく振り混ぜて放

置するとき，1，2―ジクロルエタン層は黄色を呈する．

（２）（１）の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 261 ～ 263 nm 及

び 265 ～ 267 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 塩酸クロルプレナリン（C11H16ClNO・HCl）約 0.05

g に対応する錠剤をとり，これに pH 7.0 のブリトン・ロ

ビンソン緩衝液 70 mL を加え，振り混ぜながら 80 ～ 90

°C で 30 分間加温する．冷後，pH 7.0 のブリトン・ロビ

ンソン緩衝液を加えて正確に 100 mL とし，ろ過する．初

めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 6 mL を正確に量り，

pH 7.0 のブリトン・ロビンソン緩衝液を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別に塩酸クロルプレナリン標準

品を 105 °C で 2 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量

り，pH 7.0 のブリトン・ロビンソン緩衝液 50 mL に溶か

し，正確に 100 mL とする．この液 6 mL を正確に量り，

pH 7.0 のブリトン・ロビンソン緩衝液を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液，標準溶液及び空試験

として pH 7.0 のブリトン・ロビンソン緩衝液 5 mL ずつ

を正確に量り，それぞれにブロムチモールブルー試液＊ 2

mL を正確に加えて振り混ぜた後，1，2―ジクロルエタン 30

mL を正確に加え，3 分間激しく振り混ぜる．次に約 5 分

間遠心分離する．水層を取り除いた後，1，2―ジクロルエタン

層の 25 mL ずつを正確に量り，無水エタノール 0.5 mL

を正確に加える。これらの液につき，15 分以内に 1，2―ジク

ロルエタンを対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を

行う。試料溶液，標準溶液及び空試験から得たそれぞれの液

の波長 410 nm における吸光度 AT，AS 及び AO を測定す

る．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸ジフェニドール錠
Diphenidol Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸ジフェニドール（C21H27NO・HCl：345.91）を含む．

製 法 本品は塩酸ジフェニドール（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ジフェニドール

（日局）0.2 g に対応する量をとり，メタノール 50 mL を

加え，5 分間振り混ぜた後，遠心分離する．この上澄液を水

浴上で蒸発乾固し，残留物に水 20 mL を加えて振り混ぜた

後，ろ過する．ろ液 5 mL にライネッケ塩試液 2 mL を加

えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸ジフェニドール（C21H27NO・HCl）約 0.03 g

に対応する量を精密に量り，希酢酸/メタノール混液（7：

3）35 mL を加え，30 分間振り混ぜた後，内標準溶液 5

mL を正確に加え，更に希酢酸/メタノール混液（7：3）を

加えて 50 mL とし，遠心分離し，必要ならばメンブランフ

ィルター（孔径：0.45�m）でろ過し，試料溶液とする．別
に塩酸ジフェニドール標準品をデシケーター（減圧，シリカ

ゲル）で 5 時間乾燥し，その約 0.03 g を精密に量り，希

酢酸/メタノール混液（7：3）35 mL を加えて溶かし，内標

準溶液 5 mL を正確に加え，更に希酢酸/メタノール混液

（7：3）を加えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 2�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するジ

フェニドールのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルのメタノール溶液

（3 → 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：0.005 mol/L 1―オクタンスルホン酸ナトリウムを

含むメタノール/薄めたリン酸（1 → 1000）混液（3：

2）．

流量：ジフェニドールの保持時間が約 7 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質及びジフェニドールの順に溶出

し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸ジラゼプ錠
Dilazep Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸ジラゼプ（C31H44N2O10・2HCl・H2O：695.63）を含む．

製 法 本品は塩酸ジラゼプ（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ジラゼプ（日局）

0.5 g に対応する量をとり，水 100 mL を加えて 10 分間

よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 50 mL をとり，炭酸水

素ナトリウム試液 20 mL を加え，エーテル 30 mL ずつで

2 回抽出する．全エーテル抽出液を合わせ，水 10 mL ずつ

で 3 回洗った後，無水硫酸ナトリウム 5 g を加えて振り

混ぜ，1 時間放置後，ろ過する．ろ液は水浴上で注意しなが

ら留去し，残留物に 1 mol/L 塩酸試液 5 mL を加えてよ

く振り混ぜ，更に水 10 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過す

る．ろ液 1 mL をとり，塩酸ヒドロキシルアミン溶液（1

→ 10）0.1 mL 及び 8 mol/L 水酸化カリウム試液 0.1 mL

を加え，70 °C の水浴中で 10 分間加温し，冷後，希塩酸

0.5 mL 及び塩化第二鉄試液 0.1 mL を加えるとき，液は紫

色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ジラゼプ（日局）
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塩酸ジラゼプ（C31H44N2O10・2HCl・H2O）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算した塩酸ジラゼプ標準品の量（mg）

×
QT

QS
× 1.0266

塩酸ジルチアゼム（C22H26N2O4S・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ジルチアゼム標準品の量（mg）×
QT

QS

0.03 g に対応する量をとり，水 5 mL を加えて 10 分間よ

く振り混ぜた後，ろ過する．ろ液にライネッケ塩試液 0.3

mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸ジラゼプ（C31H44N2O10・2HCl・H2O）約 0.05

g に対応する量を精密に量り，移動相 25 mL を加えてよ

く振り混ぜた後，移動相を加えて正確に 50 mL とする．こ

の液を遠心分離し，上澄液 5 mL を正確に量り，内標準溶

液 5 mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50 mL とし，

試料溶液とする．別に塩酸ジラゼプ標準品（別途塩酸ジラゼ

プ（日局）と同様の方法で乾燥減量を測定しておく）約

0.05 g を精密に量り，移動相を加えて溶かし，正確に 50

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するジラゼプのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液（9 →

50000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル/氷酢酸混液（60：40：1）

1000 mL に 1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム 1.1 g

を加えて溶かす．

流量：ジラゼプの保持時間が約 9 分になるように調整す

る．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ジラゼプの順に溶出し，その

分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸ジルチアゼム錠
Diltiazem Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応す

る塩酸ジルチアゼム（C22H26N2O4S・HCl：450.98）を含む．

製 法 本品は塩酸ジルチアゼム（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ジルチアゼム

（日局）0.06 g に対応する量をとり，1 mol/L 塩酸試液 10

mL を加え，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL を

とり，水を加えて 500 mL とした液につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 234

～ 238 nm に吸収の極大を示す．

純度試験 類縁物質 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ジル

チアゼム（日局）0.050 g に対応する量をとり，エタノール

（99.5）30 mL を加えて 5 分間加温し，10 分間激しく振り

混ぜ，冷後，水 10 mL を加えて更に 15 分間激しく振り混

ぜた後，エタノール（99.5）を加えて正確に 50 mL とし，

ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液を試料溶液

とする．別に塩酸ジルチアゼム標準品を 105 °C で 2 時間

乾燥し，その 5.0 mg をとり，エタノール（99.5）に溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，水

10 mL 及びエタノール（99.5）を加えて正確に 50 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞ

れの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

試料溶液のジルチアゼム以外のピークの合計面積は，標準溶

液のジルチアゼムのピーク面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 20�L から得たジルチアゼムのピー
ク高さが 10 ～ 30 mm になるように調整する．

面積測定範囲：溶媒のピークの後からジルチアゼムの保持

時間の約 2 倍の範囲

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸ジルチアゼム（C22H26N2O4S・HCl）約 0.03 g

に対応する量を精密に量り，エタノール（99.5）80 mL を

加えて 5 分間加温した後，10 分間激しく振り混ぜる．冷後，

水 40 mL を加えて 15 分間激しく振り混ぜた後，内標準溶

液 20 mL を正確に加え，更に 10 分間激しく振り混ぜた後，

エタノール（99.5）を加えて 200 mL とし，ろ過する．初

めのろ液 20 mL を除き，次のろ液を試料溶液とする．別に

塩酸ジルチアゼム標準品を 105 °C で 2 時間乾燥し，その

約 0.03 g を精密に量り，エタノール（99.5）80 mL 及び水

40 mL を加えて溶かし，内標準溶液 20 mL を正確に加え，

エタノール（99.5）を加えて 200 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するジルチアゼムのピーク面積の比 QT 及び QS を

求める．

内標準溶液 安息香酸フェニルのエタノール（99.5）溶液

（1 → 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：50 °C 付近の一定温度

移動相：酢酸ナトリウム三水和物 8 g 及び d ―カンファ

スルホン酸 1.5 g を水 500 mL に溶かし，孔径約 0.4

�m のメンブランフィルターを用いてろ過する．このろ
液にアセトニトリル 250 mL 及びメタノール 250 mL

を加えた後，酢酸ナトリウム三水和物を加えて pH を

6.6 に調整する．
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塩酸チアラミド（C15H18ClN3O3S・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸チアラミド標準品の量（mg）×
AT
AS

塩酸トドララジン（C11H12N4O2・HCl・H2O）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸トドララジン標準品の量（mg）

×
QT

QS
× 1.067

流量：ジルチアゼムの保持時間が約 9 分になるように調

整する．

カラムの選定：塩酸ジルチアゼム（日局）0.03 g，d ―3―ヒ

ドロキシ―cis―2，3―ジヒドロ―5―［2―（ジメチルアミノ）エ

チル］―2―（4―メトキシフェニル）―1，5―ベンゾチアゼピン―

4（5 H）―オン塩酸塩（以下，脱アセチル体という）

0.02 g 及び安息香酸フェニル 0.02 g をとり，エタノー

ル（99.5）160 mL に溶かし，更に水を加えて 200 mL

とする．この液 20�L につき，上記の条件で操作する
とき，脱アセチル体，ジルチアゼム，安息香酸フェニル

の順に溶出し，脱アセチル体とジルチアゼムの分離度及

びジルチアゼムと安息香酸フェニルの分離度がそれぞれ

2.5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸チアラミド錠
Tiaramide Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸チアラミド（C15H18ClN3O3S・HCl：392.30）を含む．

製 法 本品は塩酸チアラミド（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸チアラミド（日

局）0.05 g に対応する量をとり，水 50 mL を加えて 30

分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL にドラーゲンド

ルフ試液 3 滴を加えるとき，だいだい色の沈殿を生じる．

（２） 定量法の試料溶液につき，0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL

をとり，水を加えて 100 mL とした液を対照として，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 285 ～ 289 nm 及び 292 ～ 296 nm に吸収の極大を示

す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸チアラミド（C15H18ClN3O3S・HCl）約 0.1 g

に対応する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 60 mL を

加えて 30 分間振り混ぜた後，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて

正確に 100 mL とし，ろ過する．初めのろ液 20 mL を除

き，次のろ液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別に塩酸チアラミド標準品を

105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，0.1

mol/L 塩酸試液 5 mL をとり，水を加えて 100 mL とし

た液を対照として，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 294 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸トドララジン散
Todralazine Hydrochloride Powder

塩酸エカラジン散

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸トドララジン（C11H12N4O2・HCl・H2O：286.71）を含む．

製 法 本品は塩酸トドララジン（日局）をとり，散剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い塩酸トドララジン（日局）0.05 g

に対応する量をとり，水 50 mL を加えて溶かす．この液 2

mL に硝酸銀・アンモニア試液 5 mL を加えるとき，液は

混濁し，黒色の沈殿を生じる．

（２） 本品の表示量に従い塩酸トドララジン（日局）0.01 g

に対応する量をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL を加え

て溶かす．この液 15 mL をとり，0.1 mol/L 塩酸試液を加

えて 50 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法により

吸収スペクトルを測定するとき，波長 299 ～ 303 nm 及び

311 ～ 315 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品の表示量に従い塩酸トドララジン（C11H12N4O2・

HCl・H2O）約 0.02 g に対応する量を精密に量り，移動相

約 40 mL を加えてよく振り混ぜた後，移動相を加えて正確

に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶

液 5 mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50 mL とし，

試料溶液とする．別に塩酸トドララジン標準品（別途塩酸ト

ドララジン（日局）と同様の方法で水分を測定しておく）約

0.02 g を精密に量り，移動相を加えて溶かし，正確に 50

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加え，移動相を加えて 50 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で
液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピー

ク面積に対するトドララジンのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 フタル酸水素カリウムの移動相溶液（1 →

500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：260 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム 1.1 g を水/メ

タノール混液（3：2）1000 mL に溶かす．この液に氷

酢酸を加えて pH を 3.0 ～ 3.5 に調整する．

流量：トドララジンの保持時間が約 11 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，トドララジンの順に溶出し，

その分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．
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塩酸トドララジン（C11H12N4O2・HCl・H2O）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸トドララジン標準品の量（mg）

×
QT

QS
× 1.067

塩酸ドブタミン（C18H23NO3・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ドブタミン標準品の量（mg）×
QT

QS

塩酸トドララジン錠
Todralazine Hydrochloride Tablets

塩酸エカラジン錠

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸トドララジン（C11H12N4O2・HCl・H2O：286.71）を含む．

製 法 本品は塩酸トドララジン（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い塩酸トドララジン（日局）0.05 g

に対応する量をとり，水 50 mL を加えて振り混ぜた後，ろ

過する．ろ液 2 mL に硝酸銀・アンモニア試液 5 mL を加

えるとき，液は混濁し，黒色の沈殿を生じる．

（２） 本品の表示量に従い塩酸トドララジン（日局）0.01 g

に対応する量をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL を加え

て振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 15 mL をとり，0.1 mol/L

塩酸試液を加えて 50 mL とした液につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 299 ～

303 nm 及び 311 ～ 315 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸トドララジン（C11H12N4O2・HCl・H2O）約

0.02 g に対応する量を精密に量り，移動相約 40 mL を加

えてよく振り混ぜた後，移動相を加えて正確に 50 mL とす

る．この液を遠心分離した後，上澄液 5 mL を正確に量り，

内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50

mL とし，試料溶液とする．別に塩酸トドララジン標準品

（別途塩酸トドララジン（日局）と同様の方法で水分を測定

しておく）約 0.02 g を精密に量り，移動相を加えて溶かし，

正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標

準溶液 5 mL を正確に加え，移動相を加えて 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対するトドララジンのピーク面積の比 QT

及び QS を求める．

内標準溶液 フタル酸水素カリウムの移動相溶液（1 →

500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：260 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム 1.1 g を水/メ

タノール混液（3：2）1000 mL に溶かす．この液に氷

酢酸を加えて pH を 3.0 ～ 3.5 に調整する．

流量：トドララジンの保持時間が約 11 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，トドララジンの順に溶出し，

その分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸ドブタミン注射液
Dobutamine Hydrochloride Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 98 ～

102 % に対応する塩酸ドブタミン（C18H23NO3・HCl：

337.84）を含む．

製 法 本品は塩酸ドブタミン（日局）をとり，注射剤の製法

により製する．

性 状 本品は無色澄明の液で，においはない．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い，塩酸ドブタミン（日局）0.05 g

に対応する容量をとり，水を加えて 100 mL とする．この

液 5 mL をとり，水を加えて 100 mL とした液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 276 ～ 280 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品の表示量に従い，塩酸ドブタミン（日局）0.01 g

に対応する容量をとり，メタノール 1 mL を加え，試料溶

液とする．別に塩酸ドブタミン標準品 0.01 g をメタノール

1 mL に溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層

クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液

それぞれ 10�L ずつを，薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にクロロホルム/メタノール/ギ酸混液（78：22：5）を展開

溶媒として約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液及び

標準溶液から得たスポットは青緑色を呈し，その Rf 値は等

しい．

pH 2.7 ～ 3.3

定 量 法 本品の塩酸ドブタミン（C18H23NO3・HCl）約 0.04

g に対応する容量を正確に量り，内標準溶液 4 mL を正確

に加え，更に水/メタノール混液（1：1）を加えて 20 mL

とし，試料溶液とする．別に塩酸ドブタミン標準品を 105

°C で 3 時間乾燥し，その約 0.04 g を精密に量り，内標準

溶液 4 mL を正確に加えて溶かし，更に水/メタノール混液

（1：1）を加えて 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するド

ブタミンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 サリチルアミドの水/メタノール混液（1：1）

溶液（1 → 125）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.0 の酒石酸緩衝液/メタノール混液（7：

3）

流量：ドブタミンの保持時間が約 7 分になるように調整
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塩酸トリメタジジン（C14H22N2O3・2HCl）の量（mg）

＝ 塩酸トリメタジジン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
10

塩酸トリメトキノール（C19H23NO5・HCl・H2O）の量（mg）

＝乾燥物に換算した塩酸トリメトキノール標準品の量（mg）

×
QT

QS
×
1
5
× 1.0472

する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，ドブタミン，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密封容器．

塩酸トリメタジジン錠
Trimetazidine Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 94 ～ 106 % に対応する

塩酸トリメタジジン（C14H22N2O3・2HCl：339.26）を含む．

製 法 本品は塩酸トリメタジジン（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸トリメタジジン

（日局）0.01 g に対応する量をとり，エタノール/水混液

（3：1）10 mL を加え，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液

をとり，水浴上で溶媒を留去し，残留物に水 2 mL を加え

て振り混ぜる．この液 1 mL に p―ベンゾキノン試液 1

mL を加え，2 ～ 3 分間穏やかに煮沸し，冷却するとき，

液は赤色を呈する．

（２） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 267 ～ 271 nm に

吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸トリメタジジン（C14H22N2O3・2HCl）約 3

mg に対応する量を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化ナトリウ

ム試液 30 mL 及びクロロホルム 30 mL を正確に加えて 5

分間よく振り混ぜる．約 10 分間静置後，クロロホルム層

15 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 15 mL を正確

に加えて 5 分間よく振り混ぜた後，遠心分離し，得られる

上澄液を試料溶液とする．別に，塩酸トリメタジジン標準品

（別途塩酸トリメタジジン（日局）と同様の方法で水分を測

定しておく）約 0.030 g を精密に量り，0.5 mol/L 水酸化

ナトリウム試液を加えて溶かし，正確に 300 mL とする．

この液 30 mL を正確に量り，クロロホルム 30 mL を正確

に加え，以下試料溶液と同様に操作し，標準溶液とする．

0.1 mol/L 塩酸試液を対照とし，試料溶液及び標準溶液につ

き，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 269 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸トリメトキノール錠
Trimetoquinol Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸トリメトキノール（C19H23NO5・HCl・H2O：399.87）を

含む．

製 法 本品は塩酸トリメトキノール（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸トリメトキノール

（日局）3 mg に対応する量をとり，水 10 mL を加え，よ

く振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に p―ニトロベン

ゼンジアゾニウムフルオルボレート溶液（1 → 2000）2 mL

を加えるとき，液は直ちに黄色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸トリメトキノール

（日局）5 mg に対応する量をとり，0.01 mol/L 塩酸試液

100 mL を加え，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 281 ～ 285 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸トリメトキノール

（日局）0.01 g に対応する量をとり，無水エタノール 10

mL を加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液と

する．別に塩酸トリメトキノール標準品 0.01 g を無水エタ

ノール 10 mL に溶かし，標準溶液とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを
用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―ブタノー

ル/水/ギ酸混液（10：5：1）を分液漏斗に入れ，10 分間激

しく振り混ぜた後，24 時間放置し，上澄液を展開溶媒とし

て約 13 cm 展開した後，暗所で薄層板を風乾し，60 °C で

30 分間乾燥する．冷後，炭酸ナトリウム溶液（1 → 5）を

均等に噴霧し，風乾した後，薄めたフォリン試液（1 → 4）

を均等に噴霧するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポ

ットは青色を呈し，それらの Rf 値は等しい．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸トリメトキノール（C19H23NO5・HCl・H2O）

約 0.01 g に対応する量を精密に量り，0.01 mol/L 塩酸試

液 30 mL を加え，よく振り混ぜた後，0.01 mol/L 塩酸試

液を加えて正確に 100 mL とし，ろ過する．初めのろ液 15

mL を除き，次のろ液 1 mL を正確に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加え，更に移動相を加えて 20 mL とし，試料

溶液とする．別に塩酸トリメトキノール標準品（別途 105

°C で 4 時間減圧乾燥し，その減量を測定しておく）約

0.05 g を精密に量り，水に溶かし，正確に 50 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL

とする．この液 1 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を

正確に加え，更に移動相を加えて 20 mL とし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液
体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するトリメトキノールのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチル 0.02 g を移動相に

溶かし，50 mL とする．この液 8 mL に移動相を加えて

100 mL とする．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
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塩酸トリメトキノール（C19H23NO5・HCl・H2O）の量（mg）

＝乾燥物に換算した塩酸トリメトキノール標準品の量（mg）

×
QT

QS
×
1
5
× 1.0472

化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：1―ペンタンスルホン酸ナトリウム 1 g に pH

2.5 の 0.01 mol/L リン酸二水素ナトリウム試液 1000

mL に溶かし，孔径 0.4�m のメンブランフィルター
を用いてろ過する．ろ液 500 mL にメタノール 200

mL を加える．

流量：トリメトキノールの保持時間が約 10 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，トリメトキノール，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

塩酸トリメトキノールシロップ
Trimetoquinol Hydrochloride Syrup

本品は水性のシロップ剤で，定量するとき，表示量の 90

～ 110 % に対応する塩酸トリメトキノール（C19H23NO5・

HCl・H2O：399.87）を含む．

製 法 本品は塩酸トリメトキノール（日局）をとり，シロッ

プ剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い塩酸トリメトキノール（日局）1

mg に対応する容量をとり，水 4 mL 及び塩化第二鉄試液

0.5 mL を加えるとき，液は濃緑色を呈し，これに薄めたア

ンモニア試液（1 → 10）1 mL を加えるとき，液は暗褐色

を呈する．

（２） 本品の表示量に従い塩酸トリメトキノール（日局）1

mg に対応する容量をとり，p―ニトロベンゼンジアゾニウ

ムフルオルボレート溶液（1 → 2000）1 mL 及び水酸化ナ

トリウム試液 4 滴を加えて振り混ぜるとき，液は紫色を呈

する．

（３） 本品の表示量に従い塩酸トリメトキノール（日局）

0.01 g に対応する容量を分液漏斗にとり，炭酸水素ナトリ

ウム試液 15 mL を加え，クロロホルム 20 mL ずつで 3

回抽出する．クロロホルム層を合わせ，0.1 mol/L 塩酸試液

10 mL を加えて振り混ぜた後，遠心分離して水層を分取し，

試料溶液とする．別に塩酸トリメトキノール標準品 0.01 g

を 0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL に溶かし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調整した薄層板にスポットする．次に

n―ブタノール/水/ギ酸混液（10：5：1）を分液漏斗に入れ，

10 分間激しく振り混ぜた後，24 時間放置し，上澄液を展開

溶媒として約 13 cm 展開した後，暗所で薄層板を風乾し，

60 °C で 30 分間乾燥する．冷後，炭酸ナトリウム溶液（1

→ 5）を均等に噴霧し，風乾した後，薄めたフォリン試液

（1 → 4）を均等に噴霧するとき，試料溶液及び標準溶液か

ら得たスポットは青色を呈し，それらの Rf 値は等しい．

pH 3.0 ～ 5.0

定 量 法 本品の塩酸トリメトキノール（C19H23NO5・HCl・

H2O）約 0.01 g に対応する容量をメスフラスコを用いて正

確に量り，100 mL のメスフラスコに入れ，先のメスフラス

コを水でよく洗い，洗液は 100 mL のメスフラスコに合わ

せ，水を加えて 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量

り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更に移動相を加えて

20 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸トリメトキノール

標準品（別途 105 °C で 4 時間減圧乾燥し，その減量を測

定しておく）約 0.05 g を精密に量り，水に溶かし，正確に

50 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，内標

準溶液 5 mL を正確に加え，更に移動相を加えて 20 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につ
き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内

標準物質のピーク面積に対するトリメトキノールのピーク面

積の比 QT 及び QS を測定する．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチル 0.02 g を移動相に

溶かし，50 mL とする．この液 8 mL に移動相を加えて

100 mL とする．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：1―ペンタンスルホン酸ナトリウム 1 g に pH

2.5 の 0.01 mol/L リン酸二水素ナトリウム試液 1000

mL に溶かし，孔径 0.4�m のメンブランフィルター
を用いてろ過する．ろ液 500 mL にメタノール 200

mL を加える．

流量：トリメトキノールの保持時間が約 10 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，トリメトキノール，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

塩酸トルペリゾン錠
Tolperisone Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸トルペリゾン（C16H23NO・HCl：281.82）を含む．

製 法 本品は塩酸トルペリゾン（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い，塩酸トルペリゾン

（日局）1.0 g に対応する量をとり，クロロホルム 40 mL

を加えて振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液をろ過し，ろ

液を蒸発乾固する．残留物 0.2 g をエタノール 2 mL に溶

かし，m―ジニトロベンゼン試液 2 mL 及び水酸化ナトリウ
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塩酸トルペリゾン（C16H23NO・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸トルペリゾン標準品の量（mg）×
QT

QS

塩酸ニカルジピン（C26H29N3O6・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ニカルジピン標準品の量（mg）×
AT
AS

塩酸ニカルジピン（C26H29N3O6・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ニカルジピン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 4

ム試液 2 mL を加えて加熱するとき，液は赤色を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸トルペリゾン（C16H23NO・HCl）約 0.02 g

に対応する量を精密に量り，内標準溶液 30 mL を加えて

30 分間激しく振り混ぜた後，内標準溶液を加えて正確に 50

mL とする．この液をろ過し，初めのろ液 10 mL を除き，

次のろ液を試料溶液とする．別に塩酸トルペリゾン標準品を

デシケーター（減圧，シリカゲル）で 3 時間乾燥し，その

約 0.02 g を精密に量り，内標準溶液を加えて正確に 50

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク高さに対するトルペリゾンのピーク高さ

の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フタル酸ジメチル 2.4 mL にメタノールを加

えて 500 mL とする．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 2 mm，長さ約 50 cm のステンレス管

に粒径 20�mの液体クロマトグラフ用多孔性スチレン―

ジビニルベンゼン共重合体を充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/アセトニトリル/0.1 mol/L 塩酸試液

混液（94：5：1）

流量：トルペリゾンのピークが約 2 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，トルペリゾン，内標準物質の順に溶出し，

それぞれの分離度が 2.5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸ニカルジピン散
Nicardipine Hydrochloride Powder

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸ニカルジピン（C26H29N3O6・HCl：515.99）を含む．

製 法 本品は塩酸ニカルジピン（日局）をとり，散剤の製法

により製する．

確認試験 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 235 ～ 239

nm 及び 351 ～ 355 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品の塩酸ニカルジピン（C26H29N3O6・HCl）約

0.05 g に対応する量を精密に量り，メタノール 50 mL を

加えてよく振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100

mL とし，遠心分離する．上澄液 5 mL を正確に量り，メ

タノールを加えて正確に 50 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，メタノールを加えて正確に 25 mL とし，試料

溶液とする．別に塩酸ニカルジピン標準品を 105 °C で 2

時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，メタノールに溶

かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に 25 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 237 nm における吸光度

AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

塩酸ニカルジピン錠
Nicardipine Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸ニカルジピン（C26H29N3O6・HCl：515.99）を含む．

製 法 本品は塩酸ニカルジピン（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 235 ～ 239

nm 及び 351 ～ 355 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品の塩酸ニカルジピン（C26H29N3O6・HCl）0.2 g

に対応する個数をとり，水 5 mL を加え，よく振り混ぜて

崩壊させる．次にメタノール 50 mL を加えてよく振り混ぜ

た後，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，遠心分離

する．上澄液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正

確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に塩

酸ニカルジピン標準品を 105 °C で 2 時間乾燥し，その約

0.05 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 50 mL

とする．この液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて

正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験

を行い，波長 237 nm における吸光度 AT 及び AS を測定

する．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸フラボキサート錠
Flavoxate Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸フラボキサート（C24H25NO4・HCl：427.92）を含む．

製 法 本品は塩酸フラボキサート（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸フラボキサート

（日局）0.2 g に対応する量をとり，クロロホルム 30 mL

を加え，5 分間振り混ぜた後，ガラスろ過器（G 4）でろ過

し，ろ液は水浴上でクロロホルムを蒸発する．残留物につき，

次の試験を行う．

（１） 残留物 0.01 g をメタノール 2 mL に溶かし，塩酸

0.5 mL 及びマグネシウム 0.05 g を加えて振り混ぜた後，

塩酸フラボキサート錠 631



塩酸フラボキサート（C24H25NO4・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸フラボキサート標準品の量（mg）×
QT

QS
× 12.5

塩酸フルスルチアミン（C17H26N4O3S2・HCl）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸フルスルチアミン標準品

の量（mg）×
QT

QS

10 分間放置するとき，液は黄色を呈する．

（２） 残留物 0.05 g を水 7 mL に溶かした液にライネッ

ケ塩試液 2 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

定 量 法 本品の塩酸フラボキサート（C24H25NO4・HCl）約 4

g に対応する量を精密に量り，アセトニトリル/水/リン酸

混液（500：500：1）200 mL を加え，超音波で完全に崩壊

させた後，アセトニトリル/水/リン酸混液（500：500：1）

を加えて正確に 250 mL とし，遠心分離する．この上澄液

2 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更

にアセトニトリル/水/リン酸混液（500：500：1）を加えて

50 mL とし，この液をメンブランフィルター（孔径 0.45

�m）でろ過し，初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液を試
料溶液とする．別に塩酸フラボキサート標準品をデシケータ

ー（減圧，シリカゲル）で 2 時間乾燥し，その約 0.32 g

を精密に量り，アセトニトリル/水/リン酸混液（500：

500：1）を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更に

アセトニトリル/水/リン酸混液（500：500：1）を加えて正

確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

2�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験
を行い，内標準物質のピーク面積に対する塩酸フラボキサー

トのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのアセトニトリル溶

液（1 → 250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：242 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：55 °C 付近の一定温度

移動相：0.0035 mol/L ラウリル硫酸ナトリウムを含むア

セトニトリル/薄めたリン酸（1 → 1000）混液（53：

47）

流量：塩酸フラボキサートの保持時間が約 6 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，塩酸フラボキサートの順に溶

出し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸フルスルチアミン注射液
Fursultiamine Hydrochloride Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

115 % に対応する塩酸フルスルチアミン（C17H26N4O3S2・

HCl：435.00）を含む．

製 法 本品は塩酸フルスルチアミン（日局）をとり，注射剤

の製法により製する．

性 状 本品は無色澄明の液である．

確認試験 本品の表示量に従い塩酸フルスルチアミン（日局）

5 mg に対応する容量をとり，0.2 mol/L 塩酸試液 4 mL

を加えて混和し，亜鉛末 0.1 g を加え，数分間放置した後，

ろ過する．ろ液 3 mL に水酸化ナトリウム試液 3 mL 及び

フェリシアン化カリウム試液 0.5 mL を加え，次にイソブ

タノール 5 mL を加え，2 分間激しく振り混ぜて放置し，

紫外線（主波長 365 nm）を照射するとき，イソブタノール

層は青紫色の蛍光を発する．この蛍光は酸性にすると消え，

アルカリ性に戻すと再び現れる．

pH 2.7 ～ 4.3

定 量 法 本品の塩酸フルスルチアミン（C17H26N4O3S2・HCl）

約 0.055 g に対応する容量を正確に量り，内標準溶液 10

mL を正確に加えた後，水を加えて 100 mL とする．この

液 8 mL に水を加えて 50 mL とし，試料溶液とする．別

に塩酸フルスルチアミン標準品（別途塩酸フルスルチアミン

（日局）と同様の方法で水分を測定しておく）約 0.055 g を

精密に量り，水 50 mL に溶かし，内標準溶液 10 mL を正

確に加えた後，水を加えて 100 mL とする．この液 8 mL

に水を加えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するフルス

ルチアミンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 p―ヒドロキシ安息香酸エチルのエタノール溶

液（3 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：50 °C 付近の一定温度

移動相：1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム 1.01 g を薄め

た氷酢酸（1 → 100）1000 mL に溶かす．この液 675

mL にメタノール/アセトニトリル混液（3：2）325 mL

を加える．

流量：フルスルチアミンの保持時間が約 9 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，フルスルチアミン，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

塩酸プロプラノロール錠
Propranolol Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する塩

酸プロプラノロール（C16H21NO2・HCl：295.80）を含む．

製 法 本品は塩酸プロプラノロール（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 288 ～ 294 nm

塩酸フルスルチアミン注射液632



塩酸プロプラノロール（C16H21NO2・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸プロプラノロール標準品の量（mg）×
AT
AS
× 0.4

塩酸ブロムヘキシン（C14H20Br2N2・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ブロムヘキシン標準品の量（mg）×
∆AT
∆AS

×
1
10

エタノールの量（mg）

＝ 無水エタノールの量（mg）×
QT

QS
×
1
20

及び 317 ～ 321 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸プロプラノロール（C16H21NO2・HCl）約

0.02 g に対応する量を精密に量り，メタノール 60 mL を

加えて 10 分間振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に

100 mL とする．この液をろ過する．初めのろ液 20 mL を

除き，次のろ液 10 mL を正確に量り，メタノールを加えて

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸プロプラ

ノロール標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g

を精密に量り，メタノールに溶かし正確に 50 mL とする．

この液 2 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 290 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

塩酸ブロムヘキシン錠
Bromhexine Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸ブロムヘキシン（C14H20Br2N2・HCl：412.59）を含む．

製 法 本品は塩酸ブロムヘキシン（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ブロムヘキシン

（日局）0.02 g に対応する量をとり，1 mol/L 塩酸試液 20

mL を加え，水浴上で振り混ぜながら加温する．冷後，遠心

分離して得た上澄液は，芳香族第一アミンの定性反応を呈す

る．ただし，液は赤色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ブロムヘキシン

（日局）0.04 g に対応する量をとり，メタノール 10 mL を

加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．

別に塩酸ブロムヘキシン標準品 0.04 g にメタノール 10

mL を加えて溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準

溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光
剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に n―

ブタノール/水/氷酢酸混液（66：17：17）を展開溶媒とし

て，約 12 cm 展開した後，薄層板を約 70 °C の熱風で乾

燥する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，

試料溶液及び標準溶液から得たスポットの Rf 値は等しい．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．表示量に従い塩酸ブロムヘキシン（C14H20Br2N2・

HCl）約 6 mg に対応する量を精密に量り，1 mol/L 塩酸

試液 1 mL 及びエタノールを加えて正確に 100 mL とし，

15 分間かき混ぜた後，ろ過する．初めのろ液 30 mL を除

き，次のろ液を試料溶液とする．別に塩酸ブロムヘキシン標

準品約 0.06 g を精密に量り，エタノール 60 mL を加えて

水浴上で加温して溶かし，冷後，エタノールを加えて正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，1 mol/L

塩酸試液 1 mL 及びエタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 318 nm 及び 360

nm における吸光度差 ∆AT 及び ∆AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

塩酸ブロムヘキシンシロップ
Bromhexine Hydrochloride Syrup

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸ブロムヘキシン（C14H20Br2N2・HCl：412.59）を含む．

製 法 本品は塩酸ブロムヘキシン（日局）をとり，シロップ

剤の製法により製する．

性 状 本品は無色澄明の粘性の液で，特異なにおいがあり，

味は甘く，後わずかに苦い．

比重 d2020：1.160 ～ 1.180

確認試験

（１） 本品の表示量に従い塩酸ブロムヘキシン（日局）4

mg に対応する容量をとり，1 mol/L 塩酸試液 2 mL を加

えた液は，芳香族第一アミンの定性反応を呈する．ただし，

液は赤色を呈する．

（２） 本品の表示量に従い塩酸ブロムヘキシン（日局）4

mg に対応する容量をとり，ライネッケ塩試液 5 滴を加え

るとき，淡赤色の沈殿を生じる．

pH 2.0 ～ 3.3

純度試験 類縁物質 定量法で得た試料溶液のクロマトグラム

につき，内標準物質とブロムヘキシンの間に現れるピークの

合計面積を A1，ブロムヘキシンのピークを A2 とするとき，

A1/（A1 ＋ A2）× 100 は 3 以下である．

エタノール含量 エタノールを含有しないものについては

適用しない．本品の表示量に従い塩酸ブロムヘキシン

（C14H20Br2N2・HCl）約 4 mg に対応する量をとり，その質

量を精密に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更に水

を加えて正確に 20 mL とし，試料溶液とする．別に無水エ

タノール約 2.9 g を精密に量り，水を加えて正確に 100 mL

とする．この液 5 mLを正確に量り，内標準溶液 5 mLを正

確に加え，水を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 1 ～ 2�L の間の一定量につき，次
の条件でガスクロマトグラフ法により試験を行う．それぞれ

の液の内標準物質のピーク面積に対するエタノールのピーク

面積の比 QT 及び QS を求める（エタノール含量は，2.4 ～

3.3 g/dL である）．

内標準溶液 アセトンの水溶液（1 → 50）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

塩酸ブロムヘキシンシロップ 633



塩酸ブロムヘキシン（C14H20Br2N2・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ブロムヘキシン標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
10

塩酸ホモクロルシクリジン（C19H23ClN2・2HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ホモクロルシクリジン標準品の量（mg）

×
AT
AS
×
1
5

カラム：内径約 3 mm，長さ約 2 m のガラス管にガス

クロマトグラフ用ポリエチレングリコール 1500 を 180

～ 250�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 15
% の割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：100 °C 付近の一定温度

試料気化室及び検出器温度：150 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：エタノールの保持時間が約 3 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 1 ～ 2�L について，上記の条
件で操作するとき，エタノール，内標準物質の順に溶出

し，それらのピークが完全に分離するものを用いる．

定 量 法 本品の表示量に従い塩酸ブロムヘキ シ ン

（C14H20Br2N2・HCl）約 4 mg に対応する容量を正確に量り，

内標準溶液 10 mL を正確に加え，移動相を加えて正確に

50 mL とし，試料溶液とする．別に塩酸ブロムヘキシン標

準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.04 g を精密に

量り，移動相を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．こ

の液 10 mL を正確に量り，内標準溶液 10 mL を正確に加

え，移動相を加えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する

ブロムヘキシンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 β―ナフトールの移動相溶液（1 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：246 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム 0.5 g に水

550 mL，メタノール 350 mL 及び n―プロパノール

100 mL を加えて溶かし，薄めたリン酸（1 → 10）を

加えて pH 3.0 に調整する．

流量：内標準物質の保持時間が約 6 分になるように調整

する．

カラムの選定：塩酸ブロムヘキシン標準品 4 mg 及び安

息香酸 5 mg に，内標準溶液 10 mL 及び移動相を加

えて溶かし，100 mL とした液 20�L につき，上記の
条件で操作するとき，安息香酸，内標準物質，ブロムヘ

キシンの順に溶出し，安息香酸と内標準物質が完全に分

離し，かつ内標準物質とブロムヘキシンの分離度が 6.4

以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

塩酸ホモクロルシクリジン錠
Homochlorcyclizine Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸ホモクロルシクリジン（C19H23ClN2・2HCl：387.77）を

含む．

製 法 本品は塩酸ホモクロルシクリジン（日局）をとり，錠

剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い塩酸ホモクロルシクリ

ジン（日局）0.01 g に対応する量をとり，水 2 mL を加え

て振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL にライネッケ塩試

液 2 滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 定量法の試料溶液につき，イソオクタンを対照とし，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 227 ～ 231 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸ホモクロルシクリジン（C19H23ClN2・2HCl）

約 0.01 g に対応する量を精密に量り，水 40 mL を正確に

加え，5 分間超音波を用いて粒子を小さく分散させる．その

1 mL を正確に共栓遠心沈殿管に量り，水酸化カリウムのエ

タノール溶液（1 → 100）2 mL を正確に加え，軽く振り混

ぜる．更に水 15 mL を正確に加えて振り混ぜる．これにイ

ソオクタン 20 mL を正確に加えて 10 分間振り混ぜた後，

遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別に塩酸ホモクロル

シクリジン標準品を 110 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.05

g を精密に量り，水 40 mL を正確に加えて溶かし，その

5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 25 mL とする．こ

の液 1 mL を正確に共栓遠心沈殿管に量り，以下試料溶液

と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，イソオクタンを対照とし，紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，波長 229 nm における吸光度 AT 及び AS

を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

塩酸メクロフェノキサート錠
Meclofenoxate Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸メクロフェノキサート（C12H16ClNO3・HCl：294.17）を

含む．

製 法 本品は塩酸メクロフェノキサート（日局）をとり，錠

剤の製法により製する．

確認試験 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 275 ～ 279

nm に吸収の極大を示し，282 ～ 286 nm に吸収の肩を示

す．

純度試験 有機酸 本品 20 個以上をとり，その質量を精

密に量り，粉末とする．塩酸メクロフェノキサート

（C12H16ClNO3・HCl）2.0 g に対応する量を正確に量り，

石油エーテル 50 mL を加え，10 分間振り混ぜた後，ガラ

スろ過器（G3）を用いてろ過し，残留物は石油エーテル
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塩酸メクロフェノキサート（C12H16ClNO3・HCl）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸メクロフェノキサート標準品

の量（mg）×
AT
AS
× 4

塩酸メチキセン（C20H23NS・HCl）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した塩酸メチキセン標準品の量（mg）

×
AT
AS

25 mL ずつで 2回同様に操作し，ろ液は先のろ液に合わせる．

更に残留物にエーテル 50 mL を加えて 10 分間振り混ぜた

後，先のろ過器を用いてろ過し，ろ液は先のろ液に合わせる．

この液に中和エタノール 50 mL 及びフェノールフタレイン

試液 5 滴を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で中和す

るとき，その消費量は 3.6 mL 以下である．

水 分 3.0 % 以下（本品を粉末としたもの 0.5 g，容量滴定

法，直接滴定）．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸メクロフェノキサート（C12H16ClNO3・HCl）

約 0.2 g に対応する量を精密に量り，水 80 mL を加えて

よく振り混ぜた後，水を加えて正確に 100 mL とする．こ

の液をろ過し，初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 5 mL

を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液

とする．別に塩酸メクロフェノキサート標準品（別途塩酸メ

クロフェノキサート（日局）と同様の方法で水分を測定して

おく）約 0.05 g を精密に量り，水に溶かし，正確に 100

mL とする．この液 10 mL を正確に量り，水を加えて正確

に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 277

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

注射用塩酸メクロフェノキサート
Meclofenoxate Hydrochloride for Injection

本品は用時溶解して用いる注射剤で，定量するとき，表示

量の 93 ～ 107 % に対応する塩酸メクロフェノキサート

（C12H16ClNO3・HCl：294.17）を含む．

製 法 本品は塩酸メクロフェノキサート（日局）をとり，注

射剤の製法により製する．

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異

なにおいがあり，味は苦い．

本品の水溶液（1 → 20）の pH は 3.5 ～ 4.5 である．

確認試験 本品の水溶液（1 → 10000）につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 275

～ 279 nm に吸収の極大を示し，282 ～ 286 nm に吸収の

肩を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.5 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 有機酸 本品 2.0 g をとり，エーテル 50 mL を加

え，10 分間振り混ぜた後，ガラスろ過器（G 3）を用いて

ろ過し，残留物はエーテル 5 mL ずつで 2 回洗い，洗液は

先のろ液に合わせる．この液に中和エタノール 50 mL 及び

フェノールフタレイン試液 5 滴を加え，0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液で中和するとき，その消費量は 0.54 mL 以下

である．

水 分 0.50 % 以下（1 g，容量滴定法，直接滴定）．

定 量 法 本品 10 個以上をとり，内容物の質量を精密に量る．

その約 0.4 g を精密に量り，無水酢酸 70 mL に溶かし，

0.1 mol/L 過塩素酸で滴定する（指示薬：マラカイトグリー

ンの氷酢酸溶液（1 → 100）3 滴）．ただし，滴定の終点は

液の青緑色が黄緑色を経て微帯緑黄色に変わるときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 過塩素酸 1 mL ＝ 29.417 mg C12H16ClNO3・HCl

貯 法 容 器 密封容器．

塩酸メチキセン錠
Methixene Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸メチキセン（C20H23NS・HCl：345.93）を含む．

製 法 本品は「塩酸メチキセン」をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 定量法のろ液 5 mL に，メタノールを加えて 100

mL とし，この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収

スペクトルを測定するとき，波長 267 ～ 269 nm に吸収の

極大を示す．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「塩酸メチキセン」5

mg に対応する量をとり，エタノール 1 mL を加え，加温

して振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．

別に塩酸メチキセン標準品 5 mg をエタノール 1 mL に溶

かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次にクロロホルム/エタノール混液（1：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を噴霧するとき，

試料溶液及び標準溶液から得たスポットの Rf 値は等しい．

定 量 法 本品 20 錠以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．塩酸メチキセン（C20H23NS・HCl）約 0.02 g に

対応する量を精密に量り，メタノール 50 mL を加えて 30

分間振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL と

する．この液をろ過し，ろ液 5 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に

塩酸メチキセン標準品（別途「塩酸メチキセン」と同様の方

法で水分を測定しておく）約 0.02 g を精密に量り，メタノ

ールに溶かし正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確

に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測

定法により試験を行い，波長 268 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

塩酸 L―メチルシステイン錠
L―Methylcysteine Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

塩酸 L―メチルシステイン錠 635



1/600 mol/L ヨウ素酸カリウム液 1 mL

＝ 1.7165 mg C4H9NO2S・HCl

塩酸ラベタロール（C19H24N2O3・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ラベタロール標準品の量（mg）×
AT
AS
×
25
2

塩酸 L―メチルシステイン（C4H9NO2S・HCl：171.65）を含

む．

製 法 本品は「塩酸 L―メチルシステイン」をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品（剤皮は除去する）を粉末とし，「塩酸 L―メチル

システイン」0.1 g に対応する量をとり，水 20 mL を加え

て振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 2 mL にピリジン 1 mL

及びニンヒドリン試液 1 mL を加えるとき，液は赤色を呈

する．

（２） 本品（剤皮は除去する）を粉末とし，「塩酸 L―メチル

システイン」0.1 g に対応する量をとり，水 5 mL を加え

て振り混ぜた後，ろ過した液は塩化物の定性反応（１）を呈

する．

定 量 法 本品 20 個以上（剤皮は除去する）をとり，その質

量を精密に量り，粉末とする．塩酸 L―メチルシステイン

（C4H9NO2S・HCl）約 0.2 g に対応する量を精密に量り，水

50 mL を加え，10 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ紙及び

残留物を水少量で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて

正確に 100 mL とし，その 10 mL を正確に量り，これに

スルホサリチル酸ナトリウム溶液（1 → 10）2 mL 及びヨ

ウ化カリウム 0.5 g を加えて，1/600 mol/L ヨウ素酸カリ

ウム液で滴定する（指示薬：デンプン試液 1 mL）．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

塩酸ラベタロール錠
Labetalol Hydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩酸ラベタロール（C19H24N2O3・HCl：364.87）を含む．

製 法 本品は「塩酸ラベタロール」をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「塩酸ラベタロール」

0.3 g に対応する量をとり，水 30 mL を加えて 10 分間激

しく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL に塩化第二鉄試

液 1 滴を加えるとき，液は持続する紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「塩酸ラベタロール」

5 mg に対応する量をとり，0.05 mol/L 硫酸試液 100 mL

を加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸

光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 300

～ 304 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品の表示量に従い，「塩酸ラベタロール」約 1 g

に対応する錠数をとり，0.5 mol/L 硫酸試液 100 mL 及び

水 600 mL を加え，30 分間激しく振り混ぜた後，水を加え

て正確に 1000 mL とし，ろ過する．初めのろ液 5 mL を

除き，次のろ液 5 mL を正確に量り，0.05 mol/L 硫酸試液

を加えて正確に 25 mL とし，この液 5 mL を正確に量り，

0.05 mol/L 硫酸試液を加えて正確に 25 mL とし，試料溶

液とする．別に塩酸ラベタロール標準品を 105 °C で 3 時

間乾燥し，その約 0.08 g を精密に量り，0.05 mol/L 硫酸

試液を加えて正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確

に量り，0.05 mol/L 硫酸試液を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，0.05 mol/L

硫酸試液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行

い，波長 302 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

塩酸レセルピリン酸
ジメチルアミノエチル錠
Dimethylaminoethyl Reserpillinate Dihydrochloride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル（C26H35N3O5・

2 HCl：542.50）を含む．

製 法 本品は「塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル」

をとり，錠剤の製法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「塩酸レセルピリン

酸ジメチルアミノエチル」0.025 g に対応する量をとり，メ

タノール 25 mL を加え，10 分間振り混ぜた後，ろ過する．

ろ液 2 mL に水 4 mL，希水酸化ナトリウム試液 5 mL 及

びエーテル 20 mL を加え，10 分間振り混ぜた後，遠心分

離する．エーテル層 10 mL をとり，水浴上でエーテルを蒸

発し，残留物を 1 mol/L 塩酸試液 0.5 mL 及びメタノール

50 mL に溶かす．この液につき，メタノール/1 mol/L 塩

酸試液混液（100：1）を対照とし，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 296 ～ 300 nm

及び波長 300 ～ 304 nm に吸収の極大を，波長 306 ～

310 nm に吸収の肩を，また波長 280 ～ 285 nm に吸収の

極小を示す．

定 量 法 本操作は直射日光を避け，遮光した容器を用いて行

う．本品の塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル

（C26H35N3O5・2HCl）約 0.15 g に対応する量をとり，共栓付

三角フラスコに入れ，薄めた氷酢酸（1 → 10）20 mL を加

え，ゆるく栓をして時々振り混ぜながら 10 分間放置した後，

密栓して 20 分間激しく振り混ぜる．更にメタノール 120

mL を加え，20 分間振り混ぜた後，ガラスろ過器（G2）

でろ過し，容器及び残留物を少量のメタノールで洗い，ろ液

及び洗液を合わせ，メタノールを加えて正確に 200 mL と

する．この液 10 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を

正確に加え，更にメタノールを加えて 50 mL とし，この一

部をメンブランフィルター（孔径：0.45�m）でろ過し，試
料溶液とする．別に塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチ

ル標準品をデシケーター（減圧，五酸化リン，105 °C）で 3

時間乾燥し，その約 0.037 g を精密に量り，メタノールを

加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10 mL を正

確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更にメタノー

ルを加えて 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法に
より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するレセルピ

リン酸ジメチルアミノエチルのピーク面積の比 QT 及び

塩酸ラベタロール錠636



塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル

（C26H35N3O5・2HCl）の量（mg）

＝ 塩酸レセルピリン酸ジメチルアミノエチル標準品

の量（mg）×
QT

QS
× 4

塩酸ロペラミド（C29H33ClN2O2・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ロペラミド標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
20

塩酸ロペラミド（C29H33ClN2O2・HCl）の量（mg）

＝ 塩酸ロペラミド標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
10

QS を求める．

内標準溶液 無水カフェインのメタノール溶液（1 → 2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：270 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：0.03 mol/L リン酸二水素カリウム試液/アセトニ

トリル混液（10：1）にリン酸を加えて pH 3.0 に調整

する．

流量：レセルピリン酸ジメチルアミノエチルの保持時間が

約 13 分になるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，レセルピリン酸ジメチルアミ

ノエチルの順に溶出し，その分離度が 8 以上のものを

用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

塩酸ロペラミドカプセル
Loperamide Hydrochloride Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

塩酸ロペラミド（C29H33ClN2O2・HCl：513.50）を含む．

製 法 本品は「塩酸ロペラミド」をとり，カプセル剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，表示量に従い「塩酸ロペラ

ミド」0.02 g に対応する量をとり，メタノール 50 mL を

加えて 10 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 10 mL をと

り，水浴上で蒸発乾固し，残留物に薄めた塩酸（1 →

1000）3 mL を加え，加温して溶かし，冷後，ライネッケ塩

試液 0.5 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２）（１）のろ液 10 mL をとり，水浴上で蒸発乾固し，残

留物に 2―プロパノール 15 mL を加えて溶かし，必要なら

ばろ過し，更に 0.1 mol/L 塩酸試液 2.5 mL 及び 2―プロ

パノールを加えて 25 mL とする．この液につき，0.1 mol/L

塩酸試液の 2―プロパノール溶液（1 → 10）を対照液とし，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 251 ～ 255 nm，257 ～ 261 nm，264 ～ 268 nm 及

び 272 ～ 276 nm に吸収の極大を示す．

含量均一性試験 本品 1 個をとり，内容物と空カプセルを共

栓遠心沈殿管に入れ，これに内標準溶液 5 mL を正確に加

え，更にメタノール 35 mL を加えた後，30 分間超音波を

用いて粒子を小さく分散させ，更に 30 分間振り混ぜた後，

遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別に塩酸ロペラミド

標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.02 g を精密

に量り，メタノールに溶かし，正確に 100 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，

メタノール 30 mL を加えて標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L につき，定量法の操作条件を準用し，液体
クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するロペラミドのピーク面積の比 QT 及び QS を求

める．

内標準溶液 フェニルブタゾン（日局）のメタノール溶液

（1 → 12500）

定 量 法 本品 3 個をとり，内容物と空カプセルを 100 mL

の三角フラスコに入れ，内標準溶液 5 mL を正確に加え，

更にメタノール 50 mL を加えた後，30 分間超音波を用い

て粒子を小さく分散させ，更に 30 分間振り混ぜた後，遠心

分離し，上澄液を試料溶液とする．別に塩酸ロペラミド標準

品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.03 g を精密に量

り，メタノールに溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，メタ

ノール 45 mL を加えて標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 15�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するロペラミド

のピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フェニルブタゾン（日局）のメタノール溶液

（1 → 4000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：229 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に約 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 6.0 g をアセトニトリ

ル/pH 3.5 のクエン酸ナトリウム緩衝液/メタノール混

液（12：6：1）1000 mL に溶かす．

流量：ロペラミドの保持時間が約 7 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 15�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ロペラミドの順に溶出し，そ

の分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

オキサゾラム錠
Oxazolam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

オキサゾラム（C18H17ClN2O2：328.79）を含む．

製 法 本品はオキサゾラム（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いオキサゾラム（日局）

オキサゾラム錠 637



オキサゾラム（C18H17ClN2O2）の量（mg）

＝ オキサゾラム標準品の量（mg）×
AT
AS

カルバミン酸クロルフェネシン（C10H12ClNO4）の量（mg）

＝ カルバミン酸クロルフェネシン標準品の量（mg）

×
QT

QS
× 2

0.01 g に対応する量をとり，エタノール 10 mL を加えて

よく振り混ぜ，ろ過する．ろ液 5 mL に塩酸 1 滴を加える

とき，液は淡黄色を呈し，紫外線（主波長 365 nm）を照射

するとき，黄緑色の蛍光を発する．また，この液に水酸化ナ

トリウム試液 1 mL を加えるとき，液の色及び蛍光は直ち

に消える．

（２） 定量法で得たろ液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 244 ～ 248 nm に

吸収の極大を示し，229 ～ 233 nm に吸収の極小を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．オキサゾラム（C18H17ClN2O2）約 0.02 g に対応

する量を精密に量り，共栓遠心沈殿管に入れ，エタノール

30 mL を加えて 5 分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液

を 100 mL のメスフラスコに移す．残留物は更にエタノー

ル 30 mL 及び 20 mL で前記と同様に操作し，上澄液を合

わせ，エタノールを加えて 100 mL とする．この液をろ過

し，初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 5 mL を正確に

量り，エタノールを加えて正確に 100 mL とし，試料溶液

とする．別にオキサゾラム標準品を 105 °C で 3 時間乾燥

し，その約 0.02 g を精密に量り，エタノールに溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，エタノ

ールを加え，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験

を行い，波長 246 nm における吸光度 AT 及び AS を測定

する．

貯 法 容 器 気密容器．

カルバミン酸クロルフェネシン錠
Chlorphenesin Carbamate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

カルバミン酸クロルフェネシン（C10H12ClNO4：245.66）を含

む．

製 法 本品はカルバミン酸クロルフェネシン（日局）をとり，

錠剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いカルバミン酸クロルフ

ェネシン（日局）0.5 g に対応する量をとり，水酸化ナトリ

ウム試液 5 mL を加えて加熱するとき，発生するガスは潤

した赤色リトマス紙を青変する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いカルバミン酸クロルフ

ェネシン（日局）0.15 g に対応する量をとり，エタノール

60 mL を加えて振り混ぜた後，エタノールを加えて 100

mL とする．この液 10 mL を共栓遠心沈殿管に入れ，毎分

3000 回転で 5 分間遠心分離する．上澄液 1 mL にエタノ

ールを加えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 226 ～

230 nm，279 ～ 283 nm 及び 286 ～ 290 nm に吸収の極

大を示し，246 ～ 250 nm に吸収の極小を示す．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従いカルバミン酸クロルフ

ェネシン（日局）0.05 g に対応する量をとり，共栓遠心沈

殿管に入れ，クロロホルム 20 mL を加えてよく振り混ぜた

後，毎分 3000 回転で 5 分間遠心分離する．上澄液 3 mL

をとり，水浴上でクロロホルムを留去し，残留物につき，炎

色反応試験（２）を行うとき，緑色を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．カルバミン酸クロルフェネシン（C10H12ClNO4）

約 0.12 g に対応する量を精密に量り，50 mL のメスフラ

スコに入れ，クロロホルム 30 mL を加え，10 分間振り混

ぜた後，クロロホルムを加えて 50 mL とする．この液 30

mL を共栓遠心沈殿管に入れ，毎分 3000 回転で 5 分間遠

心分離した後，上澄液 10 mL を正確に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加え，更にクロロホルムを加えて 50 mL とし，

試料溶液とする．別にカルバミン酸クロルフェネシン標準品

をデシケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥し，そ

の約 0.06 g を精密に量り，クロロホルムに溶かし，正確に

50 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，内標準溶液

5 mL を正確に加え，更にクロロホルムを加えて 50 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準

物質のピーク高さに対するカルバミン酸クロルフェネシンの

ピーク高さの比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 無水カフェインのクロロホルム溶液（1 →

2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用シリカゲルを
充てんする．

カラム温度：室温

移動相：ジクロルメタン/水飽和ジクロルメタン/ヘキサ

ン/メタノール/氷酢酸混液（435：435：100：30：1）

流量：カルバミン酸クロルフェネシンの保持時間が約 7

分になるように調整する．

カラムの選定：カルバミン酸クロルフェネミン（日局）

0.1 g をメタノールに溶かし，50 mL とし，この液 25

mL をとり，希水酸化ナトリウム試液 25 mL を加え，

60 °C で 20 分間加温する．この液 20 mL をとり，1

mol/L 塩酸試液 5 mL を加え，ジクロルメタン 10

mL を加えてよく振り混ぜ，静置し，ジクロルメタン層

を分取する．この液 10�L につき，上記の条件で操作
するとき，クロルフェネシン，カルバミン酸クロルフェ

ネシン，クロルフェネシン―2―カルバメートの順に溶出

し，カルバミン酸クロルフェネシンの保持時間に対する

クロルフェネシン及びクロルフェネシン―2―カルバメー

トの保持時間の比は，約 0.9 及び約 1.2 であり，クロ

ルフェネシンとカルバミン酸クロルフェネシンの分離度

が 2.0 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

カルバミン酸クロルフェネシン錠638



L―カルボシステイン（C5H9NO4S）の量（mg）

＝ L―カルボシステイン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 125

L―カルボシステイン錠
L―Carbocisteine Tablets

本品を定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

L―カルボシステイン（C5H9NO4S：179.19）を含む．

製 法 本品は L―カルボシステイン（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い L―カルボシステイ

ン（日局）0.05 g に対応する量をとり，水酸化ナトリウム

溶液（43 → 5000）10 mL を加え，よく振り混ぜた後，ろ

過し，ろ液を試料溶液とする．別に L―カルボシステイン

（日局）0.01 g を水酸化ナトリウム溶液（43 → 5000）2

mL に溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層ク

ロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次にエタノール/水/氷酢酸/酢酸

エチル/ピリジン混液（5：2：2：2：1）を展開溶媒として約

10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒドリ

ンのアセトン溶液（1 → 50）を均等に噴霧し，80 °C で 5

分間加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポット

は紫色を呈し，それらの Rf 値は等しい．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．L―カルボシステイン（C5H9NO4S）約 2.5 g に対

応する量を精密に量り，0.5 mol/L 塩酸試液 220 mL を加

え，30 分間かき混ぜた後，0.5 mol/L 塩酸試液を加えて正

確に 250 mL とする．この液をろ過し，初めのろ液 20 mL

を除き，次のろ液 2 mL を正確に量り，内標準溶液 2 mL

を正確に加えた後，水を加えて 50 mL とし，試料溶液とす

る．別に L―カルボシステイン標準品を 105 °C で 2 時間乾

燥し，その約 0.02 g を精密に量り，0.5 mol/L 塩酸試液 2

mL 及び内標準溶液 2 mL をそれぞれ正確に加え，水を加

えて溶かし，50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク高さに対する L―カ

ルボシステインのピーク高さの比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 ニコチン酸溶液（3 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：20 °C 付近の一定温度

移動相：薄めたトリフルオロ酢酸（1 → 1000）

流量：L―カルボシステインの保持時間が約 2 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，L―カルボシステイン，内標準物質の順に溶

出し，その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

L―カルボシステインシロップ
L―Carbocisteine Syrup

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

L―カルボシステイン（C5H9NO4S：179.19）を含む．

製 法 本品は L―カルボシステイン（日局）をとり，シロッ

プ剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い L―カルボシステイン（日局）0.2

g に対応する容量をとり，水を加えて 100 mL とする．こ

の液 1 mL に水 4 mL 及びニンヒドリン試液 1 mL を加

え，水浴中で 3 分間加熱するとき，液は青紫色を呈する．

（２） 本品の表示量に従い L―カルボシステイン（日局）

0.15 g に対応する量をとり，水酸化ナトリウム 0.3 g を加

え，注意して液がほとんどなくなるまで加熱する．冷後，水

2 mL を加え，加熱して溶かした後，粒状の亜鉛 0.5 g 及

び薄めた塩酸（1 → 2）5 mL を加えるとき，発生するガス

は潤した酢酸鉛紙を黒変する．

pH 5.5 ～ 7.5

純度試験 3―チオモルフォリノン―5―カルボン酸 本品の表示

量に従い L―カルボシステイン（C5H9NO4S）0.05 g に対応す

る容量をとり，内標準溶液 1 mL を正確に加えた後，水を

加えて 10 mL とし，試料溶液とする．別に 3―チオモルフ

ォリノン―5―カルボン酸 0.010 g をとり，内標準溶液 10

mL を正確に加えて溶かし，水を加えて 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 6�L につき，次の
条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの

液の内標準物質のピーク面積に対する 3―チオモルフォリノ

ン―5―カルボン酸のピーク面積の比 QT 及び QS を求めると

き，QT は QS より大きくない（2.0 % 以下）．

内標準溶液 チミジン溶液（3 → 10000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：薄めたトリフルオロ酢酸（1 → 1000）/アセトニ

トリル混液（39：1）

流量：3―チオモルフォリノン― 5 ―カルボン酸の保持時間が

約 7 分になるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 6�L につき，上記の条件で操
作するとき，3―チオモルフォリノン―5―カルボン酸，内

標準物質の順に溶出し，その分離度が 8 以上のものを

用いる．

定 量 法 本品の表示量に従い L―カ ル ボ シ ス テ イ ン

（C5H9NO4S）0.2 g に対応する容量を正確に量り，水を加え

て正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内

標準溶液 1 mL 及び 0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL を正確に

加えた後，水を加えて 25 mL とし，試料溶液とする．別に

L―カルボシステイン標準品を 105 °C で 2 時間乾燥し，そ

の約 0.05 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液に溶かし，

正確に 25 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標

準溶液 1 mL を正確に加えた後，水を加えて 25 mL とし，

L―カルボシステインシロップ 639



L―カルボシステイン（C5H9NO4S）の量（mg）

＝ L―カルボシステイン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 4

クエン酸タモキシフェン（C26H29NO・C6H8O7）の量（mg）

＝ クエン酸タモキシフェン標準品の量（mg）

×
AT
AS
×
4
1

クエン酸ペントキシベリン（C20H31NO3・C6H8O7）の量（mg）

＝ クエン酸ペントキシベリン標準品の量（mg）×
AT
AS

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク高さに対する L―カルボシステインのピーク高さ

の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 ニコチン酸溶液（3 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：20 °C 付近の一定温度

移動相：薄めたトリフルオロ酢酸（1 → 1000）

流量：L―カルボシステインの保持時間が約 2 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，L―カルボシステイン，内標準物質の順に溶

出し，その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

クエン酸タモキシフェン錠
Tamoxifen Citrate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

クエン酸タモキシフェン（C26H29NO・C6H8O7：563.64）を含

む．

製 法 本品は「クエン酸タモキシフェン」をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 235 ～ 239 nm

及び 273 ～ 277 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．クエン酸タモキシフェン（C26H29NO・C6H8O7）約

0.0185 g に対応する量を精密に量り，メタノールを加えて

振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，

ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 10 mL を

正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，試

料溶液とする．別にクエン酸タモキシフェン標準品を 105

°C で 3 時間乾燥し，その約 0.075 g を精密に量り，メタ

ノールに溶かし，正確に 200 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 275 nm における吸光度

AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

クエン酸ペントキシベリン散
Pentoxyverine Citrate Powder

クエン酸カルベタペンタン散，クエン酸カルベタペンテン散

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

クエン酸ペントキシベリン（C20H31NO3・C6H8O7：525.59）を

含む．

製 法 本品はクエン酸ペントキシベリン（日局）をとり，散

剤の製法により製する．

確認試験 本品の表示量に従いクエン酸ペントキシベリン（日

局）0.05 g に対応する量をとり，希水酸化ナトリウム試液

10 mL を加えて振り混ぜた後，酢酸エチル 20 mL を加え

て振り混ぜ，遠心分離する．酢酸エチル層 10 mL をとり，

減圧下，水浴上で溶媒を留去した後，残留物をメタノール

10 mL に溶かす．この液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 250 ～ 254 nm，

256 ～ 260 nm 及び 263 ～ 267 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品のクエン酸ペントキシベリン（C20H31NO3・

C6H8O7）約 0.1 g に対応する量を精密に量り，水/メタノール

混液（1：1）180 mL を加えて 30 分間振り混ぜた後，水/

メタノール混液（1：1）を加えて正確に 250 mL とする．

この液を遠心分離し，上澄液 25 mL を正確に量り，水を加

えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にクエン酸

ペントキシベリン標準品をデシケーター（減圧，五酸化リン，

60 °C）で 4 時間乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，水/

メタノール混液（1：1）に溶かし，正確に 250 mL とする．

この液 25 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5 mL ずつ

を正確に量り，それぞれにメチルオレンジ・ホウ酸試液 15

mL を加え，それぞれにつきクロロホルム 40 mL ずつで 4

回抽出する．必要に応じて塩化ナトリウム 2 g を加える．

各クロロホルム抽出液は毎回脱脂綿を用いてろ過する．全ク

ロロホルム抽出液を合わせ，1 mol/L 塩酸試液 100 mL を

正確に加え，よく振り混ぜ，20 分間放置した後，1 mol/L

塩酸試液層をろ過する．試料溶液及び標準溶液から得たろ液

につき，1 mol/L 塩酸試液を対照とし，紫外可視吸光度測

定法により試験を行い，波長 510 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

グリクラジド錠
Gliclazide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

グリクラジド（C15H21N3O3S：323.41）を含む．

製 法 本品は「グリクラジド」をとり，錠剤の製法により製

する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「グリクラジド」0.05

g に対応する量をとり，メタノール 20 mL を加えてよく

振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾固する．残留

クエン酸タモキシフェン錠640



グリクラジド（C15H21N3O3S）の量（mg）

＝ グリクラジド標準品の量（mg）×
AT
AS

クロチアゼパム（C16H15ClN2OS）の量（mg）

＝ クロチアゼパム標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

クロフェナミド（C6H7ClN2O4S2）の量（mg）

＝ クロフェナミド標準品の量（mg）×
AT
AS

物に水酸化ナトリウム 0.1 g を加え，徐々に加熱して融解

する．冷後，水 1 mL を加えてよく振り混ぜ，これに塩酸

1 mL を加え，直ちに水酸化ニッケル紙で覆い，水浴上で加

温するとき，発生するガスは水酸化ニッケル紙を黒変する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 226 ～ 230

nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．グリクラジド（C15H21N3O3S）約 0.04 g に対応す

る量を精密に量り，メタノール 70 mL を加えて 15 分間振

り混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL とする．

この液を遠心分離し，上澄液 2 mL を正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に

グリクラジド標準品を 105 °C で 2 時間乾燥し，その約

0.04 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 100

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，メタノールを加

えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 228 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

クロチアゼパム錠
Clotiazepam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

クロチアゼパム（C16H15ClN2OS：318.82）を含む．

製 法 本品はクロチアゼパム（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 260 ～ 263 nm に

吸収の極大を示す．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いクロチアゼパム（日

局）0.015 g に対応する量をとり，水 3 mL 及び酢酸エチ

ル 3 mL を加えて振り混ぜた後，遠心分離し，酢酸エチル

層を試料溶液とする．別にクロチアゼパム標準品 0.03 g を

酢酸エチル 6 mL に溶かし，標準溶液とする．これらの液

につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液

及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にクロロホル

ム/アセトン混液（5：1）を展開溶媒として約 10 cm 展開

した後，薄層板を風乾する．これに希塩酸を均等に噴霧する

とき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットは黄色を呈し，

それらの Rf 値は等しい．

定 量 法 本品のクロチアゼパム（C16H15ClN2OS）約 0.1 g に

対応する量の錠数をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 350 mL を

加えて崩壊するまでかき混ぜた後，更に 10 分間かき混ぜ，

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 500 mL とし，遠心分

離する．上澄液 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にクロ

チアゼパム標準品を 80 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.05

g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液に溶かし，正確に 250

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸

試液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験

を行い，波長 261 nm における吸光度 AT 及び AS を測定

する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

クロフェナミド錠
Clofenamide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90.0 ～ 110.0 % に対応

するクロフェナミド（C6H7ClN2O4S2：270.71）を含む．

製 法 本品は「クロフェナミド」をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「クロフェナミド」

0.3 g に対応する量をとり，メタノール 10 mL を加えて振

り混ぜ，ろ過する．ろ液を水浴上で蒸発乾固し，残留物 0.1

g を試験管にとり，水酸化ナトリウム 0.2 g を加え，小火

焔を用いて徐々に加熱して融解する．冷後，水 1 mL を加

えて溶かし，亜鉛末 0.3 g 及び薄めた塩酸（1 → 2）5 mL

を加えるとき，発生するガスは潤した酢酸鉛紙を褐変する．

（２）（１）で得た残留物につき，炎色反応試験（２）を行う

とき，緑色を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．クロフェナミド（C6H7ClN2O4S2）約 0.05 g に対

応する量を精密に量り，エタノール 70 mL を加え，水浴上

で加温して溶かし，冷後，エタノールを加えて正確に 100

mL とする．

この液を遠心分離し，上澄液 4 mL を正確に量り，エタ

ノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に

クロフェナミド標準品を 110 °C で 4 時間乾燥し，その約

0.05 g を精密に量り，エタノールに溶かし，正確に 100

mL とする．この液 4 mL を正確に量り，エタノールを加

えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，波長 276 nm におけるそれぞれの吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

ケトフェニルブタゾン錠
Ketophenylbutazone Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

ケトフェニルブタゾン（C19H18N2O3：322.36）を含む．

ケトフェニルブタゾン錠 641



ケトプロフェン（C16H14O3）の量（mg）

＝ ケトプロフェン標準品の量（mg）×
AT
AS

ゲファルナート（C27H44O2）の量（mg）

＝ ゲファルナート標準品の量（mg）×
QT

QS

製 法 本品は「ケトフェニルブタゾン」をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「ケトフェニルブタゾ

ン」0.1 g に対応する量をとり，クロロホルム 20 mL を加

えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL にピリジン 1

mL 及び硫酸銅試液 2 滴を加えて振り混ぜた後，静置する

とき，クロロホルム層は赤褐色を呈する．

（２）（１）のろ液 5 mL をとり，氷酢酸 1 mL を加え，以

下「ケトフェニルブタゾン」の確認試験（２）を準用する．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従い「ケトフェニルブタゾ

ン」0.05 g に対応する量をとり，希水酸化ナトリウム試液

100 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL を

とり，希水酸化ナトリウム試液を加えて 100 mL とした液

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 259 ～ 263 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ケトフェニルブタゾン（C19H18N2O3）約 0.2 g に

対応する量を精密に量り，氷酢酸 30 mL を加え，10 分間

振り混ぜた後，塩酸 5 mL を加え，0.05 mol/L 臭素液で滴

定する（電位差滴定法，白金電極）．同様の方法で空試験を

行い，補正する．

0.05 mol/L 臭素液 1 mL ＝ 16.118 mg C19H18N2O3

貯 法 容 器 密閉容器．

ケトプロフェンカプセル
Ketoprofen Capsules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ケトプロフェン（C16H14O3：254.28）を含む．

製 法 本品はケトプロフェン（日局）をとり，カプセル剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，粉末とし，試料とする．表

示量に従いケトプロフェン（日局）0.01 g に対応する量を

とり，エーテル 10 mL を加え，よく振り混ぜてろ過する．

ろ液からエーテルを 60 °C 以下の水浴上で減圧留去し，残

留物をメタノール 1 mL に溶かし，2，4―ジニトロフェニル

ヒドラジン試液 2 mL を加えて 30 分間放置するとき，だ

いだい黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品の内容物を取り出し，粉末とし，試料とする．表

示量に従いケトプロフェン（日局）0.01 g に対応する量を

とり，エーテル 10 mL を加え，よく振り混ぜた後，5 分間

遠心分離し，その上澄液をろ過する．更に，遠心分離した沈

殿物にエーテル 10 mL を加え，同様の操作を繰り返し，全

ろ液を合わせ，エーテルを 60 °C 以下の水浴上で減圧留去

する．残留物を 60 °C で 24 時間減圧乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，

波数 1696 cm－1，1656 cm－1，1599 cm－1 及び 704 cm－1 付

近に吸収を認める．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，外

被を切り開き，内容物を注意して取り出し，粉末とする．外

被に付着した内容物を注意して除いた後，外被の質量を精密

に量り，前後の秤量差を内容物の量とする．ケトプロフェン

（C16H14O3）約 0.025 g に対応する量を精密に量り，メタノ

ール/水混液（3：1）60 mL を加えてよく振り混ぜた後，メ

タノール/水混液（3：1）を加えて正確に 100 mL とし，ろ

過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 2 mL を正

確に量り，メタノール/水混液（3：1）を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別にケトプロフェン標準品を

60 °C で 24 時間減圧乾燥し，その約 0.025 g を精密に量

り，メタノール/水混液（3：1）に溶かし，正確に 100 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，メタノール/水混液

（3：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試

験を行い，波長 258 nm における吸光度 AT 及び AS を測

定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

ゲファルナートカプセル
Gefarnate Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ゲファルナート（C27H44O2：400.64）を含む．

製 法 本品は「ゲファルナート」をとり，カプセル剤の製法

により製する．

確認試験 本品の内容物を取り出し，必要あれば粉末とする．

本品の表示量に従い，「ゲファルナート」0.05 g に対応する

量をとり，無水エタノール 50 mL を加えてよく振り混ぜ，

必要あればろ過する．この液 2 mL にサリチルアルデヒド

の氷酢酸溶液（1 → 400）10 mL 及び硫酸 2 mL を加える

とき，液は赤紫色を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，カ

プセルを切り開いて内容物を取り出し，よく混和し，必要あ

れば粉末とする．カプセルは必要あれば少量のエーテルでよ

く洗い，室温に放置して付着したエーテルを揮散させた後，

カプセルの質量を精密に量り，内容物の質量を計算する．本

品の表示量に従い，ゲファルナート（C27H44O2）約 0.1 g に

対応する量を精密に量り，内標準溶液 30 mL を正確に加え

てよく振り混ぜ，必要あればろ過し，ろ液を試料溶液とする．

別にゲファルナート標準品約 0.1 g を精密に量り，内標準

溶液 30 mL を正確に加えて溶かし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 2�L につき，次の条件でガスクロマト
グラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るゲファルナートのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 n―テトラコサンのクロロホルム溶液（3 →

2500）

操作条件

検出器：水素炎イオン化検出器

カラム：内径約 3 mm，長さ約 0.5 m のガラス管に，ガ

ケトプロフェンカプセル642



遊離リン酸（H3PO4）の含量（%）

＝
1
W
×

A1 － A3
A2 － A3

× 51.56

塩酸チアミン（C12H17ClN4OS・HCl）の含量（%）

＝
A1
A
× 73

塩化チアミン一リン酸（C12H18ClN4O4PS）の含量（%）

＝
A2
A
× 82

その他の類縁物質の含量（%）＝
A4
A
× 100

スクロマトグラフ用メチルシリコンポリマーを 150 ～

180�m のガスクロマトグラフ用ケイソウ土に 1 % の
割合で被覆したものを充てんする．

カラム温度：195 °C 付近の一定温度

キャリヤーガス：窒素

流量：ゲファルナートの保持時間が約 4 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ゲファルナートの順に溶出し，

その分離度が 2 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

注射用コカルボキシラーゼ
Cocarboxylase for Injection

本品は用時溶解液で溶解して用いる注射剤で，定量する

とき，換算した乾燥物に対し，コカルボキシラーゼ

（C12H19ClN4O7P2S：460.77） 94.5 % 以上を含み，表示量の90

～ 120 %に対応するコカルボキシラーゼ（C12H19ClN4O7P2S）を

含む．

製 法 本品は「コカルボキシラーゼ」をとり，注射剤の製法

により製する．

性 状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか又はわ

ずかに特異なにおいがあり，酸味がある．

確認試験

（１） 本品の水溶液（1 → 100）5 mL に水酸化ナトリウム

試液 1 mL 及びニトロプルシドナトリウム試液 3 滴を加え

るとき，液は黄色を呈し，放置するとき，黄緑色～緑色に変

わる．

（２） 本品の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 244 ～

248 nm に吸収の極大を示し，255 ～ 265 nm に吸収の肩

を示す．

純度試験

（１） 溶状 本品 0.2 g を水 10 mL に溶かすとき，液は

無色澄明である．

（２） 硫酸塩 本品 1.5 g をとり，試験を行う．比較液に

は 0.005 mol/L 硫酸 0.35 mL を加える（0.011 % 以下）．

（３） 遊離リン酸 本品約 0.05 g を精密に量り，水に溶か

し，正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液，薄

めたリン酸標準液（1 → 5）及び水 5 mL ずつを正確に量

り，それぞれの液に，モリブデン酸アンモニウム・硫酸試液

2.5 mL 及び 1―アミノ―2―ナフトール―4―スルホン酸試液 1

mL を加えて振り混ぜ，水を加えて正確に 25 mL とする．

それぞれの液を 20±1 °C で 10 分間放置し，30 分以内に

各々の液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法によ

り試験を行い，波長 740 nm におけるそれぞれの吸光度 A1，

A2 及び A3 を測定し，次式により計算するとき，遊離リン

酸の量は 1.5 % 以下である．

W：試料の採取量を乾燥物に換算した量（mg）

（４） 重金属 本品 1.0 g を水 30 mL に溶かし，アンモ

ニア試液を加えて pH を 3.5 に調整し，更に pH 3.5 の塩

酸・酢酸アンモニウム緩衝液 5 mL 及び水を加えて 50 mL

とする．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液

2.0 mL に pH 3.5 の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液 5 mL

及び水を加えて 50 mL とする（20 ppm 以下）．

（５） ヒ素 本品 0.65 g をとり，第 3 法により検液を調

製し，装置 B を用いる方法により試験を行う．ただし，硝

酸マグネシウムのエタノール溶液（1 → 5）を用い，灰化後

の残留物は希塩酸 10 mL を用いて溶かす（3.1 ppm 以下）．

（６） 塩酸チアミン，塩化チアミン一リン酸及びその他の類

縁物質 本品 0.060 g を移動相 100 mL に溶かし，試料溶

液とする．試料溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行う．保持時間約 2 分（塩酸チア

ミン），約 3 分（塩化チアミン一リン酸），約 5 分（コカル

ボキシラーゼ）の各ピークの面積及びその他に溶出する類縁

物質のピークの合計面積を自動積分法により測定し，それぞ

れ A1，A2，A3 及び A4 とする．次の式によってそれらの量

を求めるとき，塩酸チアミンは 0.5 % 以下，塩化チアミン

一リン酸は 4.0 % 以下及びその他の類縁物質は 1.5 % 以下

である．

A：A1，A2，A3 及び A4 の合計面積

操作条件

次に示す条件の他は，定量法の操作条件を準用する．

面積測定範囲：コカルボキシラーゼの保持時間の約 5 倍

の範囲

自動積分装置の計測条件：試料溶液 1 mL を正確に量り，

移動相を加えて正確に 100 mL とし，この液 1 mL を

正確に量り，移動相を加えて正確に 20 mL とする．こ

の液 10�L を正確に注入するとき，コカルボキシラー
ゼのピーク面積をカウントするように設定する．また，

塩酸チアミン及び塩化チアミン一リン酸のピークについ

ては垂直に切り，その他の類縁物質のピークについては

スキムラインに従ってピーク面積をカウントするように

設定する．

乾燥減量 2.0 % 以下（0.5 g，130 °C，4 時間）．

定 量 法 本品 10 個以上をとり，内容物の質量を精密に量る．

この内容物及びコカルボキシラーゼ標準品（あらかじめ 130

°C で 4 時間乾燥し，その減量を測定しておく）約 0.06 g

ずつを精密に量り，それぞれを移動相 50 mL に溶かし，次

に内標準溶液 10 mL ずつを正確に加えた後，移動相を加え

て 100 mL とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラ
フ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するコ

カルボキシラーゼのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

注射用コカルボキシラーゼ 643



コカルボキシラーゼ（C12H19ClN4O7P2S）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したコカルボキシラーゼ

標準品の量（mg）×
QT

QS

コバマミド（C72H100CoN18O17P）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したコバマミド標準品の量（mg）

×
QT

QS
×
1
10

内標準溶液 カフェインの移動相溶液（3 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：リン酸一アンモニウム 2.9 g 及び液体クロマト

グラフ用テトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 12

mL を量り，水を加えて 1000 mL とする．この液 900

mL にアセトニトリル 100 mL を加えて混和する．

流量：コカルボキシラーゼの保持時間が約 5 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，コカルボキシラーゼ，カフェインの順に溶

出し，その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密封容器．

コバマミドカプセル
Cobamamide Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

コバマミド（C72H100CoN18O17P：1579.58）を含む．

製 法 本品は「コバマミド」をとり，カプセル剤の製法によ

り製する．

確認試験 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品の内容物を取り出し，表示量に従い「コバマミド」2.5

mg に対応する量をとり，pH 2.0 の塩酸・塩化カリウム緩

衝液 50 mL を加え，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 262 ～ 266 nm，283 ～ 287 nm，303 ～ 307

nm，376 ～ 381 nm 及び 457 ～ 462 nm に吸収の極大を

示す．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 20 個以上をとり，内容物を完全に取り出し，その質量を

正確に量り，粉末とする．コバマミド（C72H100CoN18O17P）

約 5 mg に対応する量を精密に量り，水を加えて正確に

100 mL とし，5 分間かき混ぜる．更にしばらく放置した後，

上層液をメンブランフィルター（孔径 0.45�m）でろ過す
る．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 5 mL を正確に

量り，内標準溶液 1 mL を正確に加え，よく振り混ぜ，試

料溶液とする．別にコバマミド標準品（別に「コバマミド」

と同様の方法で乾燥減量を測定しておく）約 0.05 g を精密

に量り，水を加えて溶かし正確に 100 mL とする．この液

10 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 1 mL を正確に加

え，よく振り混ぜ，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行い，内標準物質のピーク面積に対するコバマミドのピ

ーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 p―ニトロアニリン 0.07 g を無水エタノール

100 mL に溶かし，この液 3 mL をとり無水エタノール

を加えて 100 mL とする．

操作条件

検出器：可視吸光光度計（測定波長：376 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：pH 6.5 の 0.01 mol/L リン酸塩緩衝液/無水エタ

ノール混液（17：3）

流量：コバマミドの保持時間が約 6 分となるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，コバマミド，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 10 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

コバマミド錠
Cobamamide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

コバマミド（C72H100CoN18O17P：1579.58）を含む．

製 法 本品は「コバマミド」をとり，錠剤の製法により製す

る．

確認試験

（１） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

の表示量に従い「コバマミド」5 mg に対応する個数をとり，

水 40 mL を加え，振り混ぜて崩壊させた後，必要ならば遠

心分離し，メンブランフィルター（孔径 0.45�m）でろ過
する．ろ液をクロマトグラフ柱（410 ～ 480�m のカラム
クロマトグラフ用強塩基性イオン交換樹脂（Cl 型）5 mL

を内径約 10 mm，高さ約 30 cm のクロマトグラフ管に注

入して調製したもの）に入れ，毎分約 1 mL の速度で流出

させる．次に水を毎分約 4 mL の速度で流出させ，全流出

液を合わせて 50 mL とし，試料溶液とする．この液 10

mL に pH 2.0 の塩酸・塩化カリウム緩衝液 10 mL を加え

た液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを

測定するとき，波長 262 ～ 266 nm，283 ～ 287 nm，303

～ 307 nm，376 ～ 381 nm 及び 457 ～ 462 nm に吸収

の極大を示す．

（２） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

（１）の試料溶液 10 mL に pH 7.0 のリン酸塩緩衝液 10

mL を加えた液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペ ク ト ル を測定するとき，波長 259 ～ 263 nm 及び 523

～ 527 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品のコバマミド（C72H100CoN18O17P）約 5 mg に対応する個

コバマミドカプセル644



コバマミド（C72H100CoN18O17P）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したコバマミド標準品の量（mg）

×
QT

QS
×
1
10

コバマミド（C72H100CoN18O17P）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したコバマミド標準品の量（mg）

×
QT

QS
×
1
10

数をとり，移動相 50 mL 及び内標準溶液 5 mL を正確に

加え，振り混ぜて崩壊させた後，移動相を加えて 100 mL

とし，必要ならば遠心分離し，メンブランフィルター（孔径

0.45�m）でろ過する．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ
液を試料溶液とする．別にコバマミド標準品〔別に「コバマ

ミド」と同様の方法で乾燥減量を測定しておく〕約 0.05 g

を精密に量り，移動相に溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 10 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に

加えた後，移動相を加えて 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するコバマミドのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 p―ニトロアニリン 0.07 g をエタノール 10

mL に溶かし，移動相を加えて 1000 mL とする．

操作条件

検出器：可視吸光光度計（測定波長：376 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：pH 6.5 の 0.01 mol/L リン酸塩緩衝液/エタノー

ル混液（17：3）

流量：コバマミドの保持時間が約 6 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，コバマミド，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 15 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

コバマミド注射液
Cobamamide Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

120 % に対応するコバマミド（C72H100CoN18O17P：1579.58）

を含む．

製 法 本品は「コバマミド」をとり，注射剤の製法により製

する．

性 状 本品は紅色澄明の液である．

確認試験

（１） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

の表示量に従い「コバマミド」5 mg に対応する容量をとり，

クロマトグラフ柱（410 ～ 480�m のカラムクロマトグラ
フ用強塩基性イオン交換樹脂（OH 型）10 mL を内径約 10

mm，高さ約 30 cm のクロマトグラフ管に注入して調製し

たもの）に入れ，毎分約 1 mL の速度で流出させる．次に

水を毎分約 4 mL の速度で流出させ，全流出液を合わせて

50 mL とし，試料溶液とする．この液 10 mL に pH 2.0

の塩酸・塩化カリウム緩衝液 10 mL を加えた液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 262 ～ 266 nm，283 ～ 287 nm，303 ～ 307 nm，

376 ～ 381 nm 及び 457 ～ 462 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．

（１）の試料溶液 10 mL に pH 7.0 のリン酸塩緩衝液 10

mL を加えた液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 259 ～ 263 nm 及び 523

～ 527 nm に吸収の極大を示す．

pH 5.0 ～ 8.0

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品のコバマミド（C72H100CoN18O17P）約 5 mg に対応する容

量を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，移

動相を加えて 100 mL とし，試料溶液とする．別にコバマ

ミド標準品（別に「コバマミド」と同様の方法で乾燥減量を

測定しておく）約 0.05 g を精密に量り，移動相に溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，内

標準溶液 5 mL を正確に加えた後，移動相を加えて 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するコバマミドのピーク面積の

比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 p―ニトロアニリン 0.07 g をエタノール 10

mL に溶かし，移動相を加えて 1000 mL とする．

操作条件

検出器：可視吸光光度計（測定波長：376 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：pH 6.5 の 0.01 mol/L リン酸塩緩衝液/エタノー

ル混液（17：3）

流量：コバマミドの保持時間が約 6 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，コバマミド，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 15 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

コンドロイチン硫酸ナトリウム注射液
Sodium Chondroitin Sulfate Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

110 % に対応するコンドロイチン硫酸ナトリウムを含む．

製 法 本品は「コンドロイチン硫酸ナトリウム」をとり，注

射剤の製法により製する．

性 状 本品は無色澄明の液で，わずかに粘性がある．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い「コンドロイチン硫酸ナトリウ
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本品 1 mL 中のコンドロイチン硫酸ナトリウムの量（mg）

＝ D―グルクロノラクトン標準品の量（mg）

×
AT
AS
×
1
V
× 2.858

酢酸クロルマジノン（C23H29ClO4）の量（mg）

＝ 酢酸クロルマジノン標準品の量（mg）×
QT

QS

ム」0.09 g に対応する容量をとり，水を加えて 9 mL とす

る．この液 5 mL にアクリノール溶液（1 → 100）1 mL

を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品の表示量に従い「コンドロイチン硫酸ナトリウ

ム」0.09 g に対応する容量をとり，水を加えて 9 mL とす

る．この液 5 mL に塩酸 1 mL を加え，水浴中で 10 分間

加熱する．冷後，この液は硫酸塩の定性反応（１）を呈する．

pH 6.0 ～ 7.0

抗原性試験 体重 250 ～ 300 g の栄養状態の良い健康なモ

ルモット 4 匹を用い，第 1 日目及び第 3 日目，第 5 日目

に本品 1.0 mL ずつを腹腔内に注射する．別に対照として，

同数のモルモットに馬血清 0.10 mL を腹腔内に注射する．

第 15 日目に 2 匹，第 22 日目に残りの 2 匹に，本品を注

射したモルモットには本品 0.20 mL を静脈内に注射し，同

様に馬血清を注射したモルモットに対しては馬血清 0.20

mL を静脈内に注射する．注射後 30 分間及び 24 時間の呼

吸困難，虚脱又は致死を観察するとき，本品によって感作し

たモルモットは前記の症状を示さない．

ただし，馬血清によって感作したモルモットの 4 匹の全部

が呼吸困難又は虚脱を示し，3 匹以上が死亡する．

毒性試験 体重約 20 g の栄養状態の良い健康なシロハツカ

ネズミ 5 匹を使用し，それぞれに本品 0.4 mL を静脈内に

注射するとき，注射後 72 時間以内にいずれも死亡しない．

注射後 72 時間以内に死亡したものがあるときは，更に体重

19.5 ～ 20.5 g のシロハツカネズミ 10 匹につき，試験を繰

り返し，72 時間以内にそのいずれもが生存する．

発熱性物質試験 試験を行うとき，これに適合する．ただし，

濃度が 1 g/dL を超えるときは，生理食塩液を用いて 1

g/dL に薄めて試験を行う．

無菌試験 本品 10 アンプル分の全量に洗浄液を加えて 100

mL とした液について，無菌試験法のメンブランフィルター

法により試験を行うとき，これに適合する．

定 量 法 本品 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 20

mL（ただし，3 % 製剤の場合 30 mL）とする．この液の

「コンドロイチン硫酸ナトリウム」として約 0.025 g に対応

する容量（VmL）を正確に量り，水を加えて正確に 50 mL

とする．この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 50

mL とし，試料溶液とする．別に D―グルクロノラクトン標

準品をデシケーター（減圧・0.67 kPa 以下，シリカゲル）

で 24 時間乾燥し，その約 0.04 g を精密に量り，水に溶か

し，正確に 200 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

水を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液それぞれ 2 mL を正確に量り，あらかじめ氷

水中でじゅうぶんに冷却したホウ酸ナトリウム・硫酸試液

10 mL の上にそれぞれ注意して層積し，激しく振り混ぜ，

次に水浴中で 10 分間加熱した後，直ちに氷水中で室温まで

冷却する．それぞれにカルバゾール試液 0.4 mL を正確に

加えてよく振り混ぜ，水浴中で 15 分間加熱した後，氷水中

で室温まで冷却する．これらの液につき，水 2 mL を正確

に量り，同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度

測定法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液から得たそ

れぞれの液の波長 530 nm における吸光度 AT 及び AS を

測定する．

貯 法 容 器 密封容器．

酢酸クロルマジノン錠
Chlormadinone Acetate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

酢酸クロルマジノン（C23H29ClO4：404.93）を含む．

製 法 本品は酢酸クロルマジノン（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い酢酸クロルマジノン

（日局）0.05 g に対応する量をとり，エタノール 25 mL を

加え，15 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL をとり，

m―ジニトロベンゼン試液 1 mL 及び水酸化カリウム溶液

（1 → 5）1 mL を加えるとき，液は直ちに赤紫色を呈する．

（２）（１）で得られたろ液 1 mL をとり，エタノールを加

えて 200 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 284 ～ 286 nm に

吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．酢酸クロルマジノン（C23H29ClO4）約 0.05 g に

対応する量を精密に量り，クロロホルム 60 mL を加え，15

分間振り混ぜた後，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更に

クロロホルムを加えて 100 mL とし，この一部をメンブラ

ンフィルター（孔径：0.45�m）でろ過し，試料溶液とする．
別に酢酸クロルマジノン標準品をデシケーター（減圧，五酸

化リン）で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，

クロロホルム 60 mL を加えて溶かし，内標準溶液 5 mL

を正確に加え，更にクロロホルムを加えて 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対する酢酸クロルマジノンのピーク面積の

比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フルオレンのクロロホルム溶液（1 → 400）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水混液（3：2）

流量：酢酸クロルマジノンの保持時間が約 10 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 2�L につき，上記の条件で操
作するとき，酢酸クロルマジノン，内標準物質の順に溶

出し，その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

酢酸クロルマジノン錠646



ジアゼパム（C16H13ClN2O）の量（mg）

＝ ジアゼパム標準品の量（mg）×
QT

QS

サリチル酸ナトリウム注射液
Sodium Salicylate Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 95 ～

105 % に対応するサリチル酸ナトリウム（C7H5NaO3：

160.10）を含む．

製 法 本品はサリチル酸ナトリウム（日局）をとり，注射剤

の製法により製する．

性 状 本品は無色澄明の液である．

確認試験 本品はサリチル酸塩及びナトリウム塩の定性反応を

呈する．

浸透圧比 1.9 ～ 2.2

pH 5.0 ～ 6.5

定 量 法 本品のサリチル酸ナトリウム（C7H5NaO3）約 0.5 g

に対応する容量を正確に量り，分液漏斗に入れ，水を加えて

25 mL とし，エーテル 75 mL 及びブロムフェノールブル

ー試液 10 滴を加え，振り混ぜながら 0.1 mol/L 塩酸で水

層が淡緑色を呈するまで滴定する．水層を 200 mL の共栓

フラスコにとり，エーテル液は水 5 mL で洗い，洗液はフ

ラスコ中の水液に合わせ，エーテル 20 mL を加え，よく振

り混ぜながら水層が淡緑色を呈するまで，更に 0.1 mol/L

塩酸で滴定する．

0.1 mol/L 塩酸 1 mL ＝ 16.010 mg C7H5NaO3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密封容器．

ジアゼパム錠
Diazepam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ジアゼパム（C16H13ClN2O：284.74）を含む．

製 法 本品はジアゼパム（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いジアゼパム（日局）

0.05 g に対応する量をとり，アセトン 50 mL を加えてよ

く振り混ぜた後，ろ過し，ろ液 10 mL をとり，水浴上で蒸

発乾固する．残留物を硫酸 3 mL に溶かし，この液に紫外

線（主波長 365 nm）を照射するとき，黄緑色の蛍光を発す

る．

（２）（１）のろ液 1 mL をとり，水浴上で蒸発乾固する．

残留物を硫酸の無水エタノール溶液（3 → 1000）100 mL

に溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 240 ～ 244 nm，283 ～ 287

nm 及び 360 ～ 370 nm に吸収の極大を示す．

（３）（１）の残りのろ液を水浴上で蒸発乾固し，残留物につ

き，炎色反応試験（２）を行うとき，青色～青緑色を呈する．

定 量 法 本品のジアゼパム（C16H13ClN2O）0.05 g に対応す

る個数をとり，水 10 mL を加え，よく振り混ぜて崩壊させ

る．次にメタノール 60 mL を加えて更に 10 分間よく振り

混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，遠心

分離する．上澄液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL

を正確に加え，メタノールを加えて 100 mL とし，試料溶

液とする．別にジアゼパム標準品を 105 °C で 2 時間乾燥

し，その約 0.05 g を精密に量り，水 10 mL 及びメタノー

ルを加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，メタノー

ルを加えて 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するジアゼ

パムのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルのメタノール溶液

（1 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（13：7）

流量：ジアゼパムの保持時間が約 10 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ジアゼパムの順に溶出し，そ

の分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

ジソピラミドカプセル
Disopyramide Capsules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ジソピラミド（C21H29N3O：339.47）を含む．

製 法 本品はジソピラミド（日局）をとり，カプセル剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，粉末とする．表示量に従い

ジソピラミド（日局）0.05 g に対応する量をとり，エタノ

ール 2 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液に

ピクリン酸試液 10 mL を加えて加温し，冷後，析出した結

晶をろ取し，水で洗い，105 °C で 1 時間乾燥するとき，そ

の融点は 172 ～ 176 °C である．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 267 ～ 271

nm に吸収の極大を示し，262 ～ 266 nm に吸収の肩を示

す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

ジソピラミド（C21H29N3O）約 0.1 g に対応する量を精密に

量り，0.05 mol/L 硫酸・メタノール試液 70 mL を加えて

よく振り混ぜた後，0.05 mol/L 硫酸・メタノール試液を加

えて正確に 100 mL とし，遠心分離する．上澄液 2 mL を

正確に量り，0.05 mol/L 硫酸・メタノール試液を加えて正

確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にジソピラミド標

準品を 80 °C で 2 時間減圧で乾燥し，その約 0.1 g を精

ジソピラミドカプセル 647



ジソピラミド（C21H29N3O）の量（mg）

＝ ジソピラミド標準品の量（mg）×
AT
AS

シチコリン（C14H26N4O11P2）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したシチコリン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 10

ジピリダモール（C24H40N8O4）の量（mg）

＝ ジピリダモールの標準品量（mg）×
∆AT
∆AS

×
V
100

密に量り，0.05 mol/L 硫酸・メタノール試液に溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，0.05

mol/L 硫酸・メタノール試液を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 269 nm における吸光

度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

シチコリン注射液
Citicoline Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

110 % に対応するシチコリン（C14H26N4O11P2：488.32）を含

む．

製 法 本品は「シチコリン」をとり，注射剤の製法により製

する．

性 状 本品は無色～微黄色澄明の液である．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い「シチコリン」0.1 g に対応する

容量をとり，水を加えて 100 mL とし，この液 1 mL に希

塩酸 3 mL 及び臭素試液 1 mL を加え，以下「シチコリ

ン」の確認試験（１）を準用する．

（２） 定量法の項で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 276 ～

282 nm に吸収の極大を示す．

pH 6.0 ～ 8.0

定 量 法 本品のシチコリン（C14H26N4O11P2）約 0.5 g に対応

する容量を正確に量り，水を加えて正確に 500 mL とする．

別にシチコリン標準品〔別途「シチコリン」と同様の方法で

乾燥減量を測定しておく〕約 0.05 g を精密に量り，水を加

えて正確に 50 mL とする．それぞれの液 3 mL ずつを正

確に量り，以下「シチコリン」の定量法を準用する．

貯 法 容 器 密封容器．

ジピリダモール錠
Dipyridamole Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

ジピリダモール（C24H40N8O4：504.63）を含む．

製 法 本品はジピリダモール（日局）をとり，錠剤の製法で

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い，ジピリダモール（日

局）0.01 g に対応する量をとり，硫酸 2 mL を加えてよく

振り混ぜ，硝酸 2 滴を加えるとき，濃紫色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 231 ～ 235

nm 及び 282 ～ 286 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従い，ジピリダモール（日

局）0.05 g に対応する量をとり，メタノール 10 mL を加

え，水浴上でよく振り混ぜながら，弱く加温する．この液を

ろ過し，ろ液を試料溶液とする．別にジピリダモール標準品

約 0.05 g にメタノール 10 mL を加え，水浴上でよく振り

混ぜながら弱く加温して溶かし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行

う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを，薄層クロマトグ
ラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次に n―ブタノール/水/氷酢酸混液（77：25：12）を展開溶

媒として，約 12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．試料

溶液及び標準溶液から得たスポットは，黄色を呈し，それら

の Rf 値は等しい．

定 量 法 本品 10 個をとり，1 mol/L 塩酸試液約 V /2 mL

を加え，よく振り混ぜて崩壊させ，よくかき混ぜた後，必要

ならば時々振り混ぜながら 40 分間加温し，冷後 1 mL 中

にジピリダモール（C24H40N8O4）約 0.50 mg を含む液とな

るように 1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に V mL とする．

この液をろ過し，初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 10

mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とする．こ

の液 20 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．別にジピリダモール標準品を 105 °C

で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，1 mol/L

塩酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液

10 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とする．

この液 20 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 284 nm 及び

350 nm における吸光度差 ∆AT 及び ∆AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

ジプロフィリン注射液
Diprophylline Injection

本品は水性の注射剤で定量するとき，表示量の 95 ～ 105

% に対応するジプロフィリン（C10H14N4O4：254.24）を含む．

製 法 本品は「ジプロフィリン」をとり，注射剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い「ジプロフィリン」0.015 g に対

応する容量をとり，塩酸 1 mL 及び塩素酸カリウム 0.1 g

を加え，水浴上で蒸発乾固するとき，残留物は黄赤色を呈す

る．また，これをアンモニア試液 2 ～ 3 滴を入れた容器の

上にかざすとき，赤紫色に変わり，水酸化ナトリウム試液 2

～ 3 滴を加えるとき，色は消える．

（２） 本品の表示量に従い「ジプロフィリン」0.15 g に対

応する容量をとり，水 2 mL を加えて混和する．この液に

タンニン酸試液を滴加するとき，沈殿を生じ，この沈殿は過

シチコリン注射液648



ジプロフィリン（C10H14N4O4）の量（mg）

＝ ジプロフィリン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

シメチジン（C10H16N6S）の量（mg）

＝ シメチジン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

シメチジン（C10H16N6S）の量（mg）

＝ シメチジン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

量のタンニン酸試液を追加するとき，溶ける．

pH 5.5 ～ 7.5

定 量 法 本品のジプロフィリン（C10H14N4O4）約 0.15 g に

対応する容量を正確に量り，水を加えて正確に 200 mL と

する．この液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別にジプロフィリン標準品を

105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.075 g を精密に量り，

水を加えて正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に

量り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 274 nm における吸光度 AT 及び AS を

測定する．

貯 法 容 器 密封容器．

シメチジン細粒
Cimetidine Fine Granules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

シメチジン（C10H16N6S：252.34）を含む．

製 法 本品はシメチジン（日局）をとり，散剤の製法により

製する．

確認試験 本品の表示量に従いシメチジン（日局）0.02 g に

対応する量をとり，メタノール 10 mL を加えて 15 分間振

り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にシ

メチジン標準品 0.020 g をメタノール 10 mL に溶かし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄
層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にス

ポットする．次に酢酸エチル/強アンモニア水/メタノール混

液（10：1：1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄

層板を風乾し，更に 80 °C で 30 分間乾燥する．冷後，こ

れを飽和したヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，試料溶

液及び標準溶液から得たスポットは褐色を呈し，それらの

Rf 値は等しい．

定 量 法 本品を粉末とし，シメチジン（C10H16N6S）約 0.2 g

に対応する量を精密に量り，水 10 mL を加えて振り混ぜ，

更にメタノール 40 mL 及び内標準溶液を正確に 10 mL 加

えて溶かした後，メタノールを加えて 100 mL とし，試料

溶液とする．別にシメチジン標準品を 105 °C で 3 時間乾

燥し，その約 0.1 g を精密に量り，メタノール 20 mL を

加えて溶かし，水 5 mL 及び内標準溶液を正確に 5 mL 加

えた後，メタノールを加えて 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するシメチジンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 4―アセトアニシジドのメタノール溶液（1 →

2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：過塩素酸ナトリウム 14.0 g をとり，水 1000

mL を加えて溶かした後，薄めた過塩素酸（17 →

2000）を加えて pH 2.4 に調整する．この液 700 mL

にアセトニトリル 100 mL を加える．

流量：シメチジンの保持時間が約 6 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，シメチジン，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 11 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

シメチジン錠
Cimetidine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

シメチジン（C10H16N6S：252.34）を含む．

製 法 本品はシメチジン（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いシメチジン（日局）

0.1 g に対応する量をとり，エタノール 10 mL を加えて

10 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 0.3 mL にクエン酸・

無水酢酸試液 5 mL を加え，水浴中で 10 分間加熱すると

き，液は赤紫色を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．シメチジン（C10H16N6S）約 0.2 g に対応する量

を精密に量り，水 10 mL を加えて振り混ぜ，メタノール

40 mL 及び内標準溶液を正確に 10 mL 加えて 30 分間振

り混ぜた後，メタノールを加えて 100 mL とする．この液

を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にシメチジン標

準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.1 g を精密に量

り，メタノール 20 mL を加えて溶かし，水 5 mL 及び内

標準溶液を正確に 5 mL 加えた後，メタノールを加えて 50

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するシメチジンのピーク面積の

比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 4―アセトアニシジドのメタノール溶液（1 →

2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．
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シメチジン（C10H16N6S）の量（mg）

＝ シメチジン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：過塩素酸ナトリウム 14.0 g をとり，水 1000

mL を加えて溶かした後，薄めた過塩素酸（17 →

2000）を加えて pH 2.4 に調整する．この液 700 mL

にアセトニトリル 100 mL を加える．

流量：シメチジンの保持時間が約 6 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，シメチジン，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 11 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

シメチジン注射液
Cimetidine Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 95 ～

105 % に対応するシメチジン（C10H16N6S：252.34）を含む．

製 法 本品はシメチジン（日局）をとり，注射剤の製法によ

り製する．

性 状 本品は無色～微黄色澄明の液である．

確認試験 本品の表示量に従いシメチジン（日局）0.1 g に対

応する容量をとり，塩化アンモニウム溶液（1 → 50）を加

えて 20 mL とし，試料溶液とする．別にシメチジン標準品

0.1 g を水 7 mL 及び 1 mol/L 塩酸試液 4 mL に溶かし，

アンモニア試液で pH 5 ～ 6 に調整し，水を加えて 20

mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 2�L
ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄

層板にスポットする．次に酢酸エチル/メタノール/強アンモ

ニア水混液（10：2：1）を展開溶媒として約 15 cm 展開し

た後，薄層板を風乾し，更に 80 °C で 30 分間乾燥する．

冷後，これを飽和したヨウ素蒸気中に 30 分間放置するとき，

試料溶液及び標準溶液から得たスポットは褐色を呈し，それ

らの Rf 値は等しい．

浸透圧比 1.7 ～ 2.1

pH 5.0 ～ 6.0

純度試験 本品の表示量に従いシメチジン（日局）0.1 g に対

応する容量をそれぞれ正確に量り，塩化アンモニウム溶液

（1 → 50）を加えてそれぞれ正確に 20 mL 及び 100 mL

とし，試料溶液（１）及び試料溶液（２）とする．別に 1―

メチル―2―［2―［［（5―メチルイミダゾール―4―イル）メチル］チ

オ］エチル］グアニジン・二塩酸塩 1.3 mg をとり，塩化ア

ンモニウム溶液（1 → 50）に溶かし，正確に 10 mL とし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液（１），（２）及び標準溶液 10

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/メタノール/強ア

ンモニア水混液（10：2：1）を展開溶媒として約 15 cm 展

開した後，薄層板を風乾し，更に 80 °C で 30 分間乾燥す

る．冷後，これを飽和したヨウ素蒸気中に 30 分間放置する

とき，試料溶液（１）から得たグアニジン体のスポット（Rf

値約 0.05）は，標準溶液から得たグアニジン体のスポット

より大きくなく，かつ濃くない（2 % 以下）．また，試料溶

液（２）から得たクロマトグラムにはグアニジン体以外の不

純物スポットを認めない．

定 量 法 本品の表示量に従いシメチジン（C10H16N6S）0.2 g

に対応する容量を正確に量り，内標準溶液 20 mL を正確に

加えた後，移動相を加えて 100 mL とし，試料溶液とする．

別にシメチジン標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約

0.1 g を精密に量り，移動相に溶かし，次に内標準溶液 10

mL を正確に加えた後，移動相を加えて 50 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するシメチジンのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルの移動相溶液（1 →

10000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4.6 mm，長さ約 7.5 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 0.86 g をメタノール/

pH 3.0 の 0.02 mol/L リン酸塩緩衝液混液（3：2）

1000 mL に溶かす．

流量：シメチジンの保持時間が約 3 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，シメチジン，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 7 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密封容器．

臭化水素酸デキストロメトルファン錠
Dextromethorphan Hydrobromide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

臭化水素酸デキストロメトルファン（C18H25NO・HBr・

H2O：370.32）を含む．

製 法 本品は臭化水素酸デキストロメトルファン（日局）を

とり，錠剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い臭化水素酸デキストロ

メトルファン（日局）0.1 g に対応する量をとり，水 10

mL 及び水酸化ナトリウム試液 1 mL を加え，クロロホル

ム 15 mL ずつで 2 回抽出する．クロロホルム抽出液を合

わせ，脱脂綿でろ過した後，ろ液 0.25 mL をとり，水浴上

で蒸発する．残留物に新たにモリブデン酸アンモニウム 5

mg を硫酸 1 mL に溶かした液を加えるとき，液は黄緑色

を呈する．

（２）（１）のろ液 0.25 mL をとり，水浴上で蒸発する．

残留物を 0.5 mol/L 塩酸試液 10 mL に溶かした液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 276 ～ 280 nm に吸収の極大を示し，243 ～ 247 nm

に吸収の極小を示す．

シメチジン注射液650



0.05 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液 1 mL

＝ 18.516 mg C18H25NO・HBr・H2O

臭化バレタメート（C19H32BrNO2）の量（mg）

＝ 臭化バレタメート標準品の量（mg）×
AT
AS

臭化バレタメート（C19H32BrNO2）の量（mg）

＝ 臭化バレタメート標準品の量（mg）×
AT
AS

（３）（１）の水層をろ過し，ろ液に希硫酸 1 mL を加えた

液は臭化物の定性反応を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．臭化水素酸デキストロメトルファン（C18H25NO・

HBr・H2O）約 0.15 g に対応する量を精密に量り，水 100

mL 及び炭酸水素ナトリウム試液 20 mL を加え，クロロホ

ルム 50 mL ずつで 2 回抽出する．クロロホルム抽出液を

合わせ，あらかじめクロロホルムで潤した脱脂綿でろ過する．

脱脂綿をクロロホルム 2 mL ずつで 2 回洗い，ろ液及び洗

液を合わせ，0.05 mol/L 過塩素酸・ジオキサン液で滴定す

る（指示薬：メチルレッド試液 2 滴）．ただし，滴定の終点

は液の黄色がだいだい色を経て赤色に変わるときとする．同

様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法 容 器 密閉容器．

臭化バレタメート錠
Valethamate Bromide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

臭化バレタメート（C19H32BrNO2：386.37）を含む．

製 法 本品は「臭化バレタメート」をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「臭化バレタメート」

0.05 g に対応する量をとり，水 50 mL を加え，よく振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に希硫酸 2 滴及びライネ

ッケ塩試液 5 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２）（１）のろ液につき，紫外可視吸光度測定法により吸

収スペクトルを測定するとき，波長 250 ～ 254 nm，256

～ 260 nm 及び 261 ～ 265 nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従い「臭化バレタメート」

0.05 g に対応する量をとり，水 10 mL を加え，よく振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に希硝酸 2 mL を加えた

液は，臭化物の定性反応（１）を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．臭化バレタメート（C19H32BrNO2）約 0.02 g に

対応する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 100 mL を

正確に加え，30 分間振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ液

20 mL を除き，次のろ液を試料溶液とする．別に臭化バレ

タメート標準品をデシケーター（減圧，60 °C，五酸化リ

ン）で 3 時間乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，0.1

mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 15 mL ずつを正確に

量り，それぞれにチオシアン酸アンモニウム・硝酸コバルト

試液 6 mL 及びクロロホルム 15 mL ずつを正確に加え，5

分間激しく振り混ぜる．約 10 °C に冷却した後，遠心分離

し，クロロホルム層をとる．これらの液につき，クロロホル

ムを対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 624 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

臭化バレタメート注射液
Valethamate Bromide Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 95 ～

105 % に対応する臭化バレタメート（C19H32BrNO2：

386.37）を含む．

製 法 本品は「臭化バレタメート」をとり，注射剤の製法に

より製する．

性 状 本品は無色澄明の液である．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い「臭化バレタメート」0.05 g に

対応する容量をとり，水を加えて 50 mL とする．この液 5

mL に希硫酸 2 滴及びライネッケ塩試液 5 mL を加えると

き，淡赤色の沈殿を生じる．

（２）（１）の液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 250 ～ 254 nm，256 ～

260 nm 及び 261 ～ 265 nm に吸収の極大を示す．

pH 4.0 ～ 5.5

定 量 法 本品の臭化バレタメート（C19H32BrNO2）約 0.05 g

に対応する量を正確に量り，水を加えて正確に 25 mL とし，

試料溶液とする．別に臭化バレタメート標準品をデシケータ

ー（減圧，60 °C，五酸化リン）で 3 時間乾燥し，その約

0.05 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 25 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 2 mL ずつ

を正確に量り，それぞれにチオシアン酸アンモニウム・硝酸

コバルト試液 8 mL 及びクロロホルム 20 mL ずつを正確

に加え，5 分間激しく振り混ぜる．約 10 °C に冷却した後，

遠心分離し，クロロホルム層をとる．これらの液につき，ク

ロロホルムを対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長

624 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 密封容器．

臭化ブチルスコポラミン錠
Scopolamine Butylbromide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

臭化ブチルスコポラミン（C21H30BrNO4：440.37）を含む．

製 法 本品は臭化ブチルスコポラミン（日局）をとり，錠剤

の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い臭化ブチルスコポラミ

ン（日局）0.1 g に対応する量をとり，水 100 mL を加え

て振り混ぜた後，必要ならば遠心分離し，ろ過する．ろ液 1

mL を水浴上で蒸発乾固した後，残留物に発煙硝酸 3 ～ 4

滴を加え，再び水浴上で蒸発乾固し，冷後，残留物にジメチ

臭化ブチルスコポラミン錠 651



臭化ブチルスコポラミン（C21H30BrNO4）の量（mg）

＝ 臭化ブチルスコポラミン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 10

臭化ブチルスコポラミン（C21H30BrNO4）の量（mg）

＝ 臭化ブチルスコポラミン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

ルホルムアミド 1 mL を加えて溶かし，テトラエチルアン

モニウムヒドロキシド試液 6 滴を加えるとき，液は赤紫色

～紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い臭化ブチルスコポラミ

ン（日局）0.1 g に対応する量をとり，0.2 mol/L 塩酸試液

100 mL を加え，振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 249 ～ 253 nm，255 ～ 259 nm 及び 261 ～ 265 nm

に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個をとり，水 300 mL を加え，時々振り

混ぜながら超音波を用いて粒子を小さく分散させた後，水を

加えて正確に 500 mL とする．この液を遠心分離し，上澄

液をメンブランフィルター（孔径 0.5�m 以下）でろ過す
る．初めのろ液約 3 mL を除き，次のろ液 5 mL を正確に

量り，内標準溶液 3 mL を正確に加え，試料溶液とする．

別に臭化ブチルスコポラミン標準品を 105 °C で 4 時間乾

燥し，その約 0.02 g を精密に量り，水に溶かし，正確に

50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 3

mL を正確に加え，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行い，内標準物質のピーク面積に対する臭化ブチルスコ

ポラミンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのメタノール溶液

（1 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 1.0 g に水 350 mL 及

びメタノール 650 mL を加えて溶かし，リン酸で pH

3 に調整する．

流量：ブチルスコポラミンの保持時間が約 8 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ブチルスコポラミンの順に溶

出し，それぞれのピークが完全に分離するものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

臭化ブチルスコポラミン注射液
Scopolamine Butylbromide Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 95 ～

105 % に対応する臭化ブチルスコポラミン（C21H30BrNO4：

440.37）を含む．

製 法 本品は臭化ブチルスコポラミン（日局）をとり，注射

剤の製法により製する．

性 状 本品は無色澄明の液である．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い臭化ブチルスコポラミン（日局）

1 mg に対応する容量をとり，水浴上で蒸発乾固した後，残

留物に発煙硝酸 3 ～ 4 滴を加え，再び水浴上で蒸発乾固し，

冷後，残留物にジメチルホルムアミド 1 mL を加えて溶か

し，テトラエチルアンモニウムヒドロキシド試液 6 滴を加

えるとき，液は赤紫色～紫色を呈する．

（２） 本品の表示量に従い臭化ブチルスコポラミン（日局）

0.1 g に対応する容量をとり，水を加えて 100 mL とする．

この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトル

を測定するとき，波長 249 ～ 253 nm，255 ～ 259 nm 及

び 261 ～ 265 nm に吸収の極大を示す．

浸透圧比 0.9 ～ 1.0

pH 3.7 ～ 5.5

定 量 法 本品の表示量に従い臭化ブチルスコポラミン（日

局）約 0.1 g に対応する容量を正確に量り，水を加えて正

確に 200 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準

溶液 5 mL を正確に加え，試料溶液とする．別に臭化ブチ

ルスコポラミン標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約

0.05 g を精密に量り，水に溶かし，正確に 100 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加

え，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するブチルスコポラミンのピーク面積

の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのメタノール溶液

（3 → 20000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 1.0 g に水 350 mL 及

びメタノール 650 mL を加えて溶かし，リン酸で pH

3 に調整する．

流量：ブチルスコポラミンの保持時間が約 8 分になるよ

うに調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ブチルスコポラミンの順に溶

出し，それぞれのピークが完全に分離するものを用いる．

貯 法 容 器 密封容器．

臭化メペンゾラート錠
Mepenzolate Bromide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

臭化メペンゾラート（C21H26BrNO3：420.34）を含む．

製 法 本品は臭化メペンゾラート（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い臭化メペンゾラート

（日局）0.05 g に対応する量をとり，0.01 mol/L 塩酸試液

100 mL を加えて，10 分間振り混ぜた後，0.45�m のメン

臭化ブチルスコポラミン注射液652



臭化メペンゾラート（C21H26BrNO3）の量（mg）

＝ 臭化メペンゾラート標準品の量（mg）×
QT

QS
× 4

酒石酸イフェンプロジル〔（C21H27NO2）2・C4H6O6〕の量（mg）

＝ 脱水物に換算した酒石酸イフェンプロジル標準品

の量（mg）

×
AT
AS
× 2

ブランフィルターを用いてろ過する．ろ液につき，紫外可視

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

250 ～ 253 nm 及び 256 ～ 259 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．臭化メペンゾラート（C21H26BrNO3）約 0.15 g

に対応する量を精密に量り，水 100 mL を加えて 20 分間

振り混ぜる．次いでアセトニトリル 40 mL 及び内標準溶液

を正確に 20 mL 加え，20 分間振り混ぜた後，アセトニト

リルを加えて正確に 200 mL とする．この液を毎分 3500

回転で 10 分間遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別に

臭化メペンゾラート標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，そ

の約 0.040 g を精密に量り，水 25 mL，アセトニトリル

10 mL 及び内標準溶液 5 mL を正確に加えて溶かした後，

アセトニトリルを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するメペンゾラートのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピル（日局）のアセト

ニトリル溶液（1 → 10000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：過塩素酸ナトリウム 14.0 g を水 1000 mL に溶

かした後，薄めた過塩素酸（17 → 2000）10 mL を加

え，pH 3.0 に調整する．この液 550 mL にアセトニト

リル 450 mL を加える．

流量：メペンゾラートの保持時間が約 4 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，メペンゾラート，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

酒石酸イフェンプロジル錠
Ifenprodil Tartrate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

酒石酸イフェンプロジル〔（C21H27NO2）2・C4H6O6：800.98〕

を含む．

製 法 本品は酒石酸イフェンプロジル（日局）をとり，錠剤

の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い酒石酸イフェンプロジ

ル（日局）0.1 g に対応する量をとり，メタノール 20 mL

を加え，水浴上で時々振り混ぜながら 5 分間加温し，冷後，

遠心分離して上澄液をとる．残留物にメタノール 20 mL を

加えて同様に操作し，上澄液を先の上澄液と合わせ，メタノ

ールを水浴上で蒸発乾固する．冷後，残留物に水 10 mL を

加えて 5 分間加温し，冷後，アンモニア試液 0.1 mL を

徐々に加えた後，エーテル 10 mL を加えて激しく振り混ぜ

て放置し，エーテル層を分取する．エーテル液に無水硫酸ナ

トリウム 1 g を少量ずつ加え，穏やかに振り混ぜて放置し

た後，エーテル液を分取する．水浴上でエーテルを留去し，

残留物にクロロホルム 20 mL を加えて溶かし，試料溶液と

する．試料溶液 1 mL に塩化鉄（�）・メタノール試液 2
～ 3 滴を加えるとき，液は赤褐色を呈する．

（２）（１）の試料溶液 2 ～ 3 滴をろ紙上にスポットし，風

乾した後，噴霧用ドラーゲンドルフ試液を噴霧するとき，ス

ポットはだいだい色を呈する．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従い酒石酸イフェンプロジ

ル（日局）0.1 g に対応する量をとり，メタノール 30 mL

を加え，水浴上で時々振り混ぜながら 5 分間加温し，冷後，

遠心分離して上澄液をとる．残留物にメタノール 30 mL を

加えて同様に操作し，上澄液を先の上澄液と合わせ，メタノ

ールを加えて 100 mL とする．この液 10 mL をとり，メ

タノールを加えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 275

～ 279 nm に吸収の極大を示し，波長 243 ～ 247 nm に

吸収の極小を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，

粉末とする．酒石酸イフェンプロジル〔（C21H27NO2）2・

C4H6O6〕約 0.1 g に対応する量を精密に量り，薄めたエタ

ノール（3 → 4）30 mL を加え，80 °C の水浴中で時々振

り混ぜながら 5 分間加熱し，冷後，遠心分離して上澄液を

とる．残留物につき，薄めたエタノール（3 → 4）20 mL

ずつで同様に 2 回操作し，全上澄液を先の上澄液と合わせ

た後，薄めたエタノール（3 → 4）を加えて正確に 100 mL

とする．この液 10 mL を正確に量り，薄めたエタノール

（3 → 4）を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別

に酒石酸イフェンプロジル標準品（別途酒石酸イフェンプロ

ジル（日局）と同様の方法で水分を測定しておく）約 0.05

g を精密に量り，薄めたエタノール（3 → 4）を加えて溶

かし，正確に 100 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，

薄めたエタノール（3 → 4）を加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 276 nm における

吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

酒石酸メトプロロール錠
Metoprolol Tartrate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

酒石酸メトプロロール（C15H25NO3・1/2C4H6O6：342.41）を

酒石酸メトプロロール錠 653



酒石酸メトプロロール（C15H25NO3・1/2C4H6O6）の量（mg）

＝ 酒石酸メトプロロール標準品の量（mg）×
AT
AS

硝酸イソソルビド（C6H8N2O8）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した硝酸イソソルビド標準品の量（mg）

×
AT
AS
×
1
2

含む．

製 法 本品は「酒石酸メトプロロール」をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「酒石酸メトプロロ

ール」0.01 g に対応する量をとり，エタノール 100 mL を

加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

274 ～ 278 nm 及び 281 ～ 285 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．酒石酸メトプロロール（C15H25NO3・1/2C4H6O6）

約 0.05 g に対応する量を精密に量り，水 5 mL を加えて

振り混ぜた後，エタノール 60 mL を加えて 15 分間振り混

ぜた後，エタノールを加えて正確に 100 mL とする．この

液 30 mL をとり，遠心分離し，上澄液 10 mL を正確に量

り，エタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とす

る．別に酒石酸メトプロロール標準品をデシケーター（減圧，

60 °C）で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，水

5 mL を加えて溶かし，エタノールを加えて正確に 100 mL

とする．この液 10 mL を正確に量り，エタノールを加えて

正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液につき，エタノールを対照として，紫外可視吸光度測定法

により試験を行い，波長 276 nm における吸光度 AT 及び

AS を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

硝酸イソソルビド徐放カプセル
Isosorbide Dinitrate Extended―release Capsules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

硝酸イソソルビド（C6H8N2O8：236.14）を含む．

製 法 本品は硝酸イソソルビド（日局）をとり，カプセル剤

の製法により製する．

確認試験 本品の内容物を粉末とし，表示量に従い，硝酸イソ

ソルビド（日局）0.1 g に対応する量をとり，ジエチルエー

テル 50 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．このろ液 5

mL をとり，減圧下注意してジエチルエーテルを留去した

後，残留物に水 1 mL を加え，更に注意して硫酸 2 mL を

加えて溶かす．冷後，この液に硫酸鉄（�）試液 3 mL を
層積して 5 ～ 10 分間放置するとき，境界面に褐色の輪帯

を生じる．

純度試験 硝酸塩 本品の内容物を粉末とし，表示量に従い，

硝酸イソソルビド（日局）0.05 g に対応する量を精密に量

り，分液漏斗に入れ，トルエン 30 mL を加えてよく振り混

ぜた後，水 20 mL ずつで 3 回抽出する．水層を合わせ，

トルエン 20 mL ずつで 2 回洗った後，水層をとり，水を

加えて 100 mL とし，試料溶液とする．硝酸標準液 5.0

mL 及び試料溶液 25 mL をそれぞれ別のネスラー管にとり，

水を加えてそれぞれ 50 mL とし，グリース・ロメン硝酸試

薬 0.06 g を加えてよく振り混ぜ，30 分間放置し，ネスラ

ー管の側面から観察するとき，試料溶液の色は標準溶液の色

より濃くない．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，内容物を完全に取り出し，

その質量を精密に量り，粉末とする．硝酸イソソルビド

（C6H8N2O8）約 0.02 g に対応する量を精密に量り，メタノ

ール 30 mL を加えて 15 分間超音波処理し，冷後メタノー

ルを加えて正確に 50 mL とし，ろ過する．最初のろ液 20

mL を除き，次のろ液 5 mL を正確に量り，水を加えて正

確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に硝酸イソソルビド

標準品（別に硝酸イソソルビド（日局）と同様の方法で水分

を測定しておく）約 0.05 g を精密に量り，メタノールに溶

かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

水を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液 20�L ずつを正確にとり，次の条件で液体ク
ロマトグラフ法により試験を行い，それぞれの液の硝酸イソ

ソルビドのピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール混液（11：9）

流量：硝酸イソソルビドの保持時間が約 6 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，硝酸イソソルビドのピークのシンメトリー

係数が 1.5 以下で，理論段数が 2000 以上のものを用

いる．

試験の再現性：標準溶液 20�L につき，上記の条件で試
験を 6 回繰り返すとき，硝酸イソソルビドのピーク面

積の相対標準偏差は 1.0 % 以下である．

貯 法 容 器 気密容器．

硝酸イソソルビド徐放錠
Isosorbide Dinitrate Extended―release Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

硝酸イソソルビド（C6H8N2O8：236.14）を含む．

製 法 本品は硝酸イソソルビド（日局）をとり，錠剤の製法

により徐放錠を製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い硝酸イソソルビド（日

局）0.05 g に対応する量をとり，アセトン 10 mL を加え，

よく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．

試料溶液 2 mL をとり，微温湯中減圧下でアセトンを留去

する．残留物に水 1 mL を加え，注意して硫酸 2 mL を加

えて溶かす．冷後，この液に硫酸鉄（�）試液 3 mL を層
積して 5 ～ 10 分間放置するとき，接界面に褐色の輪帯を

生じる．

（２） 硝酸イソソルビド標準品 0.05 g をとり，アセトン

10 mL を加えて溶かし，標準溶液とする．（１）の試料溶液
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硝酸イソソルビド（C6H8N2O8）の量（mg）

＝ 脱水物に換算した硝酸イソソルビド標準品の量（mg）

×
QT

QS

シロシンゴピン（C35H42N2O11）の量（mg）

＝ シロシンゴピン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
5

及び標準溶液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行

う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラ
フ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次

にペンタン/酢酸エチル混液（1：1）を展開溶媒として約 12

cm 展開した後，薄層板を風乾する．これにジフェニルア

ミンのエタノール（99.5）溶液（1 → 100）を均等に噴霧し，

風乾した後，紫外線（主波長 254 nm）を約 5 分間照射す

るとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットは灰褐色を

呈し，それらの Rf 値は等しい．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．硝酸イソソルビド（C6H8N2O8）約 0.02 g に対応

する量を精密に量り，アセトニトリル 50 mL を加え，内標

準溶液 10 mL を正確に加えた後，超音波で 10 分間処理す

る．次に，アセトニトリルを加えて 100 mL とし，遠心分

離する．上澄液を孔径 0.5�m 以下のメンブランフィルタ
ーでろ過し，ろ液を試料溶液とする．別に硝酸イソソルビド

標準品（別途硝酸イソソルビド（日局）と同様の方法で水分

を測定しておく）約 0.02 g を精密に量り，アセトニトリル

50 mL に溶かし，内標準溶液 10 mL を正確に加えた後，

アセトニトリルを加えて 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対する硝酸イソソルビドのピーク面積の比 QT 及び QS を

求める．

内標準溶液 4―クロロアセトアニリドのアセトニトリル溶液

（1 → 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール混液（11：9）

流量：硝酸イソソルビドの保持時間が約 6 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，硝酸イソソルビド，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 2.0 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

シロシンゴピン錠
Syrosingopine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

シロシンゴピン（C35H42N2O11：666.71）を含む．

製 法 本品は「シロシンゴピン」をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「シロシンゴピン」1

mg に対応する量をとり，クロロホルム 5 mL を加えて振

り混ぜ，ろ過し，ろ液を蒸発乾固する．この残留物にモリブ

デン酸ナトリウムの硫酸溶液（1 → 1000）1 ～ 2 滴を加え

るとき，液は黄色を呈し，放置すると液は徐々に青色に変わ

る．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「シロシンゴピン」1

mg に対応する量をとり，クロロホルム 5 mL を加えて振

り混ぜ，ろ過し，ろ液を蒸発乾固する．この残留物にジメチ

ルアミノベンズアルデヒド 0.01 g を加え，氷酢酸 0.5 mL

及び硫酸 0.5 mL を加えるとき，液は淡緑色を呈し，次に

氷酢酸 2 mL を加えるとき，赤色に変わる．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．シロシンゴピン（C35H42N2O11）約 2 mg に対応

する量を精密に量り，分液漏斗に入れ，クロロホルム 20

mL を加え，激しく振り混ぜる．別に，シロシンゴピン標準

品を五酸化リンを乾燥剤として 60 °C で 3 時間減圧乾燥し，

その約 0.01 g を精密に量り，クロロホルムを加えて溶かし，

正確に 100 mL とし，この液 20 mL を正確分液漏斗にと

る．それぞれのクロロホルム液にクエン酸溶液（1 → 50）

20 mL を加えてよく振り混ぜ，クロロホルム層を分取する．

水層はクロロホルム 20 mL を加えてよく振り混ぜ，クロロ

ホルム液を合わせ，炭酸水素ナトリウム溶液（1 → 100）20

mL で洗う．洗液をクロロホルム 20 mL で抽出し，先のク

ロロホルム抽出液に合わせ，クロロホルムで潤した少量の脱

脂綿を用いて 100 mL のメスフラスコにろ過し，クロロホ

ルム少量で洗い，クロロホルムを加えて，正確に 100 mL

とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 300

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

シンフィブラートカプセル
Simfibrate Capsules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

シンフィブラート（C23H26Cl2O6：469.35）を含む．

製 法 本品はシンフィブラート（日局）をとり，カプセル剤

の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，表示量に従いシンフィブラ

ート（日局）0.5 g に対応する量をとり，エタノール 5 mL

を加え，時々振り混ぜながら 2 分間加温して抽出し，冷後，

ろ過する．ろ液 0.5 mL をとり，塩酸ヒドロキシルアミン

のエタノール飽和溶液 3 滴及び水酸化カリウム・エタノー

ル試液 6 滴を加え，沸騰するまで穏やかに加熱し，冷後，1

mol/L 塩酸試液 1 mL 及びエタノール 2 mL を加え，更

に塩化第二鉄溶液（1 → 100）0.1 mL を加えるとき，液は

赤紫色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 278 ～ 282
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シンフィブラート（C23H26Cl2O6）の量（mg）

＝ シンフィブラート標準品の量（mg）×
AT
AS
× 20

スピロノラクトン（C24H32O4S）の量（mg）＝
A
470

× 25000

スルピリド（C15H23N3O4S）の量（mg）

＝ スルピリド標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

nm に吸収の極大を示し，285 ～ 288 nm に吸収の肩を示

す．

（３）（１）のろ液 2 mL をとり，水浴上で蒸発乾固する．

残留物につき，炎色反応試験（２）を行うとき，緑色を呈す

る．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

シンフィブラート（C23H26Cl2O6）約 1 g に対応する量を精

密に量り，メタノール 150 mL を加え，20 分間振り混ぜた

後，メタノールを加えて正確に 200 mL とする．この液を

遠心分離し，上澄液 5 mL を正確に量り，メタノールを加

えて正確に 250 mL とし，試料溶液とする．別にシンフィ

ブラート標準品をデシケータ（減圧，五酸化リン）で 4 時

間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，メタノールに溶か

し，正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 279.5 nm における吸光度 AT 及び AS

を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

スピロノラクトン錠
Spironolactone Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

スピロノラクトン（C24H32O4S：416.57）を含む．

製 法 本品はスピロノラクトン（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いスピロノラクトン（日

局）0.05 g に対応する量をとり，クロロホルム 30 mL を

加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液を水浴上で加熱し

て蒸発し，残留物に水 10 mL 及び水酸化ナトリウム試液 2

mL を加え，3 分間煮沸する．冷後，氷酢酸 1 mL 及び酢

酸鉛試液 1 mL を加えるとき，褐色～黒色の沈殿を生じる．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 236 ～ 240

nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．スピロノラクトン（C24H32O4S）約 0.025 g に対

応する量を精密に量り，メタノール 100 mL を加え，水浴

上で穏やかに振り混ぜながら 2 ～ 3 分間沸騰させる．冷後，

メタノールを加えて正確に 250 mL とした後，遠心分離す

る．上澄液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確

に 50 mL とし試料溶液とする．試料溶液につき，紫外可視

吸光度測定法により試験を行い，波長 238 nm における吸

光度 A を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

スルピリドカプセル
Sulpiride Capsules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

スルピリド（C15H23N3O4S：341.43）を含む．

製 法 本品はスルピリド（日局）をとり，カプセル剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，粉末とする．表示量に従い

スルピリド（日局）0.01 g に対応する量をとり，希塩酸 5

mL 及び水 20 mL を加えて 10 分間振り混ぜた後，ろ過す

る．ろ液 5 mL にドラーゲンドルフ試液 1 mL を加えると

き，赤だいだい色の沈殿を生じる．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，水を対照とし，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

289 ～ 293 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

スルピリド（C15H23N3O4S）約 0.1 g に対応する量を精密に

量り，0.05 mol/L 硫酸試液 70 mL を加えて 30 分間振り

混ぜた後，0.05 mol/L 硫酸試液を加えて正確に 100 mL と

し，ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 5 mL

を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液

とする．別にスルピリド標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，

その約 0.05 g を精密に量り，0.05 mol/L 硫酸試液を加え

て溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に

量り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光

度測定法により試験を行い，波長 291 nm における吸光度

AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

スルピリド細粒
Sulpiride Fine Granules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

スルピリド（C15H23N3O4S：341.43）を含む．

製 法 本品はスルピリド（日局）をとり，散剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いスルピリド（日局）

0.01 g に対応する量をとり，希塩酸 5 mL 及び水 20 mL

を加えて 10 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に

ドラーゲンドルフ試液 1 mL を加えるとき，赤だいだい色

の沈殿を生じる．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，水を対照とし，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

289 ～ 293 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品を粉末とし，スルピリド（C15H23N3O4S）約 0.1
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スルピリド（C15H23N3O4S）の量（mg）

＝ スルピリド標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

スルピリド（C15H23N3O4S）の量（mg）

＝ スルピリド標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

g に対応する量を精密に量り，0.05 mol/L 硫酸試液 70 mL

を加えて 30 分間振り混ぜた後，0.05 mol/L 硫酸試液を加

えて正確に 100 mL とし，ろ過する．初めのろ液 20 mL

を除き，次のろ液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液とする．別にスルピリド標準品を

105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，

0.05 mol/L 硫酸試液を加えて溶かし，正確に 50 mL とす

る．この液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

水を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波

長 291 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

スルピリド錠
Sulpiride Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

スルピリド（C15H23N3O4S：341.43）を含む．

製 法 本品はスルピリド（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いスルピリド（日局）

0.01 g に対応する量をとり，希塩酸 5 mL 及び水 20 mL

を加えて 10 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に

ドラーゲンドルフ試液 1 mL を加えるとき，赤だいだい色

の沈殿を生じる．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，水を対照とし，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

289 ～ 293 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．スルピリド（C15H23N3O4S）約 0.1 g に対応する

量を精密に量り，0.05 mol/L 硫酸試液 70 mL を加えて 30

分間振り混ぜた後，0.05 mol/L 硫酸試液を加えて正確に

100 mL とし，ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，次の

ろ液 5 mL を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，

試料溶液とする．別にスルピリド標準品を 105 °C で 3 時

間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，0.05 mol/L 硫酸

試液を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 291 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

ソイステロールカプセル
Soysterol Capsules

本品は定量するとき，大豆油不けん化物表示量の 37.5 ～

53.5 % に対応する植物ステロール及び 17.0 ～ 23.0 % に

対応する天然トコフェロールを含む．

製 法 本品は「大豆油不けん化物」をとり，カプセル剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示量に従い

「大豆油不けん化物」0.2 g に対応する量をとり，0.1 mol/L

塩酸試液 20 mL を加えて 30 分間振り混ぜた後，クロロホ

ルム 50 mL を加えて振り混ぜて抽出する．クロロホルム抽

出液を 0.5 mol/L 炭酸水素ナトリウム試液 20 mL で洗い，

更に水 20 mL ずつで 4 回洗う．次に，抽出液を共栓フラ

スコに移し，無水硫酸ナトリウム 1.5 g を加えて振り混ぜ，

15 分間放置した後，抽出液を傾斜してとり，クロロホルム

を水浴上で減圧留去する．残留物約 0.02 g にクロロホルム

4 mL を加えて溶かし，この溶液 2 mL に無水酢酸 1 mL

及び硫酸 1 滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤色を呈し，

青色を経て緑色に変わる．

（２）（１）で得た残留物 0.05 g に無水エタノール 80 mL

を加えて約 60 °C の水浴上で加温して溶かし，冷後無水エ

タノールを加えて 50 mL とする．この液 10 mL を量り，

無水エタノールを加えて 50 mL とする．この液の吸収スペ

クトルを測定するとき，波長 293 ～ 297 nm に吸収の極大

を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

これを以下の（１）植物ステロール及び（２）天然トコフェ

ロールの定量法の試料とする．

（１） 植物ステロール 「大豆油不けん化物」1.0 g に対応

する量を精密に量り，希塩酸 30 mL を加えて 20 分間振り

混ぜた後，エーテル 50 mL，30 mL，30 mL 及び 30 mL

ずつで 4 回振り混ぜて抽出する．ただし，最初の 2 回まで

は注意して弱く振り混ぜて抽出し，3 回目は激しく振り混ぜ，

しばらく放置した後，エタノール約 15 mL を加えて弱く振

ってしばらく放置した後，エーテル層を分取する．4 回目は

激しく振り混ぜた後，エーテル層を分取し，生じたエマルジ

ョンは水層と共にろ紙で吸引ろ過し，ろ液をエーテル 10

mL ずつで 3 回洗浄する．全エーテル抽出液及び洗液を合

わせ，0.5 mol/L 水酸化カリウム試液 20 mL で洗った後，

洗液がフェノールフタレイン試液で呈色しなくなるまで水

20 mL ずつで洗う．次に抽出液を共栓フラスコに移し，更

にエーテル 20 mL で分液漏斗を洗い，抽出液に合わせる．

これに無水硫酸ナトリウム 3 g を加えて振り混ぜ 15 分間

放置した後，抽出液を傾斜してとり，更に残留物をエーテル

10 mL ずつで 3 回洗う．洗液は抽出液に合わせ，水浴上で

エーテルを減圧留去する．残留物にエタノール 25 mL 及び

水酸化カリウム溶液（1 → 2）1.5 mL を加えて，45 分間

水浴上で還流冷却器を付けて加熱する．室温まで冷却し，水

30 mL を加えて振り混ぜた後，エーテル 50 mL，30 mL，

30 mL 及び 30 mL ずつで 4 回振り混ぜて抽出する．全エ

ーテル抽出液を合わせ，これを水 20 mL で洗い，更に 0.5

mol/L 水酸化カリウム試液 20 mL で洗った後，洗液がフ

ェノールフタレイン試液で呈色しなくなるまで水 20 mL ず

つで洗う．次に抽出液を共栓フラスコに移し，更にエーテル

20 mL で分液漏斗を洗い，抽出液に合わせる．これに無水
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天然トコフェロールの量（mg）

＝ トコフェロール標準品の量（mg）×
AT
AS

硫酸ナトリウム 3 g を加えて振り混ぜ，15 分間放置した

後，抽出液を傾斜してとり，更に残留物をエーテル 10 mL

ずつで 3 回洗う．洗液は抽出液に合わせ，水浴上でエーテ

ルを減圧留去する．残留物にエタノール 50 mL を加え約

60 °C の水浴上で加温して溶かし，冷後，エタノールを加え

て正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 10 mL

をビーカーに正確に量り，エタノール 20 mL を加えて水浴

上で加熱しながらジギトニン・エタノール試液 20 mL を加

え，かき混ぜながら液量が半量以下になるまで加熱する．冷

後，エーテル 5 mL を加えてかき混ぜ，あらかじめ 105 °C

で恒温になるまで乾燥した質量既知のガラスフィルター（G

4）を用いて吸引ろ過する．エーテル 5 mL ずつで 3 回洗

い，更に熱湯で注意して洗う．洗液を試験管にとり，振り混

ぜるとき，泡立ちがすぐに消えるまで洗った後，105 °C で

恒量になるまで乾燥し，沈殿物の質量を量る．

植物ステロールの量（g） ＝ 沈殿物の量（g）× 10 × 0.25

0.25：生成した沈殿（ジギトニド）の量からステロールの

量に換算する係数

（２） 天然トコフェロール 本操作は光を避け，遮光した容

器を用いて行う．「大豆油不けん化物」0.5 g に対応する量

を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 50 mL を加えて 30 分

間振り混ぜた後，クロロホルム 40 mL，40 mL，30 mL 及

び 30 mL ずつで 4 回振り混ぜ抽出する．4 回目のクロロ

ホルム層を分取後，生じたエマルジョンは水層と共にろ紙で

吸引ろ過し，ろ液をクロロホルム 10 mL で洗浄する．全ク

ロロホルム抽出液及び洗液を合わせ，0.5 mol/L 炭酸水素ナ

トリウム試液 10 mL で洗浄する．これに無水硫酸ナトリウ

ム 3 g を加えて振り混ぜ，15 分間放置した後，抽出液を

傾斜してとり，更に残留物をクロロホルム 10 mL ずつで 3

回洗い，洗液を抽出液に合わせ，クロロホルムを加えて，全

量を正確に 200 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，

クロロホルムを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．

別にトコフェロール標準品約 0.05 g を精密に量り，クロロ

ホルム 80 mL を加えて溶かし，更にクロロホルムを加えて

正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，ク

ロロホルムを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 2 mL ずつを正確に量り，それぞれ

に用時製した塩化第二鉄の無水エタノール溶液（1 → 500）

1 mL 及び α，α′―ジピリジルの無水エタノール溶液（1 →
200）1 mL を順次正確に加え，更に無水エタノールを加え

て正確に 25 mL とする．それぞれの液につき，塩化第二鉄

の無水エタノール溶液（1 → 500）を加えてから正確に 10

分間放置する．別にクロロホルム 2 mL を正確に量り，以

下試料溶液と同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 520 nm における吸光

度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ソイステロール顆粒
Soysterol Granules

本品は定量するとき，大豆油不けん化物表示量の 37.5 ～

53.5 % に対応する植物ステロール及び 17.0 ～ 23.0 % に

対応する天然トコフェロールを含む．

製 法 本品は「大豆油不けん化物」をとり，顆粒剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「大豆油不けん化物」

0.2 g に対応する量をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 20 mL を

加えて 30 分間振り混ぜた後，クロロホルム 50 mL を加え

て振り混ぜ抽出する．クロロホルム抽出液を 0.5 mol/L 炭

酸水素ナトリウム試液 20 mL で洗い，更に水 20 mL ずつ

で 4 回洗う．次に，抽出液を共栓フラスコに移し，無水硫

酸ナトリウム 1.5 g を加えて振り混ぜ，15 分間放置した後，

抽出液を傾斜してとり，クロロホルムを水浴上で減圧留去す

る．残留物約 0.02 g にクロロホルム 4 mL を加えて溶か

し，この溶液 2 mL に無水酢酸 1 mL 及び硫酸 1 滴を加

えて振り混ぜるとき，液は赤色を呈し，青色を経て緑色に変

わる．

（２）（１）で得た残留物 0.05 g に無水エタノール 80 mL

を加えて約 60 °C の水浴上で加温して溶かし，冷後無水エ

タノールを加えて 50 mL とする．この液 10 mL を量り，

無水エタノールを加えて 50 mL とする．この液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 293 ～ 297 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品を粉末とし，これを以下の（１）植物ステロー

ル及び（２）天然トコフェロールの定量法の試料とする．

（１） 植物ステロール 「大豆油不けん化物」1.0 g に対応

する量を精密に量り，希塩酸 30 mL を加えて 20 分間振り

混ぜた後，エーテル 50 mL，30 mL，30 mL 及び 30 mL

ずつで 4 回振り混ぜて抽出する．ただし，最初の 2 回まで

は注意して弱く振り混ぜて抽出し，3 回目は激しく振り混ぜ，

しばらく放置した後，エタノール約 15 mL を加えて弱く振

ってしばらく放置した後，エーテル層を分取する．4 回目は

激しく振り混ぜた後，エーテル層を分取し，生じたエマルジ

ョンは水層と共にろ紙で吸引ろ過し，ろ液をエーテル 10

mL ずつで 3 回洗浄する．全エーテル抽出液及び洗液を合

わせ，0.5 mol/L 水酸化カリウム試液 20 mL で洗った後，

洗液がフェノールフタレイン試液で呈色しなくなるまで水

20 mL ずつで洗う．次に抽出液を共栓フラスコに移し，更

にエーテル 20 mL で分液漏斗を洗い，抽出液に合わせる．

これに無水硫酸ナトリウム 3 g を加えて振り混ぜ 15 分間

放置した後，抽出液を傾斜してとり，更に残留物をエーテル

10 mL ずつで 3 回洗う．洗液は抽出液に合わせ，水浴上で

エーテルを減圧留去する．残留物にエタノール 25 mL 及び

水酸化カリウム溶液（1 → 2）1.5 mL を加えて，45 分間

水浴上で還流冷却器を付けて加熱する．室温まで冷却し，水

30 mL を加えて振り混ぜた後，エーテル 50 mL，30 mL，

30 mL 及び 30 mL ずつで 4 回振り混ぜて抽出する．全エ

ーテル抽出液を合わせ，これを水 20 mL で洗い，更に 0.5

mol/L 水酸化カリウム試液 20 mL で洗った後，洗液がフ

ェノールフタレイン試液で呈色しなくなるまで水 20 mL ず
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天然トコフェロールの量（mg）

＝ トコフェロール標準品の量（mg）×
AT
AS

ダナゾール（C22H27NO2）の量（mg）

＝ ダナゾール標準品の量（mg）×
AT
AS

つで洗う．次に抽出液を共栓フラスコに移し，更にエーテル

20 mL で分液漏斗を洗い，抽出液に合わせる．これに無水

硫酸ナトリウム 3 g を加えて振り混ぜ，15 分間放置した

後，抽出液を傾斜してとり，更に残留物をエーテル 10 mL

ずつで 3 回洗う．洗液は抽出液に合わせ，水浴上でエーテ

ルを減圧留去する．残留物にエタノール 50 mL を加え約

60 °C の水浴上で加温して溶かし，冷後，エタノールを加え

て正確に 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液 10 mL

をビーカーに正確に量り，エタノール 20 mL を加えて水浴

上で加熱しながらジギトニン・エタノール試液 20 mL を加

え，かき混ぜながら液量が半量以下になるまで加熱する．冷

後，エーテル 5 mL を加えてかき混ぜ，あらかじめ 105 °C

で恒温になるまで乾燥した質量既知のガラスフィルター（G

4）を用いて吸引ろ過する．エーテル 5 mL ずつで 3 回洗

い，更に熱湯で注意して洗う．洗液を試験管にとり，振り混

ぜるとき，泡立ちがすぐに消えるまで洗った後，105 °C で

恒量になるまで乾燥し，沈殿物の質量を量る．

植物ステロールの量（g）＝ 沈殿物の量（g）× 10 × 0.25

0.25：生成した沈殿（ジギトニド）の量からステロールの

量に換算する係数

（２） 天然トコフェロール 本操作は光を避け，遮光した容

器を用いて行う．「大豆油不けん化物」0.5 g に対応する量

を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 50 mL を加えて 30 分

間振り混ぜた後，クロロホルム 40 mL，40 mL，30 mL 及

び 30 mL ずつで 4 回振り混ぜ抽出する．4 回目のクロロ

ホルム層を分取後，生じたエマルジョンは水層と共にろ紙で

吸引ろ過し，ろ液をクロロホルム 10 mL で洗浄する．全ク

ロロホルム抽出液及び洗液を合わせ，0.5 mol/L 炭酸水素ナ

トリウム試液 10 mL で洗浄する．これに無水硫酸ナトリウ

ム 3 g を加えて振り混ぜ，15 分間放置した後，抽出液を

傾斜してとり，更に残留物をクロロホルム 10 mL ずつで 3

回洗い，洗液を抽出液に合わせ，クロロホルムを加えて，全

量を正確に 200 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，

クロロホルムを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．

別にトコフェロール標準品約 0.05 g を精密に量り，クロロ

ホルム 80 mL を加えて溶かし，更にクロロホルムを加えて

正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，ク

ロロホルムを加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 2 mL ずつを正確に量り，それぞれ

に用時製した塩化第二鉄の無水エタノール溶液（1 → 500）

1 mL 及び α，α′―ジピリジルの無水エタノール溶液（1 →
200）1 mL を順次正確に加え，更に無水エタノールを加え

て正確に 25 mL とする．それぞれの液につき，塩化第二鉄

の無水エタノール溶液（1 → 500）を加えてから正確に 10

分間放置する．別にクロロホルム 2 mL を正確に量り，以

下試料溶液と同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 520 nm における吸光

度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ダナゾールカプセル
Danazol Capsules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ダナゾール（C22H27NO2：337.46）を含む．

製 法 本品は「ダナゾール」をとり，カプセル剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示量に従い

「ダナゾール」約 0.2 g に対応する量をとり，エタノール

50 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液の溶媒を

減圧で留去する．残留物 0.1 g にエタノール 5 mL を加え

て溶かした液 1 mL にエタノールを加えて 20 mL とする．

この液 2 mL をとり，エタノールで 100 mL とした液につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 284 ～ 287 nm に吸収の極大を示し，230 ～

236 nm に吸収の極小を示す．

（２）（１）で得た残留物及びダナゾール標準品をデシケー

ター（減圧，五酸化リン，60 °C）で 4 時間乾燥し，赤外吸

収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとダナゾール標準品のスペクトルを比較す

るとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

ダナゾール（C22H27NO2）約 0.05 g に対応する量を精密に量

り，エタノール 60 mL を加えて 3 分間振り混ぜた後，エ

タノールを加えて正確に 100 mL とし，ろ過する．初めの

ろ液 20 mL を除き，次のろ液 2 mL を正確に量り，エタ

ノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別に

ダナゾール標準品をデシケーター（減圧，五酸化リン，60

°C）で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，エタ

ノールに溶かし，正確に 100 mL とする．この液 2 mL を

正確に量り，エタノールを加えて正確に 50 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，波長 285 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

チアミンジスルフィド注射液
Thiamine Disulfide Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

120 % に対応するチアミンジスルフィド（C24H34N8O4S2：

562.71）を含む．

製 法 本品は「チアミンジスルフィド」をとり，注射剤の製

法により製する．

性 状 本品は無色～微黄色の澄明の液である．

pH：3.0 ～ 5.0
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チアミンジスルフィド（C24H34N8O4S2）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したチアミンジスルフィド標準品

の量（mg）

×
QT

QS

チオクト酸アミド（C8H15NOS2）の量（mg）

＝ チオクト酸アミド標準品の量（mg）×
AT
AS

確認試験

（１） 本品の表示量に従い「チアミンジスルフィド」約

0.01 g に対応する容量をとり，0.02 mol/L 塩酸試液を加え

て 100 mL とする．この液 5 mL をとり，希水酸化ナトリ

ウム試液を加えて微アルカリ性とした後，L―塩酸システイン

溶液（1 → 1000）5 mL を加え，37 °C で 30 分間加温す

る．冷後，水酸化ナトリウム試液 2.5 mL，フェリシアン化

カリウム試液 0.5 mL 及びイソブタノール 5 mL を加えて

2 分間激しく振り混ぜた後，紫外線（主波長 365 nm）を照

射するとき，イソブタノール層は青紫色の蛍光を発する．こ

の蛍光は酸性にすると消え，アルカリ性に戻すと再び現れる．

（２） 本品の表示量に従い「チアミンジスルフィド」約

0.01 g に対応する容量をとり，酢酸鉛試液 2 mL 及び水酸

化ナトリウム溶液（1 → 10）2 mL を加え，加温するとき，

液は暗赤色～黒褐色に変わる．

定 量 法 本品のチアミンジスルフィド（C24H34N8O4S2）約

0.03 g に対応する容量を正確に量り，リン酸一水素ナトリ

ウム・リン酸二水素ナトリウム試液 0.3 mL を加え，内標

準溶液 10 mL を正確に加えた後，水を加えて 50 mL とし，

試料溶液とする．別にチアミンジスルフィド標準品（別に

「チアミンジスルフィド」と同様の方法で水分を測定してお

く）約 0.03 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 5 mL

を加えて溶かし，希水酸化ナトリウム試液 4 mL 及びリン

酸一水素ナトリウム・リン酸二水素ナトリウム試液 0.3 mL

を加え，内標準溶液 10 mL を正確に加えた後，水を加えて

50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 8

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行い，内標準物質に対するチアミンジスルフィドのピーク面

積の比 QT 及び QS 求める．

内標準溶液 フタル酸ジメチルのメタノール溶液（9 →

2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：1―ペンタンスルホン酸ナトリウム溶液（19 →

8500）1700 mL にメタノール 500 mL を加える．

流量：チアミンジスルフィドの保持時間が 10 ～ 14 分に

なるように調整する．

カラムの選定：ベンジルアルコール 0.05 g を正確に量り，

標準溶液 10 mL を加えた液 8�L につき，上記の条
件で操作するとき，ベンジルアルコール，チアミンジス

ルフィド，内標準物質の順に溶出し，その分離度が 4

以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密封容器．

チオクト酸アミド顆粒
Thioctic Acid Amide Granules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

チオクト酸アミド（C8H15NOS2：205.34）を含む．

製 法 本品は「チオクト酸アミド」をとり，顆粒剤の製法に

より製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「チオクト酸アミ

ド」0.05 g に対応する量をとり，メタノール 100 mL を加

え，時々振り混ぜながら 2 分間加温し，冷後，遠心分離し，

この上澄液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペク

トルを測定するとき，波長 331 ～ 335 nm に吸収の極大を

示す．

定 量 法 本品 10 g 以上をとり，粉末とする．チオクト酸

アミド（C8H15NOS2）約 0.015 g に対応する量を精密に量り，

エタノール 30 mL を加え，時々振り混ぜながら 5 分間加

温し，冷後，エタノールを加えて正確に 50 mL とする．こ

の液を 10 分間遠心分離した後，上澄液を試料溶液とする．

別にチオクト酸アミド標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，

その約 0.015 g を精密に量り，エタノールに溶かして正確

に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に

つき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 332

nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

チオクト酸アミド散
Thioctic Acid Amide Powder

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

チオクト酸アミド（C8H15NOS2：205.34）を含む．

製 法 本品は「チオクト酸アミド」をとり，散剤の製法によ

り製する．

確認試験 本品の表示量に従い「チオクト酸アミド」0.05 g

に対応する量をとり，メタノール 100 mL を加え，時々振

り混ぜながら 2 分間加温し，冷後，遠心分離し，この上澄

液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測

定するとき，波長 331 ～ 335 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本 品 の 表 示 量 に 従 い チ オ ク ト 酸 ア ミ ド

（C8H15NOS2）約 0.015 g に対応する量を精密に量り，エタ

ノール 30 mL を加え，時々振り混ぜながら 5 分間加温し，

冷後，エタノールを加えて正確に 50 mL とする．この液を

10 分間遠心分離した後，上澄液を試料溶液とする．別にチ

オクト酸アミド標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約

0.015 g を精密に量り，エタノールに溶かして正確に 50

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 332 nm お

ける吸光度 AT 及び AS を測定する．

チオクト酸アミド顆粒660



チオクト酸アミド（C8H15NOS2）の量（mg）

＝ チオクト酸アミド標準品の量（mg）×
AT
AS

テガフール（C8H9FN2O3）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したテガフール標準品の量（mg）×
AT
AS

テガフール（C8H9FN2O3）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したテガフール標準品の量（mg）×
AT
AS

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

テガフールカプセル
Tegafur Capsules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

テガフール（C8H9FN2O3：200.17）を含む．

製 法 本品はテガフール（日局）をとり，カプセル剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，粉末とする．表示量に従い

テガフール（日局）約 0.2 g に対応する量をとり，クロロ

ホルム 200 mL を加えて激しく振り混ぜた後，ろ過する．

ろ液を水浴上で窒素を送風しながら蒸発乾固する．残留物

0.01 g をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 0.5 mL

及び水 20 mL の混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法に

より得た検液はフッ化物の定性反応（２）を呈する．

（２）（１）で得た残留物 0.1 g を無水炭酸ナトリウム 0.2 g

と共に徐々に加熱し，強熱するとき，発生するガスは潤した

赤色リトマス紙を青変する．

（３） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 268 ～ 272

nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

テガフール（C8H9FN2O3）約 0.2 g に対応する量を精密に量

り，あらかじめ 0.1 mol/L 塩酸試液 20 mL を入れた分液

漏斗に加えて振り混ぜた後，クロロホルム 60 mL で 3 回

抽出する．各抽出液は漏斗上に無水硫酸ナトリウム約 8 g

を層積した脱脂綿を通して 200 mL のメスフラスコに順次

ろ過し，クロロホルムを加えて 200 mL とする．この液 10

mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，更にこの液 10 mL を正確に量り，メタノールを加えて

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にテガフール標

準品（別途「テガフール」と同様の方法で乾燥減量を測定し

ておく）約 0.2 g を精密に量り，あらかじめ 0.1 mol/L 塩

酸試液 20 mL を加えた分液漏斗に加えて溶かし，以下試料

溶液の調製と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 270 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

テガフール細粒
Tegafur Fine Granules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

テガフール（C8H9FN2O3：200.17）を含む．

製 法 本品はテガフール（日局）をとり，散剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従いテガフール（日局）約 0.2 g に

対応する量をとり，以下「テガフールカプセル」の確認試験

（１）を準用する．

（２）「テガフールカプセル」の確認試験（２）を準用する．

（３）「テガフールカプセル」の確認試験（３）を準用する．

定 量 法 本品 20 g をとり，粉末とし，テガフール

（C8H9FN2O3）約 0.2 g に対応する量を精密に量り，以下

「テガフールカプセル」の定量法を準用する．

貯 法 容 器 気密容器．

テガフール注射液
Tegafur Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 95 ～

105 % に対応するテガフール（C8H9FN2O3：200.17）を含む．

製 法 本品はテガフール（日局）をとり，注射剤の製法によ

り製する．

性 状 本品は無色澄明の液である．

確認試験

（１） 本品の表示量に従いテガフール（日局）0.4 g に対応

する容量をとり、1 mol/L 塩酸数滴を加えて酸性とした後，

50 mL のクロロホルムで 2 回抽出する．クロロホルム抽出

液を合わせ，減圧下常温でクロロホルムを留去した後，残留

物 0.2 g をとり，無水炭酸ナトリウム 1 g を加えてよく混

合し，注意して加熱分解した後，残留物に熱湯 10 mL を加

えてよく振り混ぜる．冷後，氷酢酸 2 mL を加えて酸性と

し，必要ならばろ過する．この液 2 mL をとり，アリザリ

ンレッド S・ジルコニル液 3 mL に加えるとき液の色は紅

色より黄色に変わる．

（２）（１）で得た残留物 0.1 g を無水炭酸ナトリウム 0.2

g と共に徐々に加熱し，強熱するとき，発生するガスは潤

した赤色リトマス紙を青変する．

（３） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 268 ～ 272

nm に吸収の極大を示す．

pH 9.5 ～ 10.5

定 量 法 本品のテガフール（C8H9FN2O3）約 0.04 g に対応

する容量を正確に量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液

を加え，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量

り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加え，正確に 250

mL とし，試料溶液とする．別にテガフール標準品を 105

°C で 4 時間乾燥し，その約 0.04 g を精密に量り，以下試

料溶液の調製と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

波長 270 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．
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テガフール（C8H9FN2O3）の量（mg）

＝ テガフール標準品の量（mg）×
AT
AS

デキサメタゾン（C22H29FO5）の量（mg）

＝ デキサメタゾン標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
40

デキサメタゾン（C22H29FO5）の量（mg）

＝ デキサメタゾン標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
40

貯 法

保存条件 冷暗所に保存する．

容 器 密封容器．

デキサメタゾンエリキシル
Dexamethasone Elixir

デキサメサゾンエリキシル

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

デキサメタゾン（C22H29FO5：392.46）を含む．

製 法 本品はデキサメタゾン（日局）をとり，エリキシル剤

の製法により製する．

確認試験 本品の表示量に従いデキサメタゾン（日局）1 mg

に対応する容量をとり，分液漏斗に入れ，水 25 mL を加え

た後，クロロホルム 25 mL ずつで 4 回抽出し，クロロホ

ルム抽出液は，あらかじめクロロホルムで潤した脱脂綿を用

いてろ過する．ろ液を水浴上で加温してクロロホルムを留去

し，残留物をアセトン 1 mL に溶かし，試料溶液とする．

別にデキサメタゾン標準品 5 mg をアセトン 5 mL に溶か

し，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラ

フ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 5�L ずつ
を薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて

調製した薄層板にスポットする．次にジクロルメタン/メタ

ノール混液（45：4）を展開溶媒として約 15 cm 展開した

後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を

照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの

Rf 値は等しい．

アルコール数 0.38 ～ 0.57（第 1 法）．

定 量 法 本品の表示量に従いデキサメタゾン（C22H29FO5）

約 0.5 mg に対応する容量を正確に量り，内標準溶液 2

mL を正確に加えた後，水/メタノール混液（1：1）を加え

て 10 mL とし，試料溶液とする．別にデキサメタゾン標準

品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.020 g を精密に量

り，水/メタノール混液（1：1）に溶かし，正確に 200 mL

とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 2 mL を

正確に加えた後，水/メタノール混液（1：1）を加えて 10

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するデキサメタゾンのピーク面

積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの水/メタノール

混液（1：1）溶液（1 → 8000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（2：1）

流量：デキサメタゾンの保持時間が約 6 分になるように

調整する．

カラムの選定：パラオキシ安息香酸メチル 2 mg 及びパ

ラオキシ安息香酸エチル 4 mg を水/メタノール混液

（1：1）100 mL に溶かす．この液 10�L につき，上
記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸メチル，

パラオキシ安息香酸エチルの順に溶出し，その分離度が

5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

デキサメタゾン錠
Dexamethasone Tablets

デキサメサゾン錠

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

デキサメタゾン（C22H29FO5：392.46）を含む．

製 法 本品はデキサメタゾン（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いデキサメタゾン（日

局）0.01 g に対応する量をとり，クロロホルム 20 mL を

加えて 30 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 10 mL を水

浴上で加温してクロロホルムを留去し，残留物をアセトン 5

mL に溶かし，試料溶液とする．別にデキサメタゾン標準品

5 mg をアセトン 5 mL に溶かし，標準溶液とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シ
リカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポット

する．次にジクロルメタン/メタノール混液（45：4）を展開

溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これ

に紫外線（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液及び

標準溶液から得たスポットの Rf 値は等しい．

含量均一性試験 本品 1 個をとり，水/メタノール混液（1：

1）15 mL を加えて，30 分間よく振り混ぜる．次に内標準

溶液 5 mL を正確に加え，更に水/メタノール混液（1：1）

を加えて正確に 25 mL とし，遠心分離する．上澄液をメン

ブランフィルター（孔径 0.45�m 以下）を用いてろ過し，
ろ液を試料溶液とする．別にデキサメタゾン標準品を 105

°C で 3 時間乾燥し，その約 0.020 g を精密に量り，水/メ

タノール混液（1：1）に溶かし，正確に 200 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加

えた後，水/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 25 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20 �L につ
き，定量法の操作条件を準用して液体クロマトグラフ法によ

り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するデキサメタ

ゾンのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの水/メタノール

混液（1：1）溶液（1 → 20000）

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉
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デキサメタゾン（C22H29FO5）の量（mg）

＝ デキサメタゾン標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
40

デキストラン硫酸ナトリウム イオウ 18 の量（mg）

＝ デキストラン硫酸ナトリウム イオウ 18 標準品

の量（mg）

×
AB － AT
AB － AS

× 5

末とする．デキサメタゾン（C22H29FO5）約 0.5 mg に対応

する量を精密に量り，水/メタノール混液（1：1）15 mL を

加え，30 分間振り混ぜる．次に内標準溶液 5 mL を正確に

加えた後，水/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 25

mL とし，遠心分離する．上澄液をメンブランフィルター

（孔径 0.45�m 以下）を用いてろ過し，ろ液を試料溶液と
する．別にデキサメタゾン標準品を 105 °C で 3 時間乾燥

し，その約 0.020 g を精密に量り，水/メタノール混液

（1：1）に溶かし，正確に 200 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，水/メ

タノール混液（1：1）を加えて正確に 25 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピ

ーク面積に対するデキサメタゾンのピーク面積の比 QT 及

び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの水/メタノール

混液（1：1）溶液（1 → 20000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（2：1）

流量：デキサメタゾンの保持時間が約 6 分になるように

調整する．

カラムの選定：パラオキシ安息香酸メチル 2 mg 及びパ

ラオキシ安息香酸エチル 4 mg を水/メタノール混液

（1：1）100 mL に溶かす．この液 10�L につき，上
記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸メチル，

パラオキシ安息香酸エチルの順に溶出し，その分離度が

5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

デキストラン硫酸ナトリウム腸溶錠
Dextran Sulfate Sodium Enteric―coated Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

デキストラン硫酸ナトリウム イオウ 18 を含む．

製 法 本品はデキストラン硫酸ナトリウム イオウ 18（日

局）をとり，錠剤の製法により腸溶錠を製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いデキストラン硫酸ナト

リウム イオウ 18（日局）0.75 g に対応する量をとり，水

25 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 0.05

mL をトルイジンブルー溶液（1 → 100000）10 mL に滴加

するとき，液の色は青色から赤紫色に変わる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いデキストラン硫酸ナト

リウム イオウ 18（日局）0.015 g に対応する量をとり，

水 25 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1

mL にアントロン試液 2 mL を加えるとき，液は青緑色を

呈し，徐々に暗青緑色に変わる．更に薄めた硫酸（1 → 2）

1 mL 又は氷酢酸 1 mL を加えても液の色は変化しない．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．デキストラン硫酸ナトリウム イオウ 18（日

局）約 0.3 g に対応する量を精密に量り，水 70 mL を加

えて 15 分間振り混ぜた後，水を加えて正確に 100 mL と

する．この液 2 mL を正確に量り，薄めた塩酸（1 →

200）を加えて正確に 50 mL とし，ろ過する．ろ液 5 mL

を正確に量り，pH 6.0 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に

100 mL とし，試料溶液とする．別にデキストラン硫酸ナト

リウム イオウ 18 標準品約 0.06 g を精密に量り，水を加

えて溶かし，正確に 20 mL とする．この液 2 mL を正確

に量り，薄めた塩酸（1 → 200）を加えて正確に 50 mL と

する．更にこの液 5 mL を正確に量り，pH 6.0 のリン酸塩

緩衝液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液，標準溶液及び pH 6.0 のリン酸塩緩衝液 5 mL ず

つをシリコン加工（注）した試験管に正確に量り，これにトルイ

ジンブルー溶液（1 → 100000）20 mL を正確に加えてよく

振り混ぜた後，直ちにこれらの液につき，水を対照とし，紫

外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 635 nm にお

ける吸光度 AT，AS 及び AB を測定する．

（注）シリコン加工

試験管をジメチルポリシロキサン（内服用）（薬添規）の

トルエン溶液（1 → 10）に完全に浸した後，直ちに試験管

を取り出し倒立させ一夜風乾する．これを 150 °C の乾燥器

で約 2 時間加熱する．

貯 法 容 器 気密容器．

トラニラストカプセル
Tranilast Capsules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

トラニラスト（C18H17NO5：327.33）を含む．

製 法 本品は「トラニラスト」をとり，カプセル剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，表示量に従い「トラニラス

ト」0.1 g に対応する量をとり，エーテル 180 mL を加え

てよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾固する．

残留物 0.03 g を炭酸カリウム溶液（1 → 150）3 mL に溶

かし，過マンガン酸カリウム試液 2 滴を加えるとき，試液

の赤紫色は直ちに消える．

（２）（１）で得た残留物のメタノール溶液（1 → 200000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 334 ～ 336 nm に吸収の極大を示し，波長

264 ～ 266 nm に吸収の極小を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

トラニラスト（C18H17NO5）約 0.4 g に対応する量を精密に
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0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 32.734 mg C18H17NO5

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL

＝ 32.733 mg C18H17NO5

トラニラスト（C18H17NO5）の量（mg）

＝ トラニラスト標準品の量（mg）×
AT
AS

量り，ジメチルホルムアミド 20 mL を加えて振り混ぜた後，

ろ過する．残留物をジメチルホルムアミド 10 mL ずつで 2

回洗い，ろ過する．ろ液を合わせ，水 40 mL を加え，0.1

mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：フェノー

ルフタレイン試液 3 滴）．ただし，滴定の終点は液の淡赤色

が 30 秒間持続するときとする．同様の方法で空試験を行い，

補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

トラニラスト細粒
Tranilast Fine Granules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

トラニラスト（C18H17NO5：327.33）を含む．

製 法 本品は「トラニラスト」をとり，散剤の製法により製

する．

確認試験

（１） 表示量に従い「トラニラスト」0.1 g に対応する量を

とり，エーテル 180 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過

し，ろ液を水浴上で蒸発乾固する．残留物 0.03 g に炭酸カ

リウム溶液（1 → 150）3 mL を加えて溶かし，過マンガン

酸カリウム試液 2 滴を加えるとき，試液の赤紫色は直ちに

消える．

（２）（１）で得た残留物のメタノール溶液（1 → 200000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 334 ～ 336 nm に吸収の極大を示し，波長

264 ～ 266 nm に吸収の極小を示す．

定 量 法 本品を粉末とし，トラニラスト（C18H17NO5）約 0.4

g に対応する量を精密に量り，ジメチルホルムアミド 20

mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．残留物をジメチルホ

ルムアミド 10 mL ずつで 2 回洗い，ろ過する．ろ液を合

わせ，水 40 mL を加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で

滴定する（指示薬：フェノールフタレイン試液 3 滴）．ただ

し，滴定の終点は液の淡赤色が 30 秒間持続するときとする．

同様の方法で空試験を行い，補正する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

トラニラストドライシロップ
Tranilast Dry Syrup

本品は用時溶解して用いるシロップ剤で，定量するとき，

表示量の 95 ～ 105 % に対応するトラニラスト

（C18H17NO5：327.33）を含む．

製 法 本品は「トラニラスト」をとり，シロップ剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「トラニラスト」0.1

g に対応する量をとり，エーテル 180 mL を加えてよく振

り混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾固する．残留物

0.03 g に炭酸カリウム溶液（1 → 150）3 mL を加えて溶

かし，過マンガン酸カリウム試液 2 滴を加えるとき，試液

の赤紫色は直ちに消える．

（２）（１）で得た残留物のメタノール溶液（1 → 200000）

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 334 ～ 336 nm に吸収の極大を示し，波長

264 ～ 266 nm に吸収の極小を示す．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品を粉末とし，トラニラスト（C18H17NO5）約 0.1 g に対応

する量を精密に量り，ジメチルホルムアミド 170 mL を加

えて 20 分間よく振り混ぜ，更にジメチルホルムアミドを加

えて正確に 200 mL とし，ろ過する．初めのろ液 20 mL

を除き，次のろ液 1 mL を正確に量り，ジメチルホルムア

ミドを加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別に

トラニラスト標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約

0.1 g を精密に量り，ジメチルホルムアミドを加えて溶かし，

正確に 200 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，ジメ

チルホルムアミドを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 332 nm における吸光度 AT 及

び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

トリアゾラム錠
Triazolam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 92 ～ 108 % に対応する

トリアゾラム（C17H12Cl2N4：343.20）を含む．

製 法 本品は「トリアゾラム」をとり，錠剤の製法により製

する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「トリアゾラム」1

mg に対応する量をとり，アセトニトリル 5 mL を加えて

よく混ぜた後，遠心分離する．上澄液 1 mL をとり，減圧

下でアセトニトリルを留去し，残留物を無水エタノール 25

mL に溶かす．この液につき，紫外可視吸光度測定法により

吸収スペクトルを測定するとき，波長 220 ～ 224 nm に吸

収の極大を示す．

（２）（１）で得た上澄液を試料溶液とする．別にトリアゾ

ラム標準品 5 mg をとり，アセトニトリル 25 mL を加え

て溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマ

トグラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 25

�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）
を用いて調製した薄層板にスポットする．次にアセトン/メ

タノール/酢酸エチル混液（5：3：2）を展開溶媒として約

トラニラスト細粒664



トリアゾラム（C17H12Cl2N4）の量（mg）

＝ トリアゾラム標準品の量（mg）×
QT

QS
×
2
V

トリアゾラム（C17H12Cl2N4）の量（mg）

＝ トリアゾラム標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
20

トリアムテレン（C12H11N7）の量（mg）

＝ トリアムテレン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

12 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主

波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から

得たスポットの Rf 値は等しい．

含量均一性試験 本品 1 個をとり，移動相 2 mL を加え，内

標準溶液 1 mL を正確に加えて崩壊させ，よく混ぜた後，

遠心分離する．必要ならば上澄液をろ過し，ろ液を試料溶液

とする．別にトリアゾラム標準品を 105 °C で 4 時間乾燥

し，その約 0.025 g を精密に量り，1 mL 中にトリアゾラ

ムを表示量の半分量含む液となるように移動相を加えて溶か

し，正確に V mL とする．この液 2 mL を正確に量り，

更に内標準溶液 1 mL を正確に加え，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液 10�L につき，定量法の操作条件を準
用し，液体クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及

び標準溶液の内標準物質のピーク面積に対するトリアゾラム

のピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 ジアゼパム（日局）の移動相溶液（1 →

10000）

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．トリアゾラム（C17H12Cl2N4）約 1.25 mg に対応

する量を精密に量り，移動相 20 mL を正確に加えてよく混

ぜた後，遠心分離する．必要ならば上澄液をろ過する．この

液 2 mL を正確に量り，更に内標準溶液 1 mL を正確に加

え，試料溶液とする．別にトリアゾラム標準品を 105 °C で

4 時間乾燥し，その約 0.025 g を精密に量り，移動相を加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確

に量り，移動相を加えて正確に 20 mL とする．この液 2

mL を正確に量り，更に内標準溶液 1 mL を正確に加え，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対するトリアゾラムのピーク面積の比 QT

及び QS を求める．

内標準溶液 ジアゼパム（日局）の移動相溶液（1 →

10000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に約 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（7：3）

流量：トリアゾラムの保持時間が約 7 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，トリアゾラム，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

トリアムテレン錠
Triamteren Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

トリアムテレン（C12H11N7：253.26）を含む．

製 法 本品はトリアムテレン（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いトリアムテレン（日

局）0.03 g に対応する量をとり，水 30 mL を加えて加熱

し，冷後，ろ過するとき，ろ液は紫色の蛍光を発する．この

液 2 mL に塩酸 0.5 mL を加えるとき，液の蛍光は消える．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．トリアムテレン（C12H11N7）約 0.090 g に対応す

る量を精密に量り，ギ酸 50 mL を加え，よく振り混ぜた後，

水を加えて正確に 100 mL とし，ろ過する．ろ液 1 mL を

正確に量り，水を加えて正確に 200 mL とし，試料溶液と

する．別にトリアムテレン標準品を 105 °C で 4 時間乾燥

し，その約 0.045 g を精密に量り，ギ酸 25 mL を加えて

溶かし，水を加えて正確に 50 mL とする．この液 1 mL

を正確に量り，水を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 357 nm におけ

るそれぞれの吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

トリクロルメチアジド錠
Trichlormethiazide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

トリクロルメチアジド（C8H8Cl3N3O4S2：380.66）を含む．

製 法 本品はトリクロルメチアジド（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いトリクロルメチアジ

ド（日局）0.1 g に対応する量をとり，アセトン 25 mL を

加えてよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液につき，次の試験を

行う．

（１） ろ液 5 mL をとり，水 5 mL 及び n―ブチルアミン

1 mL を加え，硫酸銅試液 2 ～ 3 滴を加えてよく振り混ぜ

る．これにクロロホルム 5 mL を加えて振り混ぜ，放置す

るとき，クロロホルム層は緑色を呈する．

（２） ろ液 5 mL をとり，水浴上でアセトンを蒸発し，残

留物に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加えて溶かし，直火

で 2 分間加熱する．冷後，希硝酸 3 mL 及び硝酸銀試液 1

滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

（３） ろ液 3 mL をとり，水浴上でアセトンを蒸発し，残

留物に水酸化ナトリウム試液を加えて溶かし，100 mL とす

る．この液 10 mL をとり，水を加えて 100 mL とした液

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 268 ～ 272 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，め

のう製乳鉢を用いて粉末とする．トリクロルメチアジド
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トリクロルメチアジド（C8H8Cl3N3O4S2）の量（mg）

＝ トリクロルメチアジド標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
40

トリベノシド（C29H34O6）の量（mg）

＝ トリベノシド標準品の量（mg）×
QT

QS

（C8H8Cl3N3O4S2）約 2 mg に対応する量を精密に量り，アセ

トニトリル/薄めたリン酸（1 → 50）混液（4：1）45 mL

及び内標準溶液 5 mL を正確に加え，15 分間激しく振り混

ぜる．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．なお，

試料溶液は次のように調製してもよい．本品 20 個をとり，

アセトニトリル/薄めたリン酸（1 → 50）混液（4：1）500

mL を正確に加え，錠剤が完全に崩壊するまでよく振り混ぜ

る．この液を遠心分離した後，トリクロルメチアジド

（C8H8Cl3N3O4S2）約 2 mg に対応する容量の上澄液を正確に

量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，更にアセトニトリ

ル/薄めたリン酸（1 → 50）混液（4：1）を加えて 50 mL

とし，試料溶液とする．別にトリクロルメチアジド標準品を

105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.08 g を精密に量り，ア

セトニトリル/薄めたリン酸（1 → 50）混液（4：1）を加え

て溶かし，正確に 200 mL とする．この液 5 mL を正確に

量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，アセトニトリル/薄

めたリン酸（1 → 50）混液（4：1）を加えて 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液それぞれ 10�L に
つき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するトリクロルメチアジドのピ

ーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 m―ニトロフェノールのアセトニトリル/薄めた

リン酸（1 → 50）混液（4：1）溶液（1 → 2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：268 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用フェニルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：薄めたリン酸（1 → 1000）/アセトニトリル混液

（3：1）

流量：トリクロルメチアジドの保持時間が約 8 分になる

ように調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，トリクロルメチアジドの順に

溶出し，その分離度が 2.0 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

トリベノシドカプセル
Tribenoside Capsules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

トリベノシド（C29H34O6：478.58）を含む．

製 法 本品は「トリベノシド」をとり，カプセル剤の製法に

より製する．

確認試験 本品の内容物につき，赤外吸収スペクトル測定法の

液膜法により測定するとき，波数 3440 cm－1，1500 cm－1，

1452 cm－1，1205 cm－1，735 cm－1 及び 695 cm－1 付近に吸

収を認める．

崩壊試験 試験を行うとき，これに適合する．ただし，試験時

間は 30 分間とする．

定 量 法 本品 20 個をとり，カプセルを切り開いてメタノー

ル 100 mL を加え，よく振り混ぜた後，上澄液を傾斜して

とる．残留物につき，メタノール 40 mL ずつで同様に 2

回操作し，すべての上澄液を合わせ，メタノールを加えて正

確に 200 mL とする．この液よりトリベノシド約 0.2 g に

対応する容量を正確に量り，内標準溶液 10 mL を正確に加

えた後，メタノールを加えて 50 mL とし，試料溶液とする．

別にトリベノシド標準品約 0.2 g を精密に量り，内標準溶

液 10 mL を正確に加えた後，メタノールを加えて 50 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につ
き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．試

料溶液の内標準物質のピーク面積に対するトリベノシドのピ

ーク面積（β体のピーク面積と α 体のピーク面積の和）の

比 QT 及び標準溶液の内標準物質のピーク面積に対するト

リベノシドのピーク面積（β体のピーク面積と α 体のピー

ク面積の和）の比 QS を求める．

内標準溶液 酢酸デオキシコルチコステロン 0.03 g をメタ

ノールに溶かし，100 mL とする．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：258 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/pH 6.8 の 0.02 mol/L リン酸緩

衝液混液（3：2）

流量：トリベノシドの 2 つのピークのうち，保持時間の

小さい方のピーク（β体）の保持時間が約 13 分になる

ように調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき上記の条件で操作
するとき，内標準物質，トリベノシド（β体及び α
体）の順に溶出し，内標準物質とβ体の分離度が 4 以

上及びβ体と α 体の分離度が 2.5 以上のものを用い

る．

貯 法 容 器 気密容器．

ナプロキセン錠
Naproxen Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ナプロキセン（C14H14O3：230.26）を含む．

製 法 本品はナプロキセン（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いナプロキセン（日局）

0.01 g に対応する量をとり，クロロホルム 10 mL を加え

て振り混ぜ，ろ過する．ろ液 5 mL を磁製るつぼにとり，

クロロホルムを蒸発させ，残留物に塩化チオニル 10 滴を加

え，水浴上で蒸発乾固する．残留物に塩酸ヒドロキシルアミ

ンの無水エタノール飽和溶液 10 滴を加えた後，水酸化ナト

リウムの無水エタノール飽和溶液を加えてアルカリ性とし，

トリベノシドカプセル666



ナリジクス酸（C12H12N2O3）の量（mg）

＝ ナリジクス酸標準品の量（mg）×
AT
AS

水浴上で蒸発乾固する．残留物に 0.5 mol/L 塩酸試液を加

えて酸性とし，塩化第二鉄溶液（1 → 100）3 滴及び無水エ

タノール 10 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いナプロキセン（日局）

0.01 g に対応する量をとり，無水エタノール 50 mL を加

えて振り混ぜた後，無水エタノールを加えて 100 mL とし，

ろ過する．ろ液 10 mL に無水エタノールを加えて 50 mL

とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 261 ～ 264 nm，270 ～

273 nm，316 ～ 319 nm 及び 330 ～ 333 nm に吸収の極

大を示す．

純度試験 類縁物質 本操作は光を避け，遮光した容器を用い

て行う．本品を粉末とし，表示量に従いナプロキセン（日

局）0.10 g に対応する量をとり，無水エタノール/クロロホ

ルム混液（1：1）10 mL を正確に加えて振り混ぜた後，ろ

過し，ろ液を試料溶液とする．別にナプロキセン標準品 2.0

mg をとり，無水エタノール/クロロホルム混液（1：1）に

溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．これらの

液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカ
ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．

次にヘキサン/ジクロルメタン/テトラヒドロフラン/氷酢酸

混液（50：30：17：3）を展開溶媒として約 12 cm 展開し

た後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）

を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及び原点のス

ポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

くない．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ナプロキセン（C14H14O3）約 0.5 g に対応する量

を精密に量り，無水エタノール 40 mL を加えて振り混ぜた

後，ろ過する．ろ紙及びろ紙上の残留物を無水エタノール

20 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，更に水 20 mL を

加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液で滴定する（指示薬：

ブロムチモールブルー試液 4 滴）．ただし，滴定の終点は液

の黄色が緑色を経て青色に変わるときとする．同様の方法で

空試験を行い，補正する．

0.1 mol/L 水酸化ナトリウム液 1 mL ＝ 23.026 mg C14H14O3

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ナリジクス酸カプセル
Nalidixic Acid Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ナリジクス酸（C12H12N2O3：232.24）を含む．

製 法 本品はナリジクス酸（日局）をとり，カプセル剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 定量法と同様に操作して得た試料溶液につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

256 ～ 260 nm 及び 333 ～ 337 nm に吸収の極大を示す．

また，それぞれの吸収極大の波長における吸光度を A1 及び

A2 とするとき，A2/A1 は 0.42 ～ 0.47 である．

（２） 本品の内容物を取り出し，粉末とし，試料とする．表

示量に従い「ナリジクス酸」0.25 g に対応する量をとり，

水 50 mL 及びクロロホルム 100 mL を加えてよく振り混

ぜた後，クロロホルム層を分取し，水浴上で蒸発乾固する．

この残留物 0.02 g をとり，水 2.0 mL 及び硫酸 1.0 mL

を加えて溶かした後，バニリン 0.02 g を加え，穏やかに 2

分間煮沸するとき，液の色は黄色からだいだい赤色に変わる．

これを冷却しながら，激しく振り混ぜた後，30 分間放置す

るとき，だいだい黄色の沈殿を生じる．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．

ナリジクス酸（C12H12N2O3）約 0.05 g に対応する量を精密

に量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液 60 mL を加え，

30 分間振り混ぜた後，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を

加えて正確に 100 mL とし，遠心分離する．この上澄液 1

mL を正確に量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加

えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にナリジク

ス酸標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g を

精密に量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて溶

かし，正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，335 nm 付近の吸収極

大の波長における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

ナリジクス酸錠
Nalidixic Acid Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ナリジクス酸（C12H12N2O3：232.24）を含む．

製 法 本品はナリジクス酸（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いナリジクス酸（日局）

0.02 g に対応する量をとり，クロロホルム 5 mL を加え振

り混ぜた後，ろ過する．ろ液を水浴上で蒸発乾固し，バニリ

ン 0.02 g，水 2 mL 及び硫酸 1 mL を加えて溶かし，穏

やかに 2 分間煮沸するとき，液の色は黄色からだいだい赤

色に変わる．これを冷却しながら激しく振りぜた後 30 分間

放置するとき，だいだい黄色の沈殿を生じる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いナリジクス酸（日局）

0.1 g に対応する量をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液 70 mL を加え，10 分間振り混ぜた後，0.01 mol/L 水

酸化ナトリウム試液を加えて 100 mL とし，ろ過する．こ

の液 1 mL をとり，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加

えて 200 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 256 ～ 260 nm 及

び 333 ～ 337 nm に吸収の極大を示し，それぞれの極大の

波長における吸光度を A1 及び A2 とするとき，A2/A1 は

0.42 ～ 0.47 である．
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ナリジクス酸（C12H12N2O3）の量（mg）

＝ ナリジクス酸標準品の量（mg）×
AT
AS

ナリジクス酸（C12H12N2O3）の量（mg）

＝ ナリジクス酸標準品の量（mg）×
AT
AS
× 5

定 量 法 本品 20 個をとり，その質量を精密に量り，粉末と

する．ナリジクス酸（C12H12N2O3）約 0.05 g に対応する量

を精密に量り，水酸化ナトリウム試液 70 mL を加えて 10

分間振り混ぜた後，水酸化ナトリウム試液を加えて正確に

100 mL とし，ろ過する．この液 10 mL を正確に量り，水

を加えて正確に 500 mL とし，試料溶液とする．別にナリ

ジクス酸標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g

を精密に量り，水酸化ナトリウム試液を加えて溶かし，正確

に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，水を加

えて正確に 500 mL とし，標準溶液とする．これらの液及

び標準溶液につき，水酸化ナトリウム試液 5 mL に水を加

えて 500 mL とした液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

により試験を行う。試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれ

の液の波長 334 nm における吸光度 AT 及び AS を測定す

る．

貯 法 容 器 気密容器．

ナリジクス酸シロップ
Nalidixic Acid Syrup

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ナリジクス酸（C12H12N2O3：232.24）を含む．

製 法 本品はナリジクス酸（日局）をとり，シロップ剤の製

法により製する．

確認試験 定量法で得た試料溶液 10 mL をとり，0.01 mol/L

水酸化ナトリウム試液を加えて 20 mL とする．この液につ

き，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定する

とき，波長 256 ～ 260 nm 及び 333 ～ 337 nm に吸収の

極大を示す．また，それぞれの吸収極大の波長における吸光

度を A1 及び A2 とするとき，A2/A1 は 0.41 ～ 0.49 であ

る．

定 量 法 本品をよく振り混ぜた後，その 5 mL をピペット

を用いて正確に量り，250 mL のメスフラスコに入れ，ピペ

ットは水酸化ナトリウム試液で数回洗い込み，更に水酸化ナ

トリウム試液を加えて溶かし，250 mL とする．この液 2

mL を正確に量り，水を加えて正確に 200 mL とし，試料

溶液とする．別にナリジクス酸標準品を 105 °C で 3 時間

乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，水酸化ナトリウム試

液を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 4 mL

を正確に量り，水を加えて正確に 200 mL とし，標準溶液

とする．これらの液につき，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム

試液を対照とし，紫外可視吸光度測定法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長 334 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ニコチン酸トコフェロール硬カプセル
Tocopherol Nicotinate Hard Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ニコチン酸 dl ―α ―トコフェロール（C35H53NO3：535.80）を

含む．

製 法 本品はニコチン酸トコフェロール（日局）をとり，カ

プセル剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示量に従いニ

コチン酸トコフェロール（日局）0.2 g に対応する量をとり，

無水エタノール 5 mL を加えて 5 分間振り混ぜた後，ろ過

する．ろ液 3 mL に硝酸 1 mL を加え，75 °C で 15 分間

加熱するとき，液はだいだい色～赤色を呈する．

（２） 本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示量に従いニ

コチン酸トコフェロール（日局）0.1 g に対応する量をとり，

無水エタノール 70 mL を加えて 5 分間振り混ぜた後，無

水エタノールを加えて 100 mL とする．この液をろ過し，

ろ液 2 mL に無水エタノールを加えて 50 mL とした液に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 262 ～ 266 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，内容物を完全に取り出し，

その質量を精密に量り，粉末とする．ニコチン酸 dl ―α ―ト

コフェロール（C35H53NO3）約 0.1 g に対応する量を精密に

量り，無水エタノール 70 mL を加え，5 分間振り混ぜた後，

無水エタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液を

ろ過し，初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 30 mL を正

確に量り，アスコルビン酸カリウム試液 10 mL 及び水酸化

カリウム 1 g を加え，空冷管を付け，15 分間煮沸する．

冷後，水 30 mL を加え，石油エーテル 30 mL ずつで 3

回抽出し，全抽出液を合わせ，水 10 mL ずつで 3 回洗い，

更にフェノールフタレイン試液で呈色しなくなるまで水 10

mL ずつで洗う．石油エーテル層を分取し，これに無水硫酸

ナトリウム 1 g を加えて脱水した後，脱脂綿でろ過し，石

油エーテル層をとり，硫酸ナトリウムは石油エーテルで洗い，

石油エーテル層及び洗液を合わせ，石油エーテルを加えて正

確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，窒素気

流中で石油エーテルを揮散し，残留物を無水エタノール 5

mL に溶かし，塩化第二鉄の無水エタノール溶液（1 →

500）1 mL 及び α，α′―ジピリジルの無水エタノール溶液
（1 → 200）1 mL を加え，2 分間放置した後，リン酸の無

水エタノール溶液（1 → 80）1 mL を加え，更に無水エタ

ノールを加えて正確に 25 mL とし，試料溶液とする．別に

酢酸トコフェロール標準品約 0.03 g を精密に量り，無水エ

タノール 30 mL に溶かし，試料溶液の調製「アスコルビン

酸カリウム試液 10 mL 及び水酸化カリウム 1 g を加え，

空冷管を付け，15 分間煮沸する．」以下と同様の操作を行い，

標準溶液とする．また，別に無水エタノール 5 mL をとり，

試料溶液の調製の「塩化第二鉄の無水エタノール溶液（1 →

500）1 mL 及び…」以下と同様の操作を行い，空試験液を

調製する．試料溶液，標準溶液及び空試験液につき，それぞ

れ無水エタノールを対照とし，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 520 nm における吸光度 AT，AS 及び AO

を測定する．
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ニコチン酸 dl ―α ―トコフェロール（C35H53NO3）の量（mg）

＝ 酢酸トコフェロール標準品の量（mg）

×
AT － AO
AS － AO

×
10
3
× 1.1334

ニコチン酸 dl ―α ―トコフェロール（C35H53NO3）の量（mg）

＝ 酢酸トコフェロール標準品の量（mg）

×
AT － AO
AS － AO

× 5 × 1.1334

ニフェジピン（C17H18N2O6）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したニフェジピン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 2

貯 法 容 器 気密容器．

ニコチン酸トコフェロール軟カプセル
Tocopherol Nicotinate Soft Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ニコチン酸 dl ―α ―トコフェロール（C35H53NO3：535.80）を

含む．

製 法 本品はニコチン酸トコフェロール（日局）をとり，カ

プセル剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，表示量に従いニコチン酸ト

コフェロール（日局）0.2 g に対応する量をとり，無水エタ

ノール 5 mL を加えて 5 分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ

液 3 mL に硝酸 1 mL を加え，75 °C で 15 分間加熱する

とき，液はだいだい色～赤色を呈する．

（２） 本品の内容物を取り出し，表示量に従いニコチン酸ト

コフェロール（日局）0.1 g に対応する量をとり，無水エタ

ノール 70 mL を加えて 5 分間振り混ぜた後，無水エタノ

ールを加えて 100 mL とする．この液をろ過し，ろ液 2

mL に無水エタノールを加えて 50 mL とした液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 262 ～ 266 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，カプ

セルを切り開き，内容物を取り出す．カプセルは少量のヘキ

サンで洗い，室温に放置してヘキサンを除いた後，質量を精

密に量り，前後の質量差から平均内容質量を求める．内容物

を混和し，ニコチン酸 dl ―α ―トコフェロール（C35H53NO3）

約 0.15 g に対応する量を精密に量り，無水エタノール

を加えて振り混ぜて溶かし，無水エタノールを加えて正確

に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，無水エタ

ノール 20 mL，アスコルビン酸カリウム試液 10 mL 及び

水酸化カリウム 1 g を加え，空冷管を付け，15 分間煮沸

する．冷後，水 30 mL を加え，石油エーテル 30 mL ずつ

で 3 回抽出し，全抽出液を合わせ，水 10 mL ずつで 3 回

洗い，更にフェノールフタレイン試液で呈色しなくなるまで

水 10 mL ずつで洗う．石油エーテル層を分取し，これに無

水硫酸ナトリウム 1 g を加えて脱水した後，脱脂綿でろ過

し，石油エーテル層をとり，硫酸ナトリウムは石油エーテル

で洗い，石油エーテル層及び洗液を合わせ，石油エーテルを

加えて正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，

窒素気流中で石油エーテルを揮散し，残留物を無水エタノー

ル 5 mL に溶かし，塩化第二鉄の無水エタノール溶液（1

→ 500）1 mL 及び α，α′―ジピリジルの無水エタノール溶
液（1 → 200）1 mL を加え，2 分間放置した後，リン酸の

無水エタノール溶液（1 → 80）1 mL を加え，更に無水エ

タノールを加えて正確に 25 mL とし，試料溶液とする．別

に酢酸トコフェロール標準品約 0.03 g を精密に量り，無水

エタノール 30 mL に溶かし，試料溶液の調製「アスコルビ

ン酸カリウム試液 10 mL 及び水酸化カリウム 1 g を加え，

空冷管を付け，15 分間煮沸する．」以下と同様の操作を行い，

標準溶液とする．また，別に無水エタノール 5 mL をとり，

試料溶液の調製の「塩化第二鉄の無水エタノール溶液（1 →

500）1 mL 及び…」以下と同様の操作を行い，空試験液を

調製する．試料溶液，標準溶液及び空試験液につき，それぞ

れ無水エタノールを対照とし，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 520 nm における吸光度 AT，AS 及び AO

を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

ニフェジピンカプセル
Nifedipine Capsules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

ニフェジピン（C17H18N2O6：346.33）を含む．

製 法 本品はニフェジピン（日局）をとり，カプセル剤の製

法により製する．

確認試験 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品の表示量に従い，ニフェジピン（日局）0.04 g に対応す

る量のカプセル数をとり，カプセルを切り開き，内容物を取

り出し，酢酸エチル 20 mL に溶かす．この液を水 20 mL

で洗った後，酢酸エチル層を試料溶液とする．別にニフェジ

ピン標準品 0.05 g をとり，酢酸エチル 25 mL に溶かし，

標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法

により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 50�L ずつを，
薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板に

スポットする．次に，シクロヘキサン/酢酸エチル混液（3：

2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧する

とき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットは黄赤色を呈

し，それらの Rf 値は等しい．

定 量 法 本操作は直射日光を避け，遮光した容器を用いて行

う．本品のニフェジピン（C17H18N2O6）約 0.1 g に対応する

量のカプセル数をとり，カプセルを切り開き，内容物を注意

して取り出し，カプセルに付着した内容物もメタノール少量

で洗い込み，メタノールを加え正確に 200 mL とし，試料

溶液とする．別にニフェジピン標準品（別途 105 °C で 2

時間乾燥し，その減量を測定しておく）約 0.05 g を精密に

量り，メタノールを加えて溶かし，正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，ニフェジ

ピンのピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル

ニフェジピンカプセル 669



ニフェジピン（C17H18N2O6）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したニフェジピン標準品の量（mg）×
AT
AS

バルプロ酸ナトリウム（C8H15NaO2）の量（mg）

＝ バルプロ酸ナトリウム標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール・0.01 mol/L リン酸一水素ナトリウ

ム試液（1：1）にリン酸を加えて pH 6.1 にする．

流量：ニフェジピンの保持時間が約 10 分になるように調

整する．

カラムの選定：薄層クロマトグラフ用 2，6―ジメチル―4―

（2―ニトロソフェニル）―3，5―ピリジンジカルボン酸ジメ

チルエステルのメタノール溶液（1 → 2000）1 mL を

量り，ニフェジピンのメタノール溶液（1 → 2000）1

mL を加え，メタノールを加えて 10 mL とする．この

液 10�L につき，上記の条件で操作するとき，2，6―ジ
メチル―4―（2―ニトロソフェニル）―3，5―ピリジンジカルボ

ン酸ジメチルエステル，ニフェジピンの順に溶出し，そ

の分離度が 1.4 以上のものを用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき試験を 10 回

繰り返すとき，ニフェジピンのピーク面積の相対標準偏

差は，0.5 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ニフェジピン錠
Nifedipine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ニフェジピン（C17H18N2O6：346.33）を含む．

製 法 本品はニフェジピン（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 定量法で得た試料溶液 20 mL をとり，メタノールを

加えて 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 233 ～ 237

nm に吸収の極大を示し，335 ～ 356 nm に極大を有する

幅広い吸収を示す．

（２） 本操作は直射日光を避け，遮光した容器を用いて行う．

本品を粉末とし，表示量に従いニフェジピン（日局）0.05 g

に対応する量をとり，エタノール 10 mL を加えて振り混ぜ

た後，ろ過し，試料溶液とする．別にニフェジピン標準品

0.05 g をエタノール 10 mL に溶かし，標準溶液とする．

これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．

試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを薄層クロマトグラフ用
シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢

酸エチル/四塩化炭素/強アンモニア水混液（80：60：1）を

展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．

これにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶

液及び標準溶液から得たスポットは，黄赤色を呈し，それら

の Rf 値は等しい．

定 量 法 本操作は直射日光を避け，遮光した容器を用いて行

う．本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末と

する．ニフェジピン（C17H18N2O6）約 0.05 g に対応する量

を精密に量り，メタノール 50 mL を加えて 15 分間よく振

り混ぜ，更にメタノールを加えて正確に 100 mL とし，遠

心分離する．上澄液 5 mL を正確に量り，メタノールを加

えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にニフェジ

ピン標準品（別途 105 °C で 2 時間乾燥し，その減量を測

定しておく）約 0.05 g を精密に量り，メタノールに溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，メタ

ノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試

験を行い，波長 350 nm における吸光度 AT 及び AS を測

定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

バルプロ酸ナトリウム錠
Sodium Valproate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

バルプロ酸ナトリウム（C8H15NaO2：166.19）を含む．

製 法 本品はバルプロ酸ナトリウム（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いバルプロ酸ナトリウム

（日局）0.1 g に対応する量をとり，無水エタノール 20 mL

を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液 1 mL

に過塩素酸ヒドロキシルアミン・無水エタノール試液 4 mL

及び N，N′―ジシクロヘキシルカルボジイミド・無水エタノ

ール試液 1 mL を加え，よく振り混ぜた後，微温湯中に 20

分間放置する．冷後，過塩素酸第二鉄・無水エタノール試液

1 mL を加えて振り混ぜるとき，液は紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いバルプロ酸ナトリウム

（日局）0.5 g に対応する量をとり，水 10 mL を加えてよ

く振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液 5 mL に硝酸コバ

ルト溶液（1 → 20）1 mL を加え，水浴上で加温するとき，

紫色の沈殿を生じる．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．バルプロ酸ナトリウム（C8H15NaO2）約 0.1 g に

対応する量を精密に量り，水約 80 mL を加えてよく振り混

ぜた後，水を加えて正確に 100 mL とし，遠心分離する．

上澄液 20 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に

加え，よく振り混ぜ，試料溶液とする．別にバルプロ酸ナト

リウム標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g

を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 50 mL とする．

この液 20 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に

加え，よく振り混ぜ，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するバルプロ酸ナ

トリウムのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液（1 →

50000）

ニフェジピン錠670



バルプロ酸ナトリウム（C8H15NaO2）の量（mg）

＝ バルプロ酸ナトリウム標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.0 の 0.01 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニ

トリル混液（3：2）

流量：バルプロ酸ナトリウムの保持時間が約 7 分になる

ように調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，バルプロ酸ナトリウムの順に

溶出し，その分離度が 7 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

バルプロ酸ナトリウムシロップ
Sodium Valproate Syrup

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

バルプロ酸ナトリウム（C8H15NaO2：166.19）を含む．

製 法 本品はバルプロ酸ナトリウム（日局）をとり，シロッ

プ剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従いバルプロ酸ナトリウム（日局）

0.1 g に対応する容量をとり，無水エタノール 20 mL を加

えてよく振り混ぜる．この液 1 mL に過塩素酸ヒドロキシ

ルアミン・無水エタノール試液 4 mL 及び N，N′―ジシク

ロヘキシルカルボジイミド・無水エタノール試液 1 mL を

加え，以下「バルプロ酸ナトリウム錠」の確認試験（１）を

準用する．

（２） 本品の表示量に従いバルプロ酸ナトリウム（日局）

0.5 g に対応する容量をとり，水 10 mL を加えてよく振り

混ぜる．この液 5 mL に硝酸コバルト溶液（1 → 20）1

mL を加え，水浴上で加温するとき，紫色の沈殿を生じる．

定 量 法 本品の表示量に従いバルプロ酸ナトリウム

（C8H15NaO2）約 0.1 g に対応する容量を精密に量り，

水約 80 mL を加えてよく振り混ぜた後，水を加えて正確に

100 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，内標準溶液

5 mL を正確に加え，よく振り混ぜ，試料溶液とする．別に

バルプロ酸ナトリウム標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，

その約 0.05 g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に

50 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，内標準溶液

5 mL を正確に加え，よく振り混ぜ，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマト
グラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るバルプロ酸ナトリウムのピーク面積の比 QT 及び QS を

求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液（1 →

50000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.0 の 0.01 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニ

トリル混液（3：2）

流量：バルプロ酸ナトリウムの保持時間が約 7 分になる

ように調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，バルプロ酸ナトリウムの順に

溶出し，その分離度が 7 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

ハロペリドール錠
Haloperidol Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ハロペリドール（C21H23ClFNO2：375.86）を含む．

製 法 本品はハロペリドール（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い，ハロペリドール（日

局）5 mg に対応する量をとり，薄めた塩酸（1 → 1000）

10 mL を加えて水浴上で振り混ぜながら 5 分間加温し，冷

後，ろ過又は遠心分離し，ろ液又は上澄液にライネッケ塩試

液 1 mL を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い，ハロペリドール（日

局）6 mg に対応する量をとり，イソプロパノール 70 mL

を加え水浴上で振り混ぜながら沸騰するまで加熱する．冷後，

イソプロパノールを加えて 100 mL とした後，遠心分離し，

上澄液 25 mL をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 10 mL 及びイ

ソプロパノールを加えて 100 mL とする．この液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 219 ～ 223 nm 及び 244 ～ 248 nm に吸収の極大を

示す．

含量均一性試験 本品 1 個をとり，水 1 mL を加えて崩壊さ

せた後，温メタノール 35 mL を加えて 15 分間振り混ぜ，

1 mL 中にハロペリドール（C21H23ClFNO2）約 15�g を含
む液となるようにメタノールを加えて正確に一定量とする．

この液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

244 nm 付近の吸収の極大波長における吸光度を測定すると

き，含量均一性試験に適合する．ただし，1 個中の主薬含量

が 1 mg 以下の製剤について適用する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ハロペリドール（C21H23ClFNO2）約 0.02 g に対

応する量を精密に量り，メタノール 130 mL を加え，水浴

上で振り混ぜながら沸騰するまで加熱し，更に 2 ～ 3 分間

加熱を続ける．冷後，メタノールを加えて正確に 200 mL

とし，遠心分離する．上澄液 8 mL を正確に量り，塩酸 1

滴及びメタノールを加えて正確に 50 mL とし，試料溶液と

する．この液につき，塩酸滴加後，30 分以内に紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，244 nm 付近の吸収極大の波

長における吸光度 A を測定する．

ハロペリドール錠 671



ハロペリドール（C21H23ClFNO2）の量（mg）

＝
A
340

× 12500

ハロペリドール（C21H23ClFNO2）の量（mg）

＝ ハロペリドール標準品の量（mg）×
AT
AS

ピペミド酸（C14H17N5O3）の量（mg）

＝ 乾燥したピペミド酸三水和物標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 5

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

ハロペリドール注射液
Haloperidol Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 93 ～

107 % に対応するハロペリドール（C21H23ClFNO2：375.86）

を含む．

製 法 本品はハロペリドール（日局）をとり，注射剤の製法

により製する．

性 状 本品は無色～ごくうすい黄色澄明の液である．

確認試験 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 219 ～ 223

nm 及び 244 ～ 248 nm に吸収の極大を示す．

pH 3.8 ～ 4.2

定 量 法 本品のハロペリドール（C21H23ClFNO2）約 0.025 g

に対応する容量を正確に量り，水酸化ナトリウム試液 2 mL

を加え，クロロホルム 20 mL ずつで 4 回抽出する．全抽

出液を合わせ，水 5 mL で洗い，洗液はクロロホルム 5

mL ずつで 2 回抽出し，先の抽出液に合わせ，クロロホル

ムを留去する．残留物をイソプロパノールに溶かし，正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L

塩酸試液 10 mL 及びイソプロパノールを加えて正確に 100

mL とし，試料溶液とする．別にハロペリドール標準品をデ

シケーター（減圧，五酸化リン，60 °C）で 3 時間乾燥し，

その約 0.025 g を精密に量り，イソプロパノールに溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，0.1

mol/L 塩酸試液 10 mL 及びイソプロパノールを加えて正

確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

245 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密封容器．

ピペミド酸錠
Pipemidic Acid Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ピペミド酸（C14H17N5O3：303.32）を含む．

製 法 本品はピペミド酸三水和物（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品 を 粉 末 と し，表 示 量 に 従 い ピ ペ ミ ド 酸

（C14H17N5O3）0.1 g に対応する量をとり，水酸化ナトリウム

試液 20 mLを加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄

液をとり，還流冷却器を付けて水浴中で 1 時間加熱する．

冷後，この液 2 mL をとり，フェノールフタレイン試液 1 滴

を加え，希酢酸を用いて中和し，更に希酢酸 1 mL を加え

た後，p―ベンゾキノンのメタノール溶液（1 → 1000）4 mL

を加え，穏やかに煮沸するとき，液はだいだい赤色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 270 ～ 274

nm 及び 331 ～ 335 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ピペミド酸（C14H17N5O3）約 0.15 g に対応する

量を精密に量り，希水酸化ナトリウム試液 50 mL を加えて

よく振り混ぜた後，水を加えて正確に 100 mL とし，遠心

分離する．上澄液 1 mL を正確に量り，水を加えて正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，水を加えて

正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別にピペミド酸三水

和物標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.03 g を

精密に量り，希水酸化ナトリウム試液 10 mL に溶かし，水

を加えて正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量

り，水を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試

験を行い，波長 272 nm における吸光度 AT 及び AS を測

定する．

貯 法 容 器 気密容器．

ピリジノールカルバメート錠
Pyridinol Carbamate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

ピリジノールカルバメート（C11H15N3O4：253.25）を含む．

製 法 本品は「ピリジノールカルバメート」をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「ピリジノールカル

バメート」0.5 g に対応する量をとり，クロロホルム 20

mL を加え，5 分間よく振り混ぜてろ過する．残留物はクロ

ロホルム 10 mL で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水浴上で

加温してクロロホルムを留去し，残留物を試料とし，以下の

試験を行う．

（１） 試料 0.3 g にエタノール 10 mL を加えて溶かし，

ピクリン酸飽和エタノール溶液 10 mL を加え，水浴上で 5

分間加温した後，冷却する．生じた沈殿をろ取し，エタノー

ルから再結晶し，105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点

は 148 ～ 153 °C（分解）である．

（２） 試料の水溶液（1 → 50000）につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 261 ～

265 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ピリジノールカルバメート（C11H15N3O4）約 0.1

g に対応する量を精密に量り，メタノール 60 mL を加え，

よく振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，遠心分離する．上澄液 5 mL を正確に量り，内標準溶
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ピリジノールカルバメート（C11H15N3O4）の量（mg）

＝ ピリジノールカルバメート標準品の量（mg）

×
QT

QS
× 2

ピロキシカム（C15H13N3O4S）の量（mg）

＝ ピロキシカム標準品の量（mg）×
HT

HS
×
1
5

液 5 mL を正確に加えた後，メタノールを加えて 20 mL

とし，試料溶液とする．別にピリジノールカルバメート標準

品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量

り，メタノールに溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，

メタノールを加えて 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグ
ラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する

ピリジノールカルバメートのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 カフェインのメタノール溶液（1 → 2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：263 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m の液体クロマトマトグラフ用オクタデシルシ
リル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 7.2 のリン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液

（17：3）

流量：ピリジノールカルバメートの保持時間が約 10 分に

なるように調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ピリジノールカルバメートの

順に溶出し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

ピロキシカムカプセル
Piroxicam Capsules

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

ピロキシカム（C15H13N3O4S：331.35）を含む．

製 法 本品は「ピロキシカム」をとり，カプセル剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を取り出し，必要があれば粉末とする．

本品の表示量に従い「ピロキシカム」5 mg に対応する量を

とり，メタノール 5 mL を加えて激しく振り混ぜた後，遠

心分離する．この上澄液に塩化第二鉄試液 1 滴を加えると

き，液は赤褐色を呈する．

（２）（１）の上澄液を試験管にとり，水浴上で乾固した後，

水酸化ナトリウム 0.5 g を加え，加熱して融解する．冷後，

塩酸 1 mL を加えるとき，発生するガスは潤した酢酸鉛紙

を黒変する．

（３） 本品の内容物を取り出し，必要があれば粉末とする．

本品の表示量に従い「ピロキシカム」0.01 g に対応する量

をとり，塩酸メタノール試液 100 mL を加えて激しく振り

混ぜた後，遠心分離する．この上澄液 5 mL に塩酸メタノ

ール試液を加えて 100 mL とした液につき，紫外可視吸光

度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 241

～ 245 nm 及び 332 ～ 336 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，カプセルを切り開き，内容

物を注意して取り出し，その質量を精密に量り，よく混和し，

必要があれば粉末とする．本品の表示量に従い，ピロキシカ

ム（C15H13N3O4S）約 0.01 g に対応する量を精密に量り，塩

酸メタノール試液 70 mL を加えて 30 分間振り混ぜた後，

塩酸メタノール試液を加えて正確に 100 mL とし，遠心分

離する．上澄液 25 mL を正確に量り，塩酸メタノール試液

を加えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別にピロキ

シカム標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g

を精密に量り，塩酸メタノール試液に溶かし，正確に 100

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，塩酸メタノール

試液を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 25�L ずつを正確にとり，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液のピロキ

シカムのピーク高さ HT 及び HS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：クエン酸 8.44 g を水 400 mL に溶かし，リン

酸一水素ナトリウム 14.30 g を水 200 mL に溶かした

液を加えて pH を 3.0 に調整し，水を加えて 1000 mL

とする．この液 550 mL にメタノール 450 mL を加え

る．

流量：ピロキシカムの保持時間が約 9 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 25�L につき，上記の条件で操
作するとき，ピロキシカムのピークについて理論段数

N が 1500 段以上，シンメトリー係数が 2 以下のもの

を用いる．

試験の再現性：上記の条件で標準溶液につき，試験を 5

回繰り返すとき，ピロキシカムのピーク高さの相対標準

偏差は 1.0 % 以下である．

貯 法 容 器 気密容器．

ピンドロール錠
Pindolol Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ピンドロール（C14H20N2O2：248.32）を含む．

製 法 本品はピンドロール（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いピンドロール（日局）

5 mg に対応する量をとり，メタノール 25 mL を加えて 5

分間よく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液 1 mL に塩

酸 1―（4―ピリジル）ピリジニウムクロリド溶液（1 →

1000）1 mL 及び水酸化ナトリウム試液 1 mL を加えた後，

塩酸 1 mL を加えるとき，液は青色～青紫色を呈し，次に
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本品 1 錠中のピンドロール（C14H20N2O2）の量（mg）

＝ ピンドロール標準品の量（mg）×
AT
AS
×

V
500

ピンドロール（C14H20N2O2）の量（mg）

＝ ピンドロール標準品の量（mg）×
QT

QS
×

V′
V

ビンポセチン（C22H26N2O2）の量（mg）

＝ ビンポセチン標準品の量（mg）×
QT

QS

赤紫色に変わる．

（２）（１）で得た上澄液 1 mL を量り，メタノールを加え

て 10 mL とした液につき，紫外可視吸光度測定法により吸

収スペクトルを測定するとき，波長 263 ～ 266 nm 及び

286 ～ 289 nm に吸収の極大を示し，276 ～ 279 nm に吸

収の肩を示し，283 ～ 286 nm に吸収の極小を示す．

含量均一性試験 本品 1 錠をとり，酒石酸溶液（1 → 100）

40 mL を加え 30 分間よく振り混ぜた後，1 mL 中にピン

ドロール（C14H20N2O2）約 16.7�g を含む液となるように酒
石酸溶液（1 → 100）を加えて正確に VmL とし，遠心分

離し，上澄液を試料溶液とする．別にピンドロール標準品約

8.3 mg を精密に量り，酒石酸溶液（1 → 100）に溶かし，

正確に 250 mL とする．この液 50 mL を正確に量り，酒

石酸溶液（1 → 100）を加えて正確に 100 mL とし標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測

定法により試験を行い，波長 265 nm における吸光度 AT

及び AS を測定するとき，含量均一性試験に適合する．ただ

し，1 個中の主薬含量が 1 mg 以下の製剤について適用す

る．

定 量 法 本品 20 錠をとり，内標準溶液 100 mL を正確に

加え，1 時間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を得る．こ

の液の一定量 VmL を正確に量り，1 mL 中にピンドロー

ル（C14H20N2O2）約 0.2 mg を含む液となるように内標準溶

液を加えて正確に V′mL とし，試料溶液とする．別にピン

ドロール標準品約 0.02 g を精密に量り，内標準溶液に溶か

し，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液の 20�L につき，次の条件で，液体クロマトグラ
フ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するピ

ンドロールのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 クロラムフェニコール（日局）の薄めたメタノ

ール（11 → 20）溶液（3 → 20000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：265 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m のオクタデシルシリル化シリカゲルを充てん
する．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/水/トリエチルアミン混液（110：

90：1）

流量：ピンドロールの保持時間が約 6 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液の 20�L につき，上記の条件で
操作するとき，内標準物質，ピンドロールの順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ビンポセチン錠
Vinpocetine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

ビンポセチン（C22H26N2O2：350.45）を含む．

製 法 本品は「ビンポセチン」をとり，錠剤の製法により製

する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「ビンポセチン」0.02

g に対応する量をとり，クロロホルム 10 mL を加えて激

しく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液に窒素を送風しながら蒸

発乾固し，残留物を 0.1 mol/L 塩酸試液 2 mL に溶かし，

ドラーゲンドルフ試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，だいだい色

の沈殿を生じる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「ビンポセチン」5

mg に対応する量をとり，メタノール 100 mL を加えて激

しく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 10 mL をとり，メタノ

ール 40 mL を加えた液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 227 ～ 231 nm，

272 ～ 276 nm 及び 312 ～ 316 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ビンポセチン（C22H26N2O2）約 0.05 g に対応す

る量を精密に量り，水 20 mL を加え，よく振り混ぜる．次

に内標準溶液 10 mL を正確に加え，更にメタノール 70

mL を加えて 10 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上

澄液を試料溶液とする．別にビンポセチン標準品を 105 °C

で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，水 20 mL

及びメタノール 70 mL を加えて溶かし，内標準溶液 10

mL を正確に加え，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行い，内標準物質のピーク面積に対するビンポセチンの

ピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 安息香酸プロピルのメタノール溶液（1 →

75）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 30 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル 60 mL に酢酸アンモニウム溶液

（1 → 650）40 mL を加える．

流量：ビンポセチンの保持時間が約 13 分になるように調

整する．

カラムの選定：「ビンポセチン」及びアポビンカミン約 2

mg ずつを量り，メタノール 5 mL に溶かす．この液

10�L につき，上記の条件で操作するとき，アポビン
カミン，ビンポセチンの順に溶出し，その分離度が 2.0

以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．
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フェンブフェン（C16H14O3）の量（mg）

＝ フェンブフェン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 100

フマル酸クレマスチン（C21H26ClNO・C4H4O4）の量（mg）

＝ フマル酸クレマスチン標準品の量（mg）×
QT

QS
×

1
13.4

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

フェンブフェン錠
Fenbufen Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

フェンブフェン（C16H14O3：254.28）を含む．

製 法 本品はフェンブフェン（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いフェンブフェン（日

局）0.20 g に対応する量をとり，エタノール 60 mL を加

えてよく振り混ぜ，エタノールを加えて 100 mL とした後，

ろ過する．ろ液 5 mL にエタノールを加えて 100 mL とす

る．この液 5 mL にエタノールを加えて 100 mL とした液

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 279 ～ 283 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いフェンブフェン（日

局）0.10 g に対応する量をとり，アセトン 10 mL を加え，

ガラス棒を用いて混和した後，石油エーテル 100 mL 中に

ろ過する．生じた沈殿をろ取し，石油エーテル 25 mL で洗

った後，風乾する．得られた結晶及びフェンブフェン標準品

を 105 °C で 3 時間乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

フェンブフェン標準品のスペクトルを比較するとき，両者の

スペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める．

定 量 法 本品のフェンブフェン（C16H14O3）約 2 g に対応

する個数をとり，ジメチルホルムアミド/水混液（9：1）を

加え，20 分間激しく振り混ぜた後，ジメチルホルムアミド/

水混液（9：1）を加えて正確に 100 mL とする．この液の

一部をとり，遠心分離した後，上澄液 5 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液 2 mL

を正確に量り，内標準溶液 10 mL を正確に加え，メタノー

ルを加えて 50 mL とし，試料溶液とする．別にフェンブフ

ェン標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.02 g を

精密に量り，ジメチルホルムアミド/水混液（9：1）1 mL

を正確に加えた後，メタノールを加えて溶かし，正確に 20

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，内標準溶液 10

mL を正確に加え，メタノールを加えて 50 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するフェンブフェンのピーク面積の比 QT

及び QS を求める．

内標準溶液 インドメタシン（日局）のメタノール溶液（1

→ 1250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：285 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール/氷酢酸混液（500：500：1）

流量：フェンブフェンの保持時間が約 12 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，フェンブフェン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 7.3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

フマル酸クレマスチン錠
Clemastine Fumarate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

フマル酸クレマスチン（C21H26ClNO・C4H4O4：459.96）を含

む．

製 法 本品はフマル酸クレマスチン（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いフマル酸クレマスチン

（日局）1 mg に対応する量をとり，水 50 mL を加えて 10

分間激しく振り混ぜた後，毎分 3000 回転で 5 分間遠心分

離する．上澄液 5 mL に p―ジメチルアミノベンズアルデ

ヒド試液 5 mL を加え，水浴上で 10 分間加温するとき，

液は赤紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いフマル酸クレマスチン

（日局）4 mg に対応する量をとり，メタノール/クロロホル

ム混液（1：1）20 mL を加えて 10 分間振り混ぜた後，毎

分 3000 回転で 5 分間遠心分離し，上澄液を試料溶液とす

る．別にフマル酸クレマスチン標準品 0.020 g をメタノー

ル/クロロホルム混液（1：1）100 mL に溶かし，標準溶液

とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試

験を行う．試料溶液及び標準溶液 20�L ずつを薄層クロマ
トグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にトルエン/エタノール/強アンモニア水混液（84：

15：1）を展開溶媒として約 15 cm 展開した後，薄層板を

風乾する．これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液及び 10 g/dL

過酸化水素水を噴霧するとき，試料溶液及び標準溶液から得

たスポットは黄赤色を呈し，それらの Rf 値は等しい．

含量均一性試験 本品 1 個をとり，定量法の内標準溶液 10

mL を正確に加え，超音波を用いて粒子を小さく分散させる．

次に毎分 4000 回転で 10 分間遠心分離し，上澄液を試料溶

液とする．別にフマル酸クレマスチン標準品約 0.013 g を

精密に量り，内標準溶液に溶かし，正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20�L につき，定
量法と同様の操作条件で試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するクレマスチンのピーク面積の比 QT 及び QS を

求めるとき，含量均一性試験に適合する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．フマル酸クレマスチン（C21H26ClNO・C4H4O4）約

0.013 g に対応する量を精密に量り，内標準溶液 100 mL

を正確に加えて 30 分間激しく振り混ぜた後，毎分 4000 回

転で 10 分間遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にフ
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フマル酸クレマスチン（C21H26ClNO・C4H4O4）の量（mg）

＝ フマル酸クレマスチン標準品の量（mg）×
QT

QS

フマル酸ケトチフェン（C19H19NOS・C4H4O4）の量 （mg）

＝ フマル酸ケトチフェン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
50

フマル酸ケトチフェン（C19H19NOS・C4H4O4）の量 （mg）

＝ フマル酸ケトチフェン標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
50

マル酸クレマスチン標準品約 0.013 g を精密に量り，内標

準溶液に溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するクレマスチンのピーク面積の比 QT 及び QS を求め

る．

内標準溶液 フタル酸ジシクロヘキシル 0.045 g をとり，

メタノール/水混液（1：1）に溶かし，1000 mL とする．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 13 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：メタノール/薄めた pH 7.0 のリン酸塩緩衝液（1

→ 3）混液（17：3）

流量：クレマスチンの保持時間が約 6 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，クレマスチンの順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

フマル酸ケトチフェンカプセル
Ketotifen Fumarate Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

フマル酸ケトチフェン（C19H19NOS・C4H4O4：425.50）を含

む．

製 法 本品は「フマル酸ケトチフェン」をとり，カプセル剤

の製法により製する．

確認試験 本品の内容物を取り出し，表示量に従い「フマル酸

ケトチフェン」7 mg に対応する量をとり，水 5 mL を加

えて 5 分間振り混ぜ，ブロムフェノールブルー試液 1 mL

を加えて振り混ぜ，更にクロロホルム 5 mL を加えて振り

混ぜるとき，クロロホルム層は赤紫色を呈する．

含量均一性試験 本品 1 個の内容物を注意して取り出し，水/

メタノール混液（1：1）20 mL を正確に加えて 15 分間振

り混ぜた後，遠心分離する．上澄液 4 mL を正確に量り，

水/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 20 mL とし，

試料溶液とする．別にフマル酸ケトチフェン標準品約 0.07

g を精密に量り，水/メタノール混液（1：1）に溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 2 mL を正確に量り，水/メ

タノール混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，波長 298 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，内容物を注意して集め，質

量を精密に量り，注意して均一に混和する．フマル酸ケトチ

フェン（C19H19NOS・C4H4O4）1.4 mg に対応する量を精密

に量り，内標準溶液 10 mL を正確に加え，15 分間振り混

ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にフマル

酸ケトチフェン標準品約 0.07 g を精密に量り，内標準溶液

に溶かし，正確に 50 mL とする．この液 5 mL を正確に

量り，内標準溶液を加えて 50 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液 4�L につき，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するケトチフェンのピーク面積の比 QT 及び QS を求め

る．

内標準溶液 塩酸ノスカピン（日局）の 2 % 酒石酸溶液/

メタノール混液（1：1）溶液（7 → 10000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：298 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクチルシリル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水/トリエチルアミン混液

（2750：2250：1）

流量：ケトチフェンの保持時間が約 9 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 4�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ケトチフェンの順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

プラノプロフェンカプセル
Pranoprofen Capsules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

プラノプロフェン（C15H13NO3：255.27）を含む．

製 法 本品はプラノプロフェン（日局）をとり，カプセル剤

の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を注意して取り出し，粉末とし，表示量

に従いプラノプロフェン（日局）3 mg に対応する量をとり，

メタノール 5 mL を加えてよく振り混ぜ，ろ過する．ろ液

を減圧で留去した後，残留物に塩化チオニル 2 滴を加え，

水浴中で加熱して蒸発乾固し，残留物に塩酸ヒドロキシルア

ミンの飽和エタノール溶液 2 滴及び希水酸化カリウム・エ

タノール試液 2 滴を加え，水浴中で 3 分間加熱する．冷後，

0.5 mol/L 塩酸試液を加えて酸性とし，塩化第二鉄試液 1

滴を加えるとき，液は赤褐色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 244 ～ 247

nm，270 ～ 273 nm，278 ～ 281 nm 及 び 306 ～ 309

nm に吸収の極大を示す．

純度試験 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品の内容物を注意して取り出し，粉末とし，試料とする．試

フマル酸ケトチフェンカプセル676



プラノプロフェン（C15H13NO3）の表示量に

対する溶出率（%）

＝ プラノプロフェン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 1.2

プラノプロフェン（C15H13NO3）の量（mg）

＝ プラノプロフェン標準品の量（mg）×
∆AT
∆AS

α ―メチル―5―オキソ―5 H ―［1］ベンゾピラノ［2，3―b］

ピリジン―7―酢酸の量（%）＝
M

W × C
×

A
249

× 50

料のプラノプロフェン 0.100 g に対応する量を量り，メタ

ノール 5 mL を正確に加え振り混ぜた後，遠心分離し試料

溶液とする．別に，プラノプロフェン標準品 0.100 g を正

確に量り，メタノール 5 mL を正確に加え標準原液とする．

この液 1 mL を正確に量り，メタノールを加えて正確に

200 mL とし標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

薄層クロマトグラフ法により試験を行う．薄層クロマトグラ

フ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に試

料溶液及び標準溶液各 5�L ずつをスポットし，風乾する．
次にアセトン/クロロホルム/メタノール/1 % 酒石酸溶液混

液（42：40：3：2）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

認めないかあるいは認めても標準溶液から得たスポットより

濃くない（0.5 % 以下）．

溶出試験 本品は，溶出試験法により試験を行うとき，これに

適合する．本品 1 個をとり，試験液に崩壊試験法の試験液

の第 1 液（以下第 1 液という）900 mL を用い，溶出試験

法第 2 法により（ただし，シンカーを用いる）毎分 100 回

転で試験を行う．溶出試験開始 10 分後，溶出液 20 mL を

とり，孔径 0.8�m 以下のメンブランフィルターでろ過す
る．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 5 mL を正確に

量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 20 mL とし試料

溶液とする．別にプラノプロフェン標準品を，105 °C で 4

時間乾燥し，その約 0.075 g を精密に量り，第 1 液に溶か

し，正確に 1000 mL とする．この液 5 mL を正確に量り

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定

法により試験を行い，波長 307 nm における吸光度 AT 及

び AS を測定する．本品の 10 分間の溶出率が 90 % 以上

のとき適合とする．

1.2：
試料希釈率（3600）× 100
標準品希釈率（4000）× C

C：1 カプセル中のプラノプロフェン（C15H13NO3）の表示

量（mg）

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 20 個以上をとり，カプセルを開き，内容物を注意して取

り出し，その質量を精密に量り粉末とし，試料とする．プラ

ノプロフェン（C15H13NO3）約 0.05 g に対応する量を精密に

量り，100 mL の分液漏斗に入れ，0.1 mol/L 水酸化ナトリ

ウム液 50 mL を正確に加えて溶かし，n―ヘキサン 15 mL

で 3 回洗浄する．水層 30 mL を量り，50 mL の遠心沈殿

管に入れ，遠心分離する．この上澄液 2 mL を正確に量り，

0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL とし，試料溶

液とする．別にプラノプロフェン標準品を 105 °C で 4 時

間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，0.1 mol/L 水酸化

ナトリウム液に溶かし正確に 50 mL とする．この液 2 mL

を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL

とし標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可

視吸光度測定法により試験を行い，波長 307 nm を λ 2，

波長 358.4 nm を λ 1 とするとき，λ 1 ～ λ 2 間の差吸
光度 ∆AT 及び ∆AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

プラノプロフェン錠
Pranoprofen Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

プラノプロフェン（C15H13NO3：255.27）を含む．

製 法 本品はプラノプロフェン（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 244 ～ 247 nm，

270 ～ 273 nm，278 ～ 281 nm 及 び 306 ～ 309 nm に

吸収の極大を示す．

純度試験 α ―メチル―5―オキソ―5 H ―［1］ベンゾピラノ［2，3―

b］ピリジン―7―酢酸 本品 20 個以上をとり，その質量を

精密に量り，粉末とする．表示量に従いプラノプロフェン約

0.05 g に対応する量を精密に量り，メタノール 50 mL を

正確に加えて 30 分間激しく振り混ぜた後，ろ過する．初め

のろ液 10 mL を除き，次のろ液につき，メタノールを対照

として紫外可視吸光度測定法により試験を行う．波長 336

nm における吸光度 A を測定し，次の式によって計算する

とき，表示されたプラノプロフェンに対して，α ―メチル―5―

オキソ―5 H ―［1］ベンゾピラノ［2，3―b］ピリジン―7―酢酸の量

は 1 % 以下である．

W：試料量（g）

C：錠剤 1 個中の表示含量（mg）

M：錠剤 1 個の平均質量（mg）

崩壊試験 試験を行うとき，適当なコーティング剤で剤皮を施

した錠剤の試験に適合する．ただし，試験時間は 20 分間と

し，補助盤を用いない．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．プラノプロフェン（C15H13NO3）約 0.075 g に対

応する量を精密に量り，1 mol/L 塩酸試液 10 mL を加え

て振り混ぜ，メタノール 60 mL を加えて 20 分間激しく振

り混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL とし，ろ

過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 2 mL を正

確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．別にプラノプロフェン標準品をデシケ

ーター（減圧，酸化リン（�））で 4 時間乾燥し，その約
0.075 g を精密に量り，1 mol/L 塩酸試液 10 mL 及びメタ

ノールを加えて溶かし，更にメタノールを加えて正確に 100

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸

試液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験
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プラノプロフェン（C15H13NO3）の量（mg）

＝ プラノプロフェン標準品の量（mg）×
AT2 － AT1
AS2 － AS1

フルオロウラシル（C4H3FN2O2）の量（mg）

＝ フルオロウラシル標準品の量（mg）×
QT

QS

フルフェナム酸アルミニウム（C42H27AlF9N3O6）の量（mg）

＝ フルフェナム酸アルミニウム標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 2

を行い，波長 307 nm における吸光度 AT2 及び AS2 並びに

359 nm における吸光度 AT1 及び AS1 を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

フルオロウラシルドライシロップ
Fluorouracil Dry Syrup

本品は用時溶解して用いるシロップ剤で，定量するとき，

表示量の 95 ～ 105 % に対応するフルオロウラシル

（C4H3FN2O2：130.08）を含む．

製 法 本品はフルオロウラシル（日局）をとり，シロップ剤

の製法により製する．

確認試験

（１） 本品の表示量に従いフルオロウラシル（日局）0.01 g

に対応する量をとり，水 5 mL を加えて溶かし，臭素試液

0.2 mL を加えるとき，試液の色は消える．更に水酸化バリ

ウム試液 2 mL を加えるとき，紫色の沈殿を生じる．

（２） 本品の表示量に従いフルオロウラシル（日局）0.01 g

に対応する量をとり，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，

1000 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 264 ～ 267 nm

に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品の表示量に従いフルオロウラシル（C4H3FN2O2）

約 0.02 g に対応する量を精密に量り，水を加えて溶かし，

正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標

準溶液 2 mL を正確に加え，水を加えて 20 mL とし，試

料溶液とする．別にフルオロウラシル標準品を 80 °C で 4

時間，減圧で乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，水を加

えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確

に量り，内標準溶液 2 mL を正確に加え，水を加えて 20

mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L
につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するフルオロウラシルのピーク

面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 6 ―メチルウラシル溶液（1 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：265 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/メタノール混液（49：1）

流量：フルオロウラシルの保持時間が約 6 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，フルオロウラシル，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

フルフェナム酸アルミニウム錠
Aluminium Flufenamate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

フルフェナム酸アルミニウム（C42H27AlF9N3O6：867.65）を

含む．

製 法 本品は「フルフェナム酸アルミニウム」をとり，錠剤

の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「フルフェナム酸アル

ミニウム」0.1 g に対応する量をとり，無水エタノール 100

mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に塩化

第二鉄試液 1 滴を加えるとき，液は黄褐色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 287 ～ 291

nm に吸収の極大を示す．

（３） 本品を粉末とし，表示量に従い「フルフェナム酸アル

ミニウム」0.5 g に対応する量をとり，エーテル 30 mL を

加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液を減圧で留去し，残留

物を無水エタノール 3 mL に溶かした後，薄めた希塩酸（1

→ 3）25 mL を加え，ガラス棒でよくかき混ぜながら水浴

上で 1 時間加熱し，冷後，ろ過する．ろ液はアルミニウム

塩の定性反応（４）を呈する．

（４） 本品を粉末とし，表示量に従い「フルフェナム酸アル

ミニウム」0.01 g に対応する量をとり，0.01 mol/L 水酸化

ナトリウム試液 0.5 mL 及び水 20 mL の混液を吸収液と

し，酸素フラスコ燃焼法により得た検液をろ過し，ろ液はフ

ッ化物の定性反応（１）を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．フルフェナム酸アルミニウム（C42H27AlF9N3O6）

約 0.125 g に対応する量を精密に量り，無水エタノール 60

mL を加え，10 分間振り混ぜた後，無水エタノールを加え

て正確に 100 mL とする．この液 20 mL をとり，毎分

3500 回転で 7 分間遠心分離し，上澄液 5 mL を正確に量

り，無水エタノールを加えて正確に 50 mL とする．更にこ

の液 5 mL を正確に量り，無水エタノールを加えて正確に

50 mL とし，試料溶液とする．別にフルフェナム酸アルミ

ニウム標準品を五酸化リンを乾燥剤として 80 °C で 2 時間

減圧（0.67 kPa 以下，五酸化リン）乾燥し，その約 0.0625

g を精密に量り，無水エタノールに溶かし，正確に 100

mL とし，この液 10 mL を正確に量り，無水エタノールを

加えて正確に 50 mL とする．更にこの液 5 mL を正確に

量り，無水エタノールを加えて正確に 50 mL とし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測

定法により試験を行い，波長 290 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．
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プロスシラリジン（C30H42O8）の量（mg）

＝ プロスシラリジン標準品の量（mg）×
QT

QS
×

1
100

プロスシラリジン（C30H42O8）の量（mg）

＝ プロスシラリジン標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
10

プロスシラリジン錠
Proscillaridin Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

プロスシラリジン（C30H42O8：530.65）を含む．

製 法 本品は「プロスシラリジン」をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品（必要ならば剤皮は除去する）を粉末とする．表

示量に従い，「プロスシラリジン」1.8 mg に対応する量を

とり，メタノール 5 mL を加え，水浴上で 2 分間加熱する．

冷後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾固し，残留物に氷酢酸

0.5 mL を加え，更に無水酢酸/硫酸混液（50：1）3 mL を

加えるとき，液は緑色を呈する．

（２） 本品（必要ならば剤皮は除去する）を粉末とする．表

示量に従い，「プロスシラリジン」1.8 mg に対応する量を

とり，メタノール 10 mL を加え，水浴上で 2 分間加熱す

る．冷後，メタノールを加えて 50 mL とし，ろ過する．こ

の液 20 mL をとり，水酸化カリウム溶液（13 → 40）5

mL を加えた液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長 351 ～ 355 nm に吸収の極

大を示す．

含量均一性試験 本品 1 個をとり（必要ならば剤皮を除去し），

水 1 mL を加えて崩壊させ，内標準溶液 1 mL を正確に加

え，更に 1 mL 中にプロスシラリジン（C30H42O8）約 35

�g を含む液となるようにメタノールを加える．10 分間超
音波抽出し，更に 5 分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄

液を試料溶液とする．別にプロスシラリジン標準品を 105

°C で 3 時間乾燥し，その約 0.025 g を精密に量り，メタ

ノールに溶かし，正確に 50 mL とし，この液 5 mL を正

確に量り，メタノールを加えて正確に 50 mL とする．この

液 5 mL を正確に量り，水 1 mL 及び内標準溶液 1 mL

を正確に加え，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 20

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行い，内標準物質のピーク面積に対するプロスシラリジンの

ピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 キサントンのメタノール溶液（3 → 10000）

操作条件

定量法の操作条件を準用する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．プロスシラリジン（C30H42O8）約 2.5 mg に対応

する量を精密に量り，水 10 mL を加えて潤し，5 分間超音

波抽出した後，メタノール 20 mL 及び内標準溶液 2 mL

を正確に加え，10 分間超音波抽出する．更に 10 分間振り

混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にプロ

スシラリジン標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約

0.025 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に 50

mL とし，この液 25 mL を正確に量り，メタノールを加え

て正確に 100 mL とする．この液 20 mL を正確に量り，

水 10 mL 及び内標準溶液 2 mL を正確に加え，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液 15�L につき，次の条件で

液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピー

ク面積に対するプロスシラリジンのピーク面積の比 QT 及

び QS を求める．

内標準溶液 キサントンのメタノール溶液（3 → 2000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：299 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に約 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/水混液（13：7）

流量：プロスシラリジンの保持時間が約 5 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，プロスシラリジン，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 2 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

フロセミド錠
Furosemide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

フロセミド（C12H11ClN2O5S：330.74）を含む．

製 法 本品はフロセミド（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いフロセミド（日局）

0.2 g に対応する量をとり，アセトン 40 mL を加えてよく

振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 0.5 mL に 2 mol/L 塩酸試

液 10 mL を加え，還流冷却器を付けて水浴上で 15 分間加

熱する．冷後，水酸化ナトリウム試液 18 mL を加えて弱酸

性とした液は，芳香族第一アミンの定性反応を呈する．ただ

し，液は赤色～赤紫色を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき紫外可視吸光度測定法に

より吸収スペクトルを測定するとき，波長 227 ～ 231 nm

及び 269 ～ 273 nm に吸収の極大を示す．また，定量法で

得たろ液 5 mL を量り，0.05 mol/L 水酸化ナトリウム試液

を加えて 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度測

定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 330 ～

336 nm に吸収の極大を示す．

溶出試験 本品 1 個をとり，試験液に pH 5.8 のリン酸塩緩

衝液 900 mL を用い，溶出試験法第 2 法により毎分 50 回

転で試験を行う．溶出試験開始 60 分後，溶出液 20 mL を

とり，メンブランフィルター（孔径 0.8�m 以下）でろ過す
る．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 VmL を正確に

量り，表示量に従い 1 mL 中にフロセミド（C12H11ClN2O5S）

約 10�g を含む液となるように pH 5.8 のリン酸塩緩衝
液を加えて正確に V′mL とし，試料溶液とする．別にフ

ロセミド標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.02 g
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フロセミド（C12H11ClN2O5S）の表示量に対する溶出率（%）

＝ WS ×
AT
AS
×

V′
V
×
1
C
× 45

フロセミド（C12H11ClN2O5S）の量（mg）

＝ フロセミド標準品の量（mg）×
AT
AS

フロセミド（C12H11ClN2O5S）の量（mg）

＝ フロセミド標準品の量（mg）×
AT
AS

を精密に量り，メタノール 5 mL を加えて溶かした後，pH

5.8 のリン酸塩緩衝液を加えて正確に 500 mL とする．こ

の液 5 mL を正確に量り，pH 5.8 のリン酸塩緩衝液を加え

て正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

276 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．本品の

60 分間の溶出率が 80 % 以上のときは適合とする．

WS：フロセミド標準品の量（mg）

C ：1 錠中のフロセミド（C12H11ClN2O5S）の表示量（mg）

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．フロセミド（C12H11ClN2O5S）約 0.04 g に対応す

る量を精密に量り，0.05 mol/L 水酸化ナトリウム試液約 70

mL を加えてよく振り混ぜた後，更に 0.05 mol/L 水酸化ナ

トリウム試液を加えて正確に 100 mL とする．この液をろ

過し，初めのろ液約 10 mL を除き，次のろ液 2 mL を正

確に量り，0.05 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて正確

に 100 mL とし，試料溶液とする．別にフロセミド標準品

を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.04 g を精密に量り，

0.05 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて正確に 100 mL

とする．この液 2 mL を正確に量り，0.05 mol/L 水酸化ナ

トリウム試液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法に

より試験を行い，波長 271 nm における吸光度 AT 及び AS

を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

フロセミド注射液
Furosemide Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 95 ～

105 % に対応するフロセミド（C12H11ClN2O5S：330.74）を含

む．

製 法 本品はフロセミド（日局）をとり，注射剤の製法によ

り製する．

性 状 本品は無色澄明の液である．

確認試験

（１） 本品の表示量に従い，フロセミド（日局）0.0025 g

に対応する容量をとり，2 mol/L 塩酸試液 10 mL を加え，

還流冷却器を付けて水浴上で 15 分間加熱する．冷後，水酸

化ナトリウム試液 18 mL を加えて弱酸性とした液は，芳香

族第一アミンの定性反応を呈する．ただし，液は赤色～赤紫

色を呈する．

（２） 本品の表示量に従い，フロセミド（日局）0.02 g に

対応する容量をとり，水を加えて 100 mL とする．この液

10 mL を量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて

50 mL とし，試料溶液（１）とする．更に，この液 10 mL

を量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて 50 mL

とし，試料溶液（２）とする．試料溶液（１）につき，紫外

可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波

長 330 ～ 336 nm に吸収の極大を示す．また，試料溶液

（２）につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトル

を測定するとき，波長 227 ～ 231 nm 及び 269 ～ 273

nm に吸収の極大を示す．

浸透圧比 0.9 ～ 1.1

pH 8.6 ～ 9.6

定 量 法 本品のフロセミド（C12H11ClN2O5S）約 0.02 g に対

応する容量を正確に量り，水を加えて正確に 100 mL とす

る．この液 3 mL を正確に量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリ

ウム試液を加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．

別にフロセミド標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約

0.02 g を精密に量り，0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を

加えて正確に 100 mL とする．この液 3 mL を正確に量り，

0.01 mol/L 水酸化ナトリウム試液を加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 271 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密封容器．

プロブコール細粒
Probucol Fine Granules

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

プロブコール（C31H48O2S2：516.84）を含む．

製 法 本品は「プロブコール」をとり，散剤の製法により製

する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「プロブコール」0.1

g に対応する量をとり，硫酸 3 滴を加えるとき，直ちに濃

黄色を呈し，その後，徐々に暗褐色に変化する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「プロブコール」0.05

g に対応する量をとり，メタノール 100 mL を加えて振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液 2 mL を量り，メタノールを加

えて 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 240 ～ 244 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品約 5 g をとり，粉末とする．プロブコール

（C31H48O2S2）約 0.25 g に対応する量を精密に量り，メタノ

ール約 70 mL を加え，よく振り混ぜた後，更にメタノール

を加えて正確に 100 mL とする．この液の一部をとり，遠

心分離した後，上澄液 2 mL を正確に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加え，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，試料溶液とする．別にプロブコール標準品を減圧，80

°C で 1 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，メタノ

ールを加えて溶かし，更にメタノールを加えて正確に 20

mL とする．この液 2 mL を正確に量り，内標準溶液 5
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プロブコール（C31H48O2S2）の量（mg）

＝ プロブコール標準品の量（mg）×
QT

QS
× 5

プロブコール（C31H48O2S2）の量（mg）

＝ プロブコール標準品の量（mg）×
QT

QS
× 5

mL を正確に加え，メタノールを加えて正確に 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するプロブコールのピーク面積の比

QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フタル酸ビス（シス―3，3，5―トリメチルシクロ

ヘキシル）のメタノール溶液（1 → 250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：242 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水混液（93：7）

流量：プロブコールの保持時間が約 13 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で試
験をするとき，内標準物質，プロブコールの順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

プロブコール錠
Probucol Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

プロブコール（C31H48O2S2：516.84）を含む．

製 法 本品は「プロブコール」をとり，錠剤の製法により製

する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「プロブコール」0.1

g に対応する量をとり，硫酸 3 滴を加えるとき，直ちに濃

黄色を呈し，その後，徐々に暗褐色に変化する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「プロブコール」0.05

g に対応する量をとり，メタノール 100 mL を加えて振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液 2 mL を量り，メタノールを加

えて 100 mL とし，試料溶液とする．試料溶液につき，紫

外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 240 ～ 244 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個をとり，その質量を精密に量り，粉末と

する．プロブコール（C31H48O2S2）約 0.25 g に対応する量

を精密に量り，メタノール約 70 mL を加え，よく振り混ぜ

た後，更にメタノールを加えて正確に 100 mL とする．こ

の液の一部をとり，遠心分離した後，上澄液 2 mL を正確

に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，メタノールを加

えて正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にプロブコ

ール標準品を減圧，80 °C で 1 時間乾燥し，その約 0.05 g

を精密に量り，メタノールを加えて溶かし，更にメタノール

を加えて正確に 20 mL とする．この液 2 mL を正確に量

り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，メタノールを加えて

正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 10�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ

り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するプロブコー

ルのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 フタル酸ビス（シス―3，3，5―トリメチルシクロ

ヘキシル）のメタノール溶液（1 → 250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：242 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/水混液（93：7）

流量：プロブコールの保持時間が約 13 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で試
験をするとき，内標準物質，プロブコールの順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

フロプロピオンカプセル
Flopropione Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

フロプロピオン（C9H10O4：182.17）を含む．

製 法 本品はフロプロピオン（日局）をとり，カプセル剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を粉末とし，表示量に従いフロプロピオ

ン（日局）0.06 g に対応する量をとり，水 40 mL を加え

てよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に硝酸第二鉄

試液 1 mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品の内容物を粉末とし，表示量に従いフロプロピオ

ン（日局）0.09 g に対応する量をとり，無水エタノール

100 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL

をとり，無水エタノールを加えて 50 mL とする．この液 5

mL をとり，無水エタノールを加えて 100 mL とする．こ

の液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを

測定するとき，波長 284 ～ 288 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，内容物を完全にとり出し，

その質量を精密に量り，粉末とする．フロプロピオン

（C9H10O4）約 0.08 g に対応する量を精密に量り，無水エタ

ノール 80 mL を加えてよく振り混ぜた後，無水エタノール

を加えて正確に 100 mL とし，ろ過する．初めのろ液 20

mL を除き，次のろ液 5 mL を正確に量り，無水エタノー

ルを加えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確

に量り，無水エタノールを加えて正確に 100 mL とし，試

料溶液とする．別にフロプロピオン標準品（別途フロプロピ

オン（日局）と同様の方法で水分を測定しておく）約 0.08

g を精密に量り，無水エタノールを加えて溶かし，正確に

100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，無水エタノ

ールを加えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正

確に量り，無水エタノールを加えて正確に 100 mL とし，
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フロプロピオン（C9H10O4）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したフロプロピオン標準品の量（mg）

×
AT
AS

フロプロピオン（C9H10O4）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したフロプロピオン標準品の量（mg）

×
AT
AS

プロペリシアジン（C21H23N3OS）の量（mg）

＝ プロペリシアジン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
2

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 286 nm における吸光

度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

フロプロピオン錠
Flopropione Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

フロプロピオン（C9H10O4：182.17）を含む．

製 法 本品はフロプロピオン（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いフロプロピオン（日

局）0.06 g に対応する量をとり，水 40 mL を加えてよく

振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL に硝酸第二鉄試液 1

mL を加えるとき，液は赤紫色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いフロプロピオン（日

局）0.09 g に対応する量をとり，無水エタノール 100 mL

を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 5 mL をとり，

無水エタノールを加えて 50 mL とする．この液 5 mL を

とり，無水エタノールを加えて 100 mL とする．この液に

つき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定す

るとき，波長 284 ～ 288 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．フロプロピオン（C9H10O4）約 0.08 g に対応する

量を精密に量り，無水エタノール 80 mL を加えてよく振り

混ぜた後，無水エタノールを加えて正確に 100 mL とし，

ろ過する．初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 5 mL を

正確に量り，無水エタノールを加えて正確に 100 mL とす

る．この液 10 mL を正確に量り，無水エタノールを加えて

正確に 100 mL とし，試料溶液とする．別にフロプロピオ

ン標準品（別途フロプロピオン（日局）と同様の方法で水分

を測定しておく）約 0.08 g を精密に量り，無水エタノール

を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL を

正確に量り，無水エタノールを加えて正確に 100 mL とす

る．この液 10 mL を正確に量り，無水エタノールを加えて

正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長

286 nm における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

プロペリシアジン錠
Propericyazine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

プロペリシアジン（C21H23N3OS：365.49）を含む．

製 法 本品は「プロペリシアジン」をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「プロペリシアジン」

0.2 g に対応する量をとり，エーテル 25 mL を加えて振り

混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で濃縮する．濃縮した液を

室温に放置した後，析出した結晶をろ取する．この結晶 1

mg を 0.1 mol/L 塩酸試液 1 mL に溶かし，以下「プロペ

リシアジン」の確認試験（１）を準用する．

（２）（１）の結晶 1 mg をメタノール 10 mL に溶かし，

以下「プロペリシアジン」の確認試験（３）を準用する．

（３）（１）の結晶及びプロペリシアジン標準品をデシケー

ター（減圧，五酸化リン，60 °C）で 2 時間乾燥し，赤外吸

収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとプロペリシアジン標準品のスペクトルを

比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，

めのう乳鉢を用いて粉末とする．プロペリシアジン

（C21H23N3OS）約 0.01 g に対応する量を精密に量り，共栓遠

心沈殿管に入れ，メタノール 25 mL を正確に加え，15 分

間激しく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液 4 mL を正

確に量り，水 10 mL 及びクロロホルム 20 mL を正確に

加えて 15 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離し，クロロホ

ルム層を試料溶液とする．別にプロペリシアジン標準品をデ

シケーター（減圧，五酸化リン，60 °C）で 2 時間乾燥し，

その約 0.02 g を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

50 mL とし，この液 4 mL を正確に量り，以下，試料溶液

と同様に操作して，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10 mL ずつを正確に共栓遠心沈殿管に量り，塩化パラジウ

ム試液＊ 20 mL を正確に加え，5 分間激しく振り混ぜた後，

遠心分離する．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの水

層につき，塩化パラジウム試液＊を対照とし波長 495 nm に

おける吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

ベタメタゾン錠
Betamethasone Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ベタメタゾン（C22H29FO5：392.46）を含む．

製 法 本品はベタメタゾン（日局）をとり，錠剤の製法によ

り製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いベタメタゾン（日局）

約 0.03 g に対応する量をとり，水 80 mL を加え，5 分間

振り混ぜた後，酢酸エチル 100 mL ずつで 2 回抽出する．

全酢酸エチル抽出液を合わせ，水 50 mL で洗う．酢酸エチ
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ベタメタゾン（C22H29FO5）の量（mg）

＝ ベタメタゾン標準品の量（mg）×
AT1 － AT2
AS1 － AS2

×
1
10

マレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・C4H4O4）

の表示量に対する溶出率（%）

＝ WS ×
AT
AS
×

V′
V
×
1
C
× 36

マレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・C4H4O4）の量（mg）

＝ マレイン酸シネパジド標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

ル抽出液に無水硫酸ナトリウム 10 g を加え，よくかき混

ぜた後，ろ過する．ろ液を水浴上で蒸発し，残留物 0.01 g

にメタノール 1 mL を加え，加温して溶かし，直ちにフェ

ーリング試液 1 mL を加えるとき，赤褐色の沈殿を生ずる．

（２）（１）で得た残留物及びベタメタゾン標準品 0.01 g

ずつをとり，それぞれをクロロホルム/メタノール混液（9：

1）5 mL に溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．これら

の液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料

溶液及び標準溶液 5�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリ
カゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットす

る．次にジクロルメタン/エーテル/メタノール/水混液

（385：75：40：6）を展開溶媒として約 12 cm 展開した後，

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254 nm）を照射

するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの Rf 値

は等しい．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ベタメタゾン（C22H29FO5）約 1 mg に対応する

量を精密に量り，水 5 mL を加え，振り混ぜながら，水浴

上で加温する．冷後，無水エタノールを加えて正確に 100

mL とし，ろ過する．始めのろ液 20 mL を除き，次のろ液

を試料溶液とする．別にベタメタゾン標準品をデシケータ

（減圧，五酸化リン）で 4 時間乾燥し，その約 0.01 g を精

密に量り，無水エタノールに溶かし，正確に 100 mL とす

る．この液 10 mL を正確に量り，水 5 mL を加え，無水

エタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，水 1 mL に，無水エタノー

ルを加えて正確に 20 mL とした液を対照液とし，紫外可視

吸光度測定法により試験を行い，波長 240 nm における吸

光度 AT1 及び AS1 並びに 330 nm における吸光度 AT2 及

び AS2 を測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

マレイン酸シネパジド錠
Cinepazide Maleate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

マレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・C4H4O4：533.57）を含

む．

製 法 本品は「マレイン酸シネパジド」をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「マレイン酸シネパ

ジド」0.2 g に対応する量をとり，水 5 mL を加え，よく

振り混ぜた後，ろ過する．ろ液にライネッケ塩試液 5 滴を

加えるとき，淡赤色の沈澱を生じる．

溶出試験 本品 1 個をとり，試験液に水 900 mL を用い，溶

出試験法第 2 法により毎分 100 回転で試験を行う．溶出開

始 60 分後，溶出液 20 mL をとり，メンブランフィルター

（孔径 0.8�m 以下）でろ過する．初めのろ液 10 mL を除
き，次のろ液 VmL を正確に量り，表示量に従い 1 mL 中

にマレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・C4H4O4）約 20�g 含
む液となるように水を加えて正確に V′mL とし，試料溶液

とする．別にマレイン酸シネパジド標準品をデシケーター

（減圧，五酸化リン，80 °C）で 3 時間乾燥し，その約 0.05

g を精密に量り，水を加えて溶かし，正確に 250 mL とす

る．この液 2 mL を正確に量り，水を加えて正確に 20 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 305 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．本品の 60 分間の溶出率

が 75 % 以上のとき適合とする．

WS：マレイン酸シネパジド標準品の量（mg）

C ：1 錠中のマレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・C4H4O4）

の表示量（mg）

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする．

マレイン酸シネパジド（C22H31N3O5・C4H4O4）約 0.1 g に対

応する量を精密に量り，0.05 mol/L 塩酸試液 130 mL を加

えて 20 分間振り混ぜた後，内標準溶液 10 mL を正確に加

え，更に 0.05 mol/L 塩酸試液を加えて 200 mL とする．

この液 1 mL を量り，0.05 mol/L 塩酸試液を加えて 50

mL とし，ろ過してろ液を試料溶液とする．別にマレイン酸

シネパジド標準品をデシケーター（減圧，五酸化リン，80

°C）で 3 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，0.05

mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，内標準溶液 5 mL を正確

に加え，更に 0.05 mol/L 塩酸試液を加えて 100 mL とす

る．この液 1 mL を量り，0.05 mol/L 塩酸試液を加えて

50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行い，内標準物質のピーク面積に対するシネパジドのピーク

面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 安息香酸ナトリウム（日局）溶液（1 → 100）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：pH 2.4 のリン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液

（5：1）

流量：シネパジドの保持時間が約 9 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，シネパジド，内標準物質の順に溶出し，そ

の分離度が 4 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

マレイン酸シネパジド錠 683



マレイン酸トリメブチン（C22H29NO5・C4H4O4）の量（mg）

＝ マレイン酸トリメブチン標準品の量（mg）×
QT

QS

マレイン酸トリメブチン錠
Trimebutine Maleate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

マレイン酸トリメブチン（C22H29NO5・C4H4O4：503.54）を含

む．

製 法 本品は「マレイン酸トリメブチン」をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「マレイン酸トリメ

ブチン」0.1 g に対応する量をとり，0.01 mol/L 塩酸試液

50 mL を加え，水浴上で加温した後，15 分間振り混ぜ，冷

後，0.01 mol/L 塩酸試液を加えて 100 mL とし，ろ過する．

初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 1 mL に 0.01 mol/L

塩酸試液を加えて 50 mL とする．この液につき，紫外可視

吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

266 ～ 270 nm に吸収の極大を示す．

純度試験 定量法のろ液を試料溶液とする．別にマレイン酸ト

リメブチン標準品 0.10 g をとり，0.01 mol/L 塩酸試液 60

mL を加え，水浴上で加温して溶かし，冷後，0.01 mol/L

塩酸試液を加えて正確に 100 mL とする．この液 1 mL を

正確に量り，アセトニトリル 35 mL 及び 0.01 mol/L 塩酸

試液を加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマト
グラフ法により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のトリメブチ

ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のトリメブチンのピ

ーク面積より大きくない．

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラムの

選定は定量法の操作条件を準用する．

検出感度：標準溶液 20�L から得たトリメブチンのピー
ク高さが 3 ～ 10 mm になるように調整する．

面積測定範囲：マレイン酸のピークの後からトリメブチン

の保持時間の約 2 倍の範囲

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．マレイン酸トリメブチン（C22H29NO5・C4H4O4）

約 0.1 g に対応する量を精密に量り，0.01 mol/L 塩酸試液

60 mL を加え，水浴上で 5 分間加温した後，15 分間振り

混ぜ，冷後，アセトニトリル 35 mL 及び 0.01 mol/L 塩酸

試液を加えて正確に 100 mL とし，遠心分離する．上澄液

をろ過し，初めのろ液 20 mL を除き，次のろ液 10 mL を

正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加え，アセトニト

リル 5 mL 及び水を加えて 25 mL とし，試料溶液とする．

別にマレイン酸トリメブチン標準品を 105 °C で 3 時間乾

燥し，その約 0.1 g を精密に量り，0.01 mol/L 塩酸試液

60 mL を加え，水浴上で加温して溶かし，冷後，アセトニ

トリル 35 mL 及び 0.01 mol/L 塩酸試液を加えて正確に

100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，内標準溶液

5 mL を正確に加え，アセトニトリル 5 mL 及び水を加え

て 25 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試
験を行い，内標準物質のピーク面積に対するトリメブチンの

ピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 塩酸イミプラミンの水溶液（19 → 20000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ 15 ～ 30 cm のステンレ

ス管に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデ
シルシリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：薄めた過塩素酸（17 → 20000）に酢酸アンモニ

ウム溶液（1 → 1000）を加えて pH を 3.0 に調整した

液 650 mL に 1―ペンタンスルホン酸ナトリウム 1 g

を加えて溶かし，孔径 0.4�m のメンブランフィルタ
ーを用いてろ過する．ろ液 650 mL にアセトニトリル

350 mL を加える．

流量：トリメブチンの保持時間が約 9 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，トリメブチン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 2.5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

マレイン酸レボメプロマジン錠
Levomepromazine Maleate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

マレイン酸レボメプロマジン（C19H24N2OS・C4H4O4：444.54）

を含む．

製 法 本品はマレイン酸レボメプロマジン（日局）をとり，

錠剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いマレイン酸レボメプロ

マジン（日局）0.5 g に対応する量をとり，クロロホルム

150 mL を加え，還流冷却器を付け，水浴上で 20 分間加熱

する．冷後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾固する．残留物

をメタノールから再結晶し，少量のメタノールで洗い，105

°C で 1 時間乾燥する．この結晶 5 mg を硫酸 5 mL に溶

かすとき，液は赤紫色を呈し，徐々に濃赤紫色となる．

（２）（１）の結晶の残りに水 2.5 mL，水酸化ナトリウム

試液 2.5 mL 及びエーテル 20 mL を加え，激しく振り混

ぜた後，静置する．エーテル層は水 5 mL ずつで 2 回洗い，

無水硫酸ナトリウム 0.5 g を加えて脱水した後，ろ過し，

ろ液に空気を送りながら約 35 °C の水浴中でエーテルを蒸

発し，残留物を 105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点

は 124 ～ 128 °C である．

（３）（２）の水層に希硫酸 2 mL を加え，エーテル 25

mL ずつで 4 回抽出する．全エーテル抽出液を合わせ，無

水硫酸ナトリウム 0.5 g を加えて脱水した後，ろ過し，ろ

液に空気を送りながら約 35 °C の水浴中でエーテルを蒸発

し，残留物を 105 °C で 2 時間乾燥するとき，その融点は

128 ～ 136 °C である．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，め

のう製乳鉢を用いて粉末とする．マレイン酸レボメプロマジ

マレイン酸トリメブチン錠684



マレイン酸レボメプロマジン（C19H24N2OS・C4H4O4）の量

（mg）

＝ マレイン酸レボメプロマジン標準品の量（mg）

×
AT
AS
×
3
10

メキタジン（C20H22N2S）の量（mg）

＝ メキタジン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
10

ン（C19H24N2OS・C4H4O4）約 0.035 g に対応する量を精密に

量り，共栓遠心沈殿管に入れ，ジメチルホルムアミド 30

mL を正確に加え，15 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離

し，上澄液を試料溶液とする．別にマレイン酸レボメプロマ

ジン標準品をデシケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間

乾燥し，その約 0.11 g を精密に量り，ジメチルホルムアミ

ドに溶かし，正確に 100 mL とし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液 2 mL ずつを正確に共栓遠心沈殿管に量

り，pH 9.0 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩

衝液 10 mL 及びシクロヘキサン 25 mL を正確に加え，5

分間激しく振り混ぜた後，遠心分離する．シクロヘキサン層

10 mL を正確に共栓遠心沈殿管に量り，塩化パラジウム試

液＊ 25 mL を正確に加えた後，イソブタノール 0.1 mL を

加え，密栓して 5 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離する．

試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの水層につき，塩化

パラジウム試液＊を対照とし，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 510 nm における吸光度 AT 及び AS を

測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

メキタジン錠
Mequitazine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

メキタジン（C20H22N2S：322.47）を含む．

製 法 本品はメキタジン（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いメキタジン（日局）

0.01 g に対応する量をとり，メタノール 20 mL を加えて

よく振り混ぜ，ろ過する．そのろ液を蒸発乾固する．その残

留物に硫酸 5 mL を加えるとき，液は赤色を呈し，放置す

るとき徐々に濃赤色を呈する．

（２） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

を粉末とし，表示量に従いメキタジン（日局）0.05 g に対

応する量をとり，メタノール 10 mL を加え，30 分かき混

ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にメキタ

ジン標準品 0.01 g にメタノール 2 mL を加えて溶かし標

準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法に

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層
クロマトグラフ用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製し

た薄層板にスポットする．次に酢酸エチル/メタノール/ジエ

チルアミン混液（7：2：2）を展開溶媒として約 10 cm 展

開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長 254

nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポ

ットの Rf 値は等しい．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする．

メキタジン（C20H22N2S）約 4.4 mg に対応する量を精密に

量り，メタノール/水混液（4：3）70 mL を加え，30 分間

振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に 100 mL とする．

この液をガラス繊維ろ紙でろ過し，初めのろ液 20 mL を除

き，次のろ液 5 mL を正確に量り，メタノールを加えて正

確に 50 mL とし，試料溶液とする．別にメキタジン標準品

をデシケーター（減圧，五酸化リン，60 °C）で 3 時間乾燥

し，その約 0.044 g を精密に量り，メタノールを加えて溶

かし，正確に 100 mL とする．この液 1 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 100 mL とし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により

試験を行い，波長 254 nm における吸光度 AT 及び AS を

測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

メコバラミン注射液
Mecobalamin Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

110 % に対応するメコバラミン（C63H91CoN13O14P：1344.38）

を含む．

製 法 本品はメコバラミン（日局）をとり，注射剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

の表示量に従いメコバラミン（日局）1 mg に対応する容量

をとり，pH 2.0 の塩酸・塩化カリウム緩衝液 20 mL を加

えた溶液につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長 262 ～ 266 nm，276 ～ 280 nm，

285 ～ 289 nm，303 ～ 307 nm，372 ～ 379 nm 及び

460 ～ 464 nm に吸収の極大を示す．

（２） 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本品

の表示量に従いメコバラミン（日局）1 mg に対応する容量

をとり，pH 7.0 のリン酸塩緩衝液を 20 mL を加えた溶液

につき，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定

するとき，波長 265 ～ 269 nm，279 ～ 283 nm，315 ～

319 nm，340 ～ 344 nm，373 ～ 377 nm 及 び 520 ～

524 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品のメコバラミン（C63H91CoN13O14P）約 1.5 mg に対応する

容量を正確に量り，水 3 mL 及びメタノールを加えて正確

に 25 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準溶

液 5 mL を正確に加えて，試料溶液とする．別にメコバラ

ミン標準品（別途メコバラミン（日局）と同様の方法で水分

を測定しておく）約 0.05 g を精密に量り，水を加えて溶か

し，正確に 50 mL とする．この液 6 mL を正確に量り，

メタノールを加えて正確に 100 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，内標準溶液 5 mL を正確に加えて，標準溶

メコバラミン注射液 685



メコバラミン（C63H91CoN13O14P）の量（mg）

＝ 脱水物に換算したメコバラミン標準品の量（mg）

×
QT

QS
×

3
100

メシル酸ガベキサート（C16H23N3O4・CH4O3S）の量（mg）

＝ メシル酸ガベキサート標準品の量（mg）×
QT

QS

液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条件
で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピ

ーク面積に対するメコバラミンのピーク面積の比 QT 及び

QS を求める．

内標準溶液 リボフラビン標準品 5 mg にメタノール 25

mL 及び水 25 mL を加え，加温して溶かし，冷後，水を

加えて 100 mL とする．この液 10 mL に pH 3.0 の酒

石酸・リン酸一水素ナトリウム緩衝液を加えて 50 mL と

する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：264 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：40 °C 付近の一定温度

移動相：pH 3.0 の酒石酸・リン酸一水素ナトリウム緩衝

液/メタノール混液（63：37）

流量：メコバラミンの保持時間が約 8 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，メコバラミンの順に溶出し，

その分離度が 3 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密封容器．本品は着色容器を使用することができ

る．

注射用メシル酸ガベキサート
Gabexate Mesilate for Injection

本品は用時溶解して用いる注射剤で，定量するとき，表示

量の 95 ～ 105 % に対応するメシル酸ガベキサート

（C16H23N3O4・CH4O3S：417.48）を含む．

製 法 本品はメシル酸ガベキサート（日局）をとり，注射剤

の製法により製する．

性 状 本品は白色の塊又は粉末である．

確認試験 本品の水溶液（1 → 100000）につき，紫外可視吸

光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 233

～ 237 nm に吸収の極大を示す．

pH 本品 1.0 g を水 10 mL に溶かした液の pH は 4.0 ～

5.5 である．

定 量 法 本品 10 個以上をとり，内容物の質量を精密に量る．

メシル酸ガベキサート（C16H23N3O4・CH4O3S）約 0.05 g に

対応する量を精密に量る．別にメシル酸ガベキサート標準品

をデシケーター（減圧，シリカゲル）で 4 時間乾燥し，そ

の約 0.05 g を精密に量り，それぞれを希エタノールに溶か

し，正確に 100 mL とする．この液 5 mL ずつを正確に量

り，それぞれに内標準溶液 5 mL を正確に加え，試料溶液

及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 3�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するガベキサートのピーク面積の比

QT 及び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルの希エタノール溶液

（1 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：245 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/ラウリル硫酸ナトリウム溶液（1 →

1000）/1―ヘプタンスルホン酸ナトリウム溶液（1 →

200）/氷酢酸混液（540：200：20：1）

流量：ガベキサートの保持時間が約 13 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 3�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，ガベキサートの順に溶出し，

その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密封容器．

メシル酸ジヒドロエルゴタミン錠
Dihydroergotamine Mesilate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

メシル酸ジヒドロエルゴタミン（C33H37N5O5・CH4O3S：

679.78）を含む．

製 法 本品はメシル酸ジヒドロエルゴタミン（日局）をとり，

錠剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いメシル酸ジヒドロエル

ゴタミン（日局）1 mg に対応する量をとり，酒石酸溶液

（1 → 100）5 mL を加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液

1 mL に p―ジメチルアミノベンズアルデヒド・塩化第二鉄

試液 2 mL を加えて振り混ぜるとき，液は青色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いメシル酸ジヒドロエル

ゴタミン（日局）1 mg に対応する量をとり，メタノール

20 mL を加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 279 ～ 283 nm 及び 290 ～ 292 nm に吸収の極大を

示す．

含量均一性試験 本操作は遮光して行う．本品 1 錠をとり，

酒石酸溶液（1 → 100）/エタノール混液（2：1）25 mL を

正確に加え，崩壊するまで超音波処理し，次いで 30 分間激

しく振り混ぜた後，毎分 3500 回転で 15 分間遠心分離し，

上澄液を試料溶液とする．別にメシル酸ジヒドロエルゴタミ

ン標準品約 0.016 g を精密に量り，酒石酸溶液（1 →

100）/エタノール混液（2：1）に溶かし，正確に 200 mL と

する．この液 50 mL を正確に量り，酒石酸溶液（1 →

100）/エタノール混液（2：1）を加えて正確に 100 mL とし，
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メシル酸ジヒドロエルゴタミン（C33H37N5O5・CH4O3S）の量

（mg）

＝ メシル酸ジヒドロエルゴタミン標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 0.0625

メシル酸ジヒドロエルゴタミン（C33H37N5O5・CH4O3S）

の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したメシル酸ジヒドロエルゴタミン標準品

の量（mg）×
QT

QS

メシル酸ジメトチアジン（C19H25N3O2S2・CH4O3S）の量（mg）

＝ メシル酸ジメトチアジン標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 245 nm と 310 nm と

で引いた基線からの，波長 280 nm における吸光度 AT 及

び AS を測定するとき，含量均一性試験法に適合する．

定 量 法 本操作は遮光して行う．本品 25 錠をとり，内標準

溶液 100 mL を正確に加え，崩壊するまで超音波処理し，

次いで 30 分間激しくかき混ぜた後，この液 50 mL を毎分

3500 回転で，15 分間遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．

別にメシル酸ジヒドロエルゴタミン標準品（別途，100 °C

で 6 時間減圧で乾燥減量を測定しておく）約 0.025 g を精

密に量り，内標準溶液に溶かし，正確に 100 mL とし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液の 20�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対するメシル酸ジヒドロエルゴタミンのピ

ーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 インドール約 0.05 g を酒石酸溶液（1 →

100）/エタノール混液（2：1）に溶かし，1000 mL とする．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：室温

移動相：水/アセトニトリル/トリエチルアミン混液

（650：350：6）

流量：メシル酸ジヒドロエルゴタミンの保持時間が約 6

分になるように調整する．

カラムの選定：標準溶液の 20�L につき，上記の条件で
操作するとき，メシル酸ジヒドロエルゴタミン，内標準

物質の順に溶出し，その分離度が 4 以上のものを用い

る．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

メシル酸ジメトチアジン錠
Dimetotiazine Mesilate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

メシル酸ジメトチアジン（C19H25N3O2S2・CH4O3S：487.66）

を含む．

製 法 本品は「メシル酸ジメトチアジン」をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「メシル酸ジメトチア

ジン」20 mg に対応する量をとり，クロロホルム 20 mL

に加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液を水浴上で蒸発

乾固し，残留物を硫酸 5 mL に溶かすとき，液は淡赤色を

呈する．この液を加熱するとき，だいだい褐色を経て濃褐色

となる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従い「メシル酸ジメトチア

ジン」0.1 g に対応する量をとり，水 10 mL を加えてよく

振り混ぜた後，ろ過する．ろ液に水酸化ナトリウム試液 10

mL 及びエーテル 50 mL を加えて振り混ぜ，以下「メシル

酸ジメトチアジン」の確認試験（５）を準用する．

（３） 本操作は光を避けて行う．本品を粉末とし，表示量に

従い，「メシル酸ジメトチアジン」約 20 mg に対応する量

をとり，クロロホルム 40 mL を加えてよく振り混ぜた後，

ろ過し，試料溶液とする．別にメシル酸ジメトチアジン標準

品約 20 mg をクロロホルム 40 mL に溶かし，標準溶液と

する．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験

を行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次にクロロホルム/アセトン/強アンモニア水混液（90：10：

1）を展開溶媒として約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾

する．次に噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧すると

き，試料溶液及び標準溶液から得たスポットは，だいだい黄

色を呈し，それらの Rf 値は等しい．

定 量 法 本操作は直射日光を避けて行う．本品のメシル酸ジ

メトチアジン（C19H25N3O2S2・CH4O3S）約 0.13 g に対応す

る個数をとり，ガラス製乳鉢に入れ，荒く砕いた後，クロロ

ホルム約 1 mL を加えてすりつぶし，クロロホルム 20 mL

を加えて 200 mL のメスフラスコに洗い込み，更にクロロ

ホルム 20 mL ずつで 3 回洗い込み，20 分間激しく振り混

ぜ，更にクロロホルムを加えて正確に 200 mL とし，遠心

分離する．上澄液 10 mL を正確に量り，クロロホルムを加

えて正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，

クロロホルムを加えて正確に 100 mL とし，試料溶液とす

る．別にメシル酸ジメトチアジン標準品を 105 °C で 3 時

間乾燥し，その約 0.065 g を精密に量り，クロロホルムに

溶かし，正確に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に量

り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL とする．この液

5 mL を正確に量り，クロロホルムを加えて正確に 100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法により試験を行い，波長 265 nm におけ

る吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

メシル酸プリジノール錠
Pridinol Mesilate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する
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メシル酸プリジノール（C20H25NO・CH4O3S）の量（mg）

＝ メシル酸プリジノール標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2

メシル酸ブロモクリプチン（C32H40BrN5O5・CH4SO3）

の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したメシル酸ブロモクリプチン標準品

の量（mg）×
AT
AS
×
1
8

メシル酸プリジノール（C20H25NO・CH4O3S：391.52）を含む．

製 法 本品は「メシル酸プリジノール」をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「メシル酸プリジノ

ール」0.04 g に対応する量をとり，pH 4.0 リン酸一水素ナ

トリウム・クエン酸緩衝液 50 mL を加えてよく振り混ぜた

後，ろ過する．ろ液につき，次の試験を行う．

（１） ろ液 10 mL にライネッケ塩試液 2 mL を加えると

き，淡紅色の沈殿を生じる．

（２） ろ液 10 mL に水酸化ナトリウム試液 2 mL を加え

るとき，白色の沈殿を生じる．これにエーテル 30 mL を加

えてよく振り混ぜた後，上層のエーテル層をとり，水 10

mL で洗い，無水硫酸ナトリウム 0.5 g を加えてかるく振

り混ぜた後，ろ過する．エーテル液を水浴上で蒸発乾固し，

残留物に硫酸 1 mL を加えて溶かすとき，液はだいだい赤

色を呈し，更に水 10 mL を加えるとき，脱色する．

定 量 法 本品のメシル酸プリジノール（C20H25NO・CH4O3S）

約 0.04 g に対応する量を正確に量り，薄めたリン酸（1 →

1000）50 mL を加え，超音波洗浄器で完全に崩壊させた後，

30 分間振り混ぜる．この液に内標準溶液 10 mL を正確に

加え，更にメタノールを加え 100 mL とし，この一部をメ

ンブランフィルター（孔径 0.45�m）でろ過し，試料溶液
とする．別にメシル酸プリジノール標準品を 105 °C で 3

時間乾燥し，その約 0.02 g を精密に量り，内標準溶液 5

mL を正確に加え，メタノール/薄めたリン酸（1 → 1000）

混液（1：1）を加えて溶かし，50 mL とし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液 3�L につき，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するメシル酸プリジノールのピーク面積の比 QT 及

び QS を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのメタノール溶液

（13 → 5000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：55 °C 付近の一定温度

移動相：0.005 mol/L 1―オクタンスルホン酸ナトリウムを

含むメタノール/薄めたリン酸（1 → 1000）混液（3：

2）．

流量：メシル酸プリジノールの保持時間が約 6 分になる

ように調整する．

カラムの選定：標準溶液 3�L につき，上記の条件で操
作するとき，メシル酸プリジノール，内標準物質の順に

溶出し，その分離度が 2 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

メシル酸ブロモクリプチン錠
Bromocriptine Mesilate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

メシル酸ブロモクリプチン（C32H40BrN5O5・CH4SO3：

750.70）を含む．

製 法 本品はメシル酸ブロモクリプチン（日局）をとり，錠

剤の製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いメシル酸ブロモクリプ

チン（日局）6 mg に対応する量をとり，メタノール 3 mL

を加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液 1 mL に p―ジメ

チルアミノベンズアルデヒド・塩化第二鉄試液 2 mL を加

えて振り混ぜるとき，液は紫青色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いメシル酸ブロモクリプ

チン（日局）0.023 g に対応する量をとり，メタノール 10

mL を加え，20 分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を

試料溶液とする．別にメシル酸ブロモクリプチン標準品

0.023 g をとり，メタノール 10 mL に溶かし標準溶液とす

る．これらの液につき，薄層クロマトグラフ法により試験を

行う．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを，薄層クロマト
グラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．

次にジクロルメタン/ジオキサン/エタノール/強アンモニア

水混液（1800：150：50：1）を展開溶媒として，約 10 cm

展開した後，薄層板を風乾する．これに噴霧用ドラーゲンド

ルフ試液を均等に噴霧し，更に過酸化水素水試液を均等に噴

霧した後，薄層板をガラス板で覆い観察するとき，試料溶液

及び標準溶液から得たスポットは，褐色を呈し，それらの

Rf 値は等しい．

含量均一性試験 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行

う．本品 1 個をとり，酒石酸溶液（1 → 500）/メタノール

混液（1：1）15 mL を加えて，30 分間振り混ぜた後，酒石

酸溶液（1 → 500）/メタノール混液（1：1）を加えて正確に

25 mL とする．この液をろ紙を用いてろ過し，初めのろ液

5 mL を除き，次のろ液 10 mL を正確に量り，酒石酸溶液

（1 → 500）/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 50 mL

とし試料溶液とする．別にメシル酸ブロモクリプチン標準品

（別途，減圧，0.67 kPa，80 °C で 5 時間乾燥し，その減量

を測定しておく）約 0.023 g を精密に量り，酒石酸溶液（1

→ 500）/メタノール混液（1：1）に溶かし，正確に 100 mL

とする．この液 10 mL を正確に量り，酒石酸溶液（1 →

500）/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 100 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，波長 306 nm における吸光

度 AT 及び AS を測定する．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする．

メシル酸ブロモクリプチン（C32H40BrN5O5・CH4SO3）約

0.023 g に対応する量を精密に量り，pH 2.0 のクエン酸・
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メシル酸ブロモクリプチン（C32H40BrN5O5・CH4SO3）

の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したメシル酸ブロモクリプチン標準品

の量（mg）×
AT
AS

メシル酸ベタヒスチン（C8H12N2・2 CH4O3S）の量（mg）

＝ メシル酸ベタヒスチン標準品の量（mg）×
AT
AS

塩酸緩衝液/メタノール混液（1：1）30 mL を加えて，20

分間振り混ぜた後，ガラスろ過器（G 4）に入れ，よくかき

混ぜながらろ過する．更に，pH 2.0 のクエン酸・塩酸緩衝

液/メタノール混液（1：1）10 mL を加え，よくかき混ぜな

がらろ過する．全ろ液を合わせ，pH 2.0 のクエン酸・塩酸

緩衝液/メタノール混液（1：1）を加えて正確に 50 mL と

し，試料溶液とする．別にメシル酸ブロモクリプチン標準品

（別途，減圧，0.67 kPa，80 °C で 5 時間乾燥し，その減量

を測定しておく）約 0.023 g を精密に量り，pH 2.0 のクエ

ン酸・塩酸緩衝液/メタノール混液（1：1）を加えて溶かし，

正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により
試験を行い，ブロモクリプチンのピーク面積 AT 及び AS を

測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：300 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：アセトニトリル/炭酸アンモニウム溶液（1 →

1000）混液（13：7）

流量：ブロモクリプチンの保持時間が約 4 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：メシル酸ブロモクリプチン（日局）0.023

g を 1―ブロモナフタレンのメタノール溶液（1 →

10000）に溶かし 100 mL とする．この液 20�L につ
き，上記の条件で操作するとき，ブロモクリプチン，1―

ブロモナフタレンの順に溶出し，その分離度が 5 以上

のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液につき，上記の条件で試験を 6

回繰り返すとき，ブロモクリプチンのピーク面積の相対

標準偏差は，1.5 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし剤皮を施したものは気密容器．

メシル酸ベタヒスチン錠
Betahistine Mesilate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

メシル酸ベタヒスチン（C8H12N2・2CH4O3S：328.41）を含む．

製 法 本品はメシル酸ベタヒスチン（日局）をとり，錠剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いメシル酸ベタヒスチン

（日局）0.06 g に対応する量をとり，水 20 mL を加えてよ

く振り混ぜ，ろ過する．ろ液に水酸化ナトリウム試液 15

mL 及びクロロホルム 20 mL を加えて，振り混ぜた後，ク

ロロホルム層をとり，加温しながらクロロホルムを減圧で留

去する．残留物に水 1 mL，アセトアルデヒド 3 滴及びニ

トロプルシドナトリウム試液 3 滴を加えて振り混ぜるとき，

液は青色を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いメシル酸ベタヒスチン

（日局）0.02 g に対応する量をとり，0.1 mol/L 塩酸試液

100 mL を加えてよく振り混ぜ，ろ過する．ろ液 5 mL を

とり，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて 50 mL とした液につき，

紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，

波長 259 ～ 263 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．メシル酸ベタヒスチン（C8H12N2・2CH4O3S）約

0.02 g に対応する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を

加えて正確に 100 mL とし，15 分間よく振り混ぜた後，ろ

過する．初めのろ液 10 mL を除き，次のろ液 5 mL を正

確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50 mL とし，

試料溶液とする．別にメシル酸ベタヒスチン標準品を，70

°C で 24 時間減圧（五酸化リン）乾燥し，その約 0.02 g

を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液に溶かし，正確に 100

mL とする．この液 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸

試液を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を

行い，波長 261 nm における吸光度 AT 及び AS を測定す

る．

貯 法 容 器 気密容器．

メダゼパム錠
Medazepam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

メダゼパム（C16H15ClN2：270.76）を含む．

製 法 本品はメダゼパム（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いメダゼパム（日局）

0.01 g に対応する量をとり，クロロホルム 20 mL を加え

てよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾固する．

残留物にクエン酸・酢酸試液 3 mL を加えて溶かすとき，

液は濃だいだい色を呈し，更に水浴中で 3 分間加熱すると

き，暗赤色に変わる．

（２） 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法によ

り吸収スペクトルを測定するとき，波長 252 ～ 254 nm 及

び 452 ～ 455 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，め

のう製乳鉢を用いて粉末とする．メダゼパム（C16H15ClN2）

約 0.01 g に対応する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

100 mL を加え，30 分間振り混ぜた後，0.1 mol/L 塩酸試

液を加えて正確に 200 mL とし，ろ過する．初めのろ液 20

mL を除き，次のろ液 10 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩

酸試液を加えて正確に 100 mL とし試料溶液とする．別に

メダゼパム標準品を 60 °C で 4 時間減圧乾燥し，その約
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メダゼパム（C16H15ClN2）の量（mg）

＝ メダゼパム標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
5

メチクラン（C10H13NO4S2）の量（mg）

＝ メチクラン標準品の量（mg）×
QT

QS
× 20

メトクロプラミド（C14H22ClN3O2）の量（mg）

＝ メトクロプラミド標準品の量（mg）×
AT
AS

0.05 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液に溶かし，正確

に 200 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，0.1

mol/L 塩酸試液を加えて正確に 100 mL とする．この液

20 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 253 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．ただし，剤皮を施したものは気密容器．

メチクラン錠
Meticrane Tablets

本品は定量するとき，表示量の 95 ～ 105 % に対応する

メチクラン（C10H13NO4S2：275.34）を含む．

製 法 本品はメチクラン（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いメチクラン（日局）

0.1 g に対応する量をとり，アセトン 50 mL を加えて振り

混ぜた後，ろ過する．ろ液を水浴上で蒸発乾固する．残留物

をるつぼに入れ，炭酸ナトリウム 0.5 g を加えてよく混和

し，注意して融解するとき，発生するガスは水で潤した赤色

リトマス試験紙を青変する．更に 10 分間強熱し，冷後，残

留物を砕き，水 10 mL を加えてかき混ぜ，ろ過する．ろ液

に強過酸化水素水 2 滴，薄めた塩酸（1 → 5）5 mL 及び

塩化バリウム試液 2 ～ 3 滴を加えるとき，白色の沈殿を生

じる．

定 量 法 本品のメチクラン（C10H13NO4S2）約 3 g に対応す

る量を精密に量り，100 mL のメスフラスコに入れ，ジメチ

ルホルムアミド 50 mL を加え，30 分間振り混ぜて完全に

崩壊させた後，ジメチルホルムアミドを加えて 100 mL と

する．この液の一部を遠心分離した後，上澄液 1 mL を正

確に量り，内標準溶液 10 mL を正確に加え，ジメチルホル

ムアミドを加えて 50 mL とし，試料溶液とする．別にメチ

クラン標準品を 105 °C で 4 時間乾燥し，その約 0.15 g

を精密に量り，ジメチルホルムアミドを加えて溶かし，正確

に 50 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，内標準溶

液 10 mL を正確に加え，ジメチルホルムアミドを加えて

50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5

�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を
行い，内標準物質のピーク面積に対するメチクランのピーク

面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 無水カフェインのジメチルホルムアミド溶液

（1 → 250）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：45 °C 付近の一定温度

移動相：水/アセトニトリル混液（9：1）

流量：メチクランの保持時間が約 9 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，内標準物質，メチクランの順に溶出し，そ

の分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密閉容器．

メトクロプラミド錠
Metoclopramide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

メトクロプラミド（C14H22ClN3O2：299.80）を含む．

製 法 本品はメトクロプラミド（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いメトクロプラミド（日

局）0.05 g に対応する量をとり，0.5 mol/L 塩酸試液 15

mL を加えて，70 °C の水浴中でしばしば振り混ぜながら

15 分間加温する．冷後，毎分 3000 回転で 10 分間遠心分

離し，上澄液 5 mL にメトクロプラミド錠用 4―ジメチルア

ミノベンズアルデヒド試液 1 mL を加えるとき，液は黄色

を呈する．

（２） 定量法で得た試料溶液につき，0.1 mol/L 塩酸試液を

対照として，紫外可視吸光度測定法により吸収スペクトルを

測定するとき，波長 271 ～ 275 nm 及び 307 ～ 311 nm

に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品のメトクロプラミド（C14H22ClN3O2）約 0.0768

g に対応する錠をとり，0.1 mol/L 塩酸試液 300 mL を加

えて 1 時間振り混ぜた後，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正

確に 500 mL とし，毎分 3000 回転で 10 分間遠心分離す

る．上澄液 4 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加

えて正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別にメトクロプ

ラミド標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.08 g

を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて溶かし，正確に

500 mL とする．この液 4 mL を正確に量り，0.1 mol/L

塩酸試液を加えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液につき，0.1 mol/L 塩酸試液を対照とし

て，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，波長 308 nm

における吸光度 AT 及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．

メトクロプラミドシロップ
Metoclopramide Syrup

本品は定量するとき，表示量の 93 ～ 107 % に対応する

塩 酸 メ ト ク ロ プ ラ ミ ド（C14H22ClN3O2・2HCl・H2O：

390.73）を含む．
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塩酸メトクロプラミド（C14H22ClN3O2・2 HCl・H2O）

の量（mg）

＝ メトクロプラミド標準品の量（mg）

×
QT

QS
× 0.05 × 1.3033

塩酸メトクロプラミド（C14H22ClN3O2・2HCl・H2O）

の量（mg）

＝ メトクロプラミド標準品の量（mg）

×
QT

QS
× 0.2 × 1.3033

製 法 本品は「塩酸メトクロプラミド」をとり，シロップ剤

の製法により製する．

確認試験 本品の表示量に従い「塩酸メトクロプラミド」2

mg に対応する容量をとり，ドラーゲンドルフ試液 3 滴を

加えるとき，赤だいだい色の沈殿を生じる．

定 量 法 本品の表示量に従い塩酸メトクロプラミド

（C14H22ClN3O2・2HCl・H2O）約 5 mg に対応する容量を正

確に量り，内標準溶液 30 mL を正確に加えた後，水を加え

て 50 mL とし，試料溶液とする．別にメトクロプラミド標

準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.08 g を精密に

量り，1 mol/L 塩酸試液 5 mL 及び水を加えて溶かし，正

確に 100 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，内標準

溶液 30 mL を正確に加えた後，水を加えて 50 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 5�L につき，次
の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対するメトクロプラミドのピーク面積の比

QT 及び QS を求める．

1.3033：メトクロプラミドを塩酸メトクロプラミドに換算す

る係数

内標準溶液 β―ナフチルメチルエーテルのメタノール溶液

（1 → 2500）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 0.79 g を水 550 mL

及びアセトニトリル 450 mL に溶かし，氷酢酸 0.3

mL を加える．

流量：メトクロプラミドの保持時間が約 5 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，メトクロプラミド，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

メトクロプラミド注射液
Metoclopramide Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 93 ～

107 % に対応する塩酸メトクロプラミド（C14H22ClN3O2・

2 HCl・H2O：390.73）を含む．

製 法 本品は「塩酸メトクロプラミド」をとり，注射剤の製

法により製する．

性 状 本品は無色～わずかに黄色を帯びた澄明の液である．

浸透圧比：0.7 ～ 1.1

確認試験 本品の表示量に従い「塩酸メトクロプラミド」

0.025 g に対応する容量をとり，4―ジメチルアミノベンズア

ルデヒド試液 1 mL を加えるとき，液は黄色を呈する．

pH 2.5 ～ 4.5

定 量 法 本品の表示量に従い塩酸メトクロプラミド

（C14H22ClN3O2・2HCl・H2O）約 0.025 g に対応する容量を

正確に量り，内標準溶液 20 mL を正確に加えた後，メタノ

ールを加えて 100 mL とし，試料溶液とする．別にメトク

ロプラミド標準品を 105 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.1 g

を精密に量り，1 mol/L 塩酸試液 5 mL 及び水を加えて溶

かし，正確に 25 mL とする．この液 5 mL を正確に量り，

内標準溶液 20 mL を正確に加えた後，メタノールを加えて

100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

5�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験
を行い，内標準物質のピーク面積に対するメトクロプラミド

のピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

1.3033：メトクロプラミドを塩酸メトクロプラミドに換算す

る係数

内標準溶液 β―ナフチルメチルエーテルのメタノール溶液

（3 → 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム 0.79 g を水 550 mL

及びアセトニトリル 450 mL に溶かし，氷酢酸 0.3

mL を加える．

流量：メトクロプラミドの保持時間が約 5 分になるよう

に調整する．

カラムの選定：標準溶液 5�L につき，上記の条件で操
作するとき，メトクロプラミド，内標準物質の順に溶出

し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密封容器．

メトロニダゾール錠
Metronidazole Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

メトロニダゾール（C6H9N3O3：171.15）を含む．

製 法 本品はメトロニダゾール（日局）をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いメトロニダゾール（日

局）0.01 g に対応する量をとり，水 1 mL，亜鉛 0.5 g 及

び塩酸 0.5 mL を加え，水浴中で 5 分間加熱した液は芳香

族第一アミンの定性反応を呈する．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いメトロニダゾール（日

局）0.25 g に対応する量をとり，0.5 mol/L 硫酸試液 4

mL を加えて振り混ぜ，ガラスろ過器を用いてろ過する．ろ

メトロニダゾール錠 691



メトロニダゾール（C6H9N3O3）の量（mg）

＝ メトロニダゾール標準品の量（mg）×
AT
AS
× 2

ユビデカレノン（C59H90O4）の量（mg）

＝ ユビデカレノン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
5

液にピクリン酸試液 10 mL を加えて 8 °C 以下に放置する．

析出した結晶をろ取し，少量の水で洗い，105 °C で 1 時間

乾燥するとき，その融点は 148 ～ 152 °C である．

（３） 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

により吸収スペクトルを測定するとき，波長 275 ～ 279

nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．メトロニダゾール（C6H9N3O3）約 0.1 g に対応

する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液 80 mL を加え，

時々振り混ぜながら 30 分間放置する．更に 0.1 mol/L 塩

酸試液を加えて正確に 100 mL とし，激しく振り混ぜた後，

この液の一部をとり，遠心分離する．上澄液 5 mL を正確

に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて

正確に 50 mL とし，試料溶液とする．別にメトロニダゾー

ル標準品をデシケーター（減圧，シリカゲル）で 24 時間乾

燥し，その約 0.05 g を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液に

溶かし，正確に 100 mL とする．この液 10 mL を正確に

量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて正確に 50 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加えて

正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液につき，0.1 mol/L 塩酸試液を対照とし，紫外可視吸光度

測定法により試験を行い，波長 277 nm における吸光度 AT

及び AS を測定する．

貯 法 容 器 気密容器．ただし，剤皮を施していないも

のは遮光した気密容器．

ユビデカレノンカプセル
Ubidecarenone Capsules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ユビデカレノン（C59H90O4：863.34）を含む．

製 法 本品はユビデカレノン（日局）をとり，カプセル剤の

製法により製する．

確認試験

（１） 本品の内容物を粉末とし，表示量に従いユビデカレノ

ン（日局）0.05 g に対応する量をとり，エーテル 1 mL 及

び無水エタノール 10 mL を加えてよく振り混ぜた後，遠心

分離する．上澄液 5 mL に水素化ホウ素ナトリウム 0.05 g

及び水 0.5 mL を加えて振り混ぜるとき，液の黄色は消え

る．

（２）（１）の上澄液 2 mL に無水エタノール 3 mL を加

えた後，マロン酸ジメチル 2 mL 及び水酸化カリウム溶液

（1 → 5）1 mL を 1 滴ずつ振り混ぜながら加えるとき，液

は青色を呈する．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて速やか

に行う．本品 20 個以上をとり，内容物を完全にとりだし，

その質量を精密に量り，粉末とする．ユビデカレノン

（C59H90O4）約 0.01 g に対応する量を精密に量り，無水エタ

ノール 20 mL を正確に加え，50 °C で 10 分間超音波を用

いて粒子を小さく分散させる．室温に冷却した後，遠心分離

する．この上澄液を試料溶液とする．別にユビデカレノン標

準品約 0.05 g を精密に量り，無水エタノール 20 mL を正

確に加え，50 °C で 10 分間超音波を用いて溶かす．室温に

冷却した後，この液 4 mL を正確に量り，無水エタノール

を加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液 10�L ずつを正確に量り，次の条件で液体クロ
マトグラフ法により試験を行う．それぞれの液のユビデカレ

ノンのピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：275 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/無水エタノール混液（13：7）

流量：ユビデカレノンの保持時間が約 10 分になるように

調整する．

カラムの選定：ユビデカレノン（日局）及びユビキノン―9

0.01 g ずつを無水エタノール 20 mL に溶かす．この

液 5�L につき，上記の条件で操作するとき，ユビキ
ノン―9，ユビデカレノンの順に溶出し，その分離度が 4

以上のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液につき，上記の条件で試験を 5

回繰り返すとき，ユビデカレノンのピーク面積の相対標

準偏差は 0.8 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ユビデカレノン顆粒
Ubidecarenone Granules

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ユビデカレノン（C59H90O4：863.34）を含む．

製 法 本品はユビデカレノン（日局）をとり，顆粒剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いユビデカレノン（日

局）0.05 g に対応する量をとり，エーテル 1 mL 及び無水

エタノール 10 mL を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離す

る．上澄液 5 mL に水素化ホウ素ナトリウム 0.05 g 及び

水 0.5 mL を加えて振り混ぜるとき，液の黄色は消える．

（２）（１）の上澄液 2 mL に無水エタノール 3 mL を加

えた後，マロン酸ジメチル 2 mL 及び水酸化カリウム溶液

（1 → 5）1 mL を 1 滴ずつ振り混ぜながら加えるとき，液

は青色を呈する．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて速やかに

行う．本品 10 g 以上をとり，粉末とする．ユビデカレノ

ン（C59H90O4）約 0.01 g に対応する量を精密に量り，無水

エタノール 20 mL を正確に加え，50 °C で 10 分間超音波

を用いて粒子を小さく分散させる．室温に冷却した後，遠心
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ユビデカレノン（C59H90O4）の量（mg）

＝ ユビデカレノン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
5

ユビデカレノン（C59H90O4）の量（mg）

＝ ユビデカレノン標準品の量（mg）×
AT
AS
×
1
5

分離する．この上澄液を試料溶液とする．別にユビデカレノ

ン標準品約 0.05 g を精密に量り，無水エタノール 20 mL

を正確に加え，50 °C で 10 分間超音波を用いて溶かす．室

温に冷却した後，この液 4 mL を正確に量り，無水エタノ

ールを加えて正確に 20 mL とし，標準溶液とする．試料溶

液及び標準溶液 10�L ずつを正確に量り，次の条件で液体
クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液のユビデ

カレノンのピーク面積 AT 及び AS を測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：275 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/無水エタノール混液（13：7）

流量：ユビデカレノンの保持時間が約 10 分になるように

調整する．

カラムの選定：ユビデカレノン（日局）及びユビキノン―9

0.01 g ずつを無水エタノール 20 mL に溶かす．この

液 5�L につき，上記の条件で操作するとき，ユビキ
ノン―9，ユビデカレノンの順に溶出し，その分離度が 4

以上のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液につき，上記の条件で試験を 5

回繰り返すとき，ユビデカレノンのピーク面積の相対標

準偏差は 0.8 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ユビデカレノン錠
Ubidecarenone Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ユビデカレノン（C59H90O4：863.34）を含む．

製 法 本品はユビデカレノン（日局）をとり，錠剤の製法に

より製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いユビデカレノン（日

局）0.05 g に対応する量をとり，エーテル 1 mL 及び無水

エタノール 10 mL を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離す

る．上澄液 5 mL に水素化ホウ素ナトリウム 0.05 g 及び

水 0.5 mL を加えて振り混ぜるとき，液の黄色は消える．

（２）（１）の上澄液 2 mL に無水エタノール 3 mL を加

えた後，マロン酸ジメチル 2 mL 及び水酸化カリウム溶液

（1 → 5）1 mL を 1 滴ずつ振り混ぜながら加えるとき，液

は青色を呈する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ユビデカレノン（C59H90O4）約 0.01 g に対応す

る量を精密に量り，無水エタノール 20 mL を正確に加え，

50 °C で 10 分間超音波を用いて粒子を小さく分散させる．

室温に冷却した後，遠心分離する．この上澄液を試料溶液と

する．別にユビデカレノン標準品約 0.05 g を精密に量り，

無水エタノール 20 mL を正確に加え，50 °C で 10 分間超

音波を用いて溶かす．室温に冷却した後，この液 4 mL を

正確に量り，無水エタノールを加えて正確に 20 mL とし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L ずつを正確
に量り，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．

それぞれの液のユビデカレノンのピーク面積 AT 及び AS を

測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：275 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：35 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/無水エタノール混液（13：7）

流量：ユビデカレノンの保持時間が約 10 分になるように

調整する．

カラムの選定：ユビデカレノン（日局）及びユビキノン―9

0.01 g ずつを無水エタノール 20 mL に溶かす．この

液 5�L につき，上記の条件で操作するとき，ユビキ
ノン―9，ユビデカレノンの順に溶出し，その分離度が 4

以上のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液につき，上記の条件で試験を 5

回繰り返すとき，ユビデカレノンのピーク面積の相対標

準偏差は 0.8 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ヨウ化オキサピウム錠
Oxapium Iodide Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ヨウ化オキサピウム（C22H34INO2：471.42）を含む．

製 法 本品はヨウ化オキサピウム（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いヨウ化オキサピウム

（日局）0.1 g に対応する量をとり，メタノール 10 mL を

加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液 5 mL をとり，塩

酸試液 10 mL を加え，冷却器を付け，水浴上で 1 時間加

熱し，冷後，この液 1 mL をとり，2，4―ジニトロフェニル

ヒドラジン・エタノール試液 1 mL を加えるとき，黄色の

沈殿を生じる．

（２） 本品を粉末とし，表示量に従いヨウ化オキサピウム

（日局）0.1 g に対応する量をとり，メタノール 10 mL を

加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液 5 mL をとり，希

硝酸 2 mL 及び硝酸銀試液 2 mL を加えるとき，帯緑黄色

の沈殿を生じる．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ヨウ化オキサピウム（C22H34INO2）0.05 g に対応
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ヨウ化オキサピウム（C22H34INO2）の量（mg）

＝ ヨウ化オキサピウム標準品の量（mg）×
QT

QS 硫酸サルブタモール〔（C13H21NO3）2・H2SO4〕の量（mg）

＝ サルブタモール標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 1.205 ×

1
5

する量を精密に量り，水 40 mL を加え，15 分間超音波を

用いて粒子を小さく分散させる．次にアセトニトリル 40

mL を加え，更に内標準溶液 5 mL を正確に加えた後，水/

アセトニトリル混液（1：1）を加えて 100 mL とする．こ

の液を 30 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を

試料溶液とする．別にヨウ化オキサピウム標準品を 105 °C

で 4 時間乾燥し，その約 0.05 g を精密に量り，内標準溶

液 5 mL を正確に加え，更に水/アセトニトリル混液（1：

1）を加えて 100 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法
により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するオキサ

ピウムのピーク面積の比 QT 及び QS を求める．

内標準溶液 ベンゾフェノンの水/アセトニトリル混液（1：

1）溶液（3 → 100000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：氷酢酸 57 mL 及びトリエチルアミン 139 mL

をとり，水を加えて 1000 mL とする．この液 50 mL

に，アセトニトリル 500 mL 及び希酢酸 10 mL を加

え，更に水 440 mL を加えて混和する．

流量：オキサピウムの保持時間が約 4 分になるように調

整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，オキサピウム，内標準物質の順に溶出し，

その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 密閉容器．

硫酸サルブタモール錠
Salbutamol Sulfate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

硫酸サルブタモール〔（C13H21NO3）2・H2SO4：576.70〕を含む．

製 法 本品は硫酸サルブタモール（日局）をとり，錠剤の製

法により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い硫酸サルブタモール

（日局）0.01 g に対応する量をとり，ホウ酸ナトリウム溶液

（1 → 50）50 mL を加えてよく振り混ぜ，ろ過する．ろ液

5 mL に 4―アミノアンチピリン溶液（3 → 100）1 mL，フ

ェリシアン化カリウム試液 2 mL 及びクロロホルム 10 mL

を加え，よく振り混ぜた後，放置するとき，クロロホルム層

は赤色～だいだい色を呈する．

（２） 定量法で得たろ液 25 mL をとり，0.1 mol/L 塩酸試

液を加えて 50 mL とする．この液につき，紫外可視吸光度

測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長 274 ～

278 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．硫酸サルブタモール〔（C13H21NO3）2・H2SO4〕約

0.0144 g に対応する量を精密に量り，0.1 mol/L 塩酸試液

約 70 mL を加えて 20 分間振り混ぜた後，0.1 mol/L 塩酸

試液を加えて正確に 100 mL とする．この液をろ過し，初

めのろ液 30 mL を除き，次のろ液を試料溶液とする．別に

サルブタモール標準品約 0.06 g を精密に量り，0.1 mol/L

塩酸試液に溶かし，正確に 100 mL とし，標準原液とする．

標準原液 10 mL を正確に量り，0.1 mol/L 塩酸試液を加え

て正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマトグラフ法によ
り試験を行い，サルブタモールのピーク面積 AT 及び AS を

測定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：276 nm）

カラム：内径約 5 mm，長さ約 20 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用シアノアルキル化シ
リカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：水/酢酸アンモニウム溶液（1 → 250）/イソプロ

パノール混液（13：6：1）に氷酢酸を加えて pH 4.5

に調整する．

流量：サルブタモールの保持時間が約 3 分になるように

調整する．

カラムの選定：標準原液 20 mL を量り，p―クロルフェ

ノール溶液（3 → 1250）3 mL を加えて 0.1 mol/L 塩

酸試液で 100 mL とする．この液 20�L につき，上
記の条件で操作するとき，サルブタモール，p―クロル

フェノールの順に溶出し，その分離度が 3 以上のもの

を用いる．

試験の再現性：標準溶液 20�L につき，上記の条件で試
験を 5 回繰り返すとき，サルブタモールのピーク面積

の相対標準偏差は 2.0 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

硫酸サルブタモールシロップ
Salbutamol Sulfate Syrup

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

硫酸サルブタモール〔（C13H21NO3）2・H2SO4：576.70〕を含む．

製 法 本品は硫酸サルブタモール（日局）をとり，シロップ

剤の製法により製する．

確認試験

（１）（２）で得た試料溶液 0.5 mL をとり，メタノールを

減圧留去し，残留物にホウ酸ナトリウム溶液（1 → 50）を

加えて溶かし，25 mL とする．この液に 4―アミノアンチピ

リン溶液（3 → 100）1 mL，フェリシアン化カリウム試液
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硫酸サルブタモール〔（C13H21NO3）2・H2SO4〕の量（mg）

＝ サルブタモール標準品の量（mg）

×
AT
AS
× 1.205 ×

1
20

2 mL 及びクロロホルム 10 mL を加え，よく振り混ぜた後，

放置するとき，クロロホルム層はだいだい色～赤色を呈する．

（２）（�）クロマトグラフ柱 スルホプロピル基修飾型架

橋デキストラン 4 g をとり，2 mol/L 塩化アンモニウム溶

液 30 mL を加え，かき混ぜ，室温に一夜放置し，膨潤させ

る．これを下部に少量のガラス繊維を入れた内径約 15 mm，

長さ約 30 cm のクロマトグラフ管に気泡が生じないように

注意して充てんする．これに 2 mol/L 塩化アンモニウム溶

液を流し，更に，水 150 mL 以上を流し，流出液に硝酸銀

試液を加えても混濁しなくなるまで洗う．

（�） 操作法 本品の表示量に従い硫酸サルブタモール（日

局）7.2 mg に対応する容量をとり，別に調製したスルホプ

ロピル基修飾型架橋デキストランカラムに静かに加え，液の

上面がカラムのイオン交換体上約 3 mm のところまで流下

した後，水 150 mL を流し，流出液は捨てる．次に 1

mol/L アンモニア水を流し，流出液 60 mL を褐色のナス

型フラスコにとり，30 °C 以下の水浴中で減圧留去する．残

留物にメタノール 1 mL を加えて溶かし，試料溶液とする．

別にサルブタモール標準品 6 mg をメタノール 1 mL に溶

かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフ法により試験を行う．試料溶液及び標準溶液 2�L ず
つを薄層クロマトグラフ用シリカゲルを用いて調製した薄層

板にスポットする．次にメチルイソブチルケトン/イソプロ

パノール/酢酸エチル/水/強アンモニア水混液（50：45：

35：18：3）を展開溶媒として約 17 cm 展開した後，薄層

板を風乾する．これに 3―メチル―2―ベンゾチアゾリノンヒド

ラゾン塩酸塩試液を均等に噴霧し，約 10 分間風乾した後，

ヘキサシアノ鉄（�）酸カリウム試液を均等に噴霧するとき，
試料溶液及び標準溶液から得たスポットは，赤褐色を呈し，

それらの Rf 値は等しい．

pH 3.0 ～ 4.0

定 量 法 本 品 の 硫 酸 サ ル ブ タ モ ー ル〔（C13H21NO3）2・

H2SO4〕約 4.8 mg に対応する容量をとり，その質量を精密

に量り，移動相を加えて正確に 50 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 50 mL とし，試

料溶液とする．別にサルブタモール標準品約 0.08 g を精密

に量り，移動相に溶かし，正確に 100 mL とする．この液

5 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 50 mL とする．

この液 5 mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 50 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 50�L につ
き，次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行う．そ

れぞれの液のサルブタモールのピーク面積 AT 及び AS を測

定する．

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：276 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 10 cm のステンレス管

に 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：0.2 mol/L 酢酸アンモニウム溶液/アセトニトリ

ル混液（20：1）に氷酢酸を加えて pH 6.0 に調整する．

流量：サルブタモールの保持時間が約 5 分になるように

調整する．

カラムの選定：硫酸サルブタモール（日局）及びサッカリ

ンナトリウム 0.02 g ずつをとり，移動相に溶かし，

100 mL とする．この液 2 mL をとり，移動相を加え

て 50 mL とする．この液 50�L につき，上記の条件
で操作するとき，サッカリン，サルブタモールの順に溶

出し，その分離度が 2.0 以上のものを用いる．

試験の再現性：標準溶液につき，上記の条件で試験を 6

回繰り返すとき，サルブタモールのピーク面積の相対標

準偏差は 2.0 % 以下である．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

リン酸ヒドロコルチゾンナトリウム注射液
Hydrocortisone Sodium Phosphate Injection

本品は水性の注射剤で，定量するとき，表示量の 90 ～

110 % に対応するヒドロコルチゾン（C21H30O5：362.46）を

含む．

製 法 本品はリン酸ヒドロコルチゾンナトリウム（日局）を

とり，注射剤の製法により製する．

性 状 本品は無色～淡黄色澄明の液である．

確認試験 本品の表示量に従いヒドロコルチゾン（日局）0.05

g に対応する容量をとり，水を加えて 500 mL とする．こ

の液 10 mL にジクロルメタン 25 mL を加えて振り混ぜて

水層を洗う．更にこの操作を 1 回繰り返す．次に，水層 5

mL を共栓試験管にとり，アルカリ性リン酸加水分解酵素試

液 3 mL 及びジクロルメタン 25 mL を加え，時々穏やか

に振り混ぜながら 2 時間放置する．このジクロルメタン層

を脱脂綿を用いてろ過し，ろ液 15 mL を水浴上で空気を送

りながら蒸発乾固し，残留物をクロロホルム/メタノール混

液（9：1）1 mL に溶かし，試料溶液とする．別にヒドロコ

ルチゾン標準品 3 mg をクロロホルム/メタノール混液

（9：1）10 mL に溶かし，標準溶液とする．これらの液につ

き，薄層クロマトグラフ法により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液 10�L ずつを薄層クロマトグラフ用シリカゲル
（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次

にクロロホルム/エタノール混液（17：3）を展開溶媒として

約 10 cm 展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線

（主波長 254 nm）を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポット及び標準溶液から得たスポットの Rf 値は等しい．

pH 7.5 ～ 8.5

定 量 法 本品のヒドロコルチゾン（C21H30O5）約 0.10 g に

対応する容量を正確に量り，移動相を加えて正確に 100 mL

とする．この液 10 mL を正確に量り，内標準溶液 5 mL

を正確に加えた後，移動相を加えて 100 mL とし，試料溶

液とする．別にリン酸ヒドロコルチゾンナトリウム標準品

（別途リン酸ヒドロコルチゾンナトリウム（日局）と同様の

方法で乾燥減量を測定しておく）約 0.027 g を精密に量り，

移動相 50 mL に溶かし，内標準溶液 10 mL を正確に加え

た後，移動相を加えて 200 mL とし，標準溶液とする．試
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ヒドロコルチゾン（C21H30O5）の量（mg）

＝ 乾燥物に換算したリン酸ヒドロコルチゾン

ナトリウム標準品の量（mg）×
QT

QS
× 2.5 × 0.7451

リン酸ピリドキサール（C8H10NO6P・H2O）の量（mg）

＝ リン酸ピリドキサール標準品の量（mg）

×
QT

QS
×
本品の表示量（mg）

10

料溶液及び標準溶液 20�L につき，次の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

するリン酸ヒドロコルチゾンのピーク面積の比 QT 及び QS

を求める．

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの移動相溶液

（1 → 1000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 25 cm のステンレス管

に 7�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリル
化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 2.6 の 0.05 mol/L リン酸二水素ナトリウム

試液/メタノール混液（1：1）

流量：リン酸ヒドロコルチゾンの保持時間が約 10 分にな

るように調整する．

カラムの選定：標準溶液 20�L につき，上記の条件で操
作するとき，リン酸ヒドロコルチゾン，内標準物質の順

に溶出し，その分離度が 8 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 密封容器．

リン酸ピリドキサール錠
Pyridoxal Phosphate Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

リン酸ピリドキサール（C8H10NO6P・H2O：265.16）を含む．

製 法 本品は「リン酸ピリドキサール」をとり，錠剤の製法

により製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従い「リン酸ピリドキサー

ル」0.01 g に対応する量をとり，水 20 mL を加え，振り

混ぜた後，遠心分離する．上澄液 1 mL に塩化第二鉄試液

1 滴を加えるとき，液はだいだい色を呈する．

（２）（１）の上澄液 1 mL に pH 6.8 の 0.08 mol/L リン

酸塩緩衝液を加えて 20 mL とする．この液につき，紫外可

視吸光度測定法により吸収スペクトルを測定するとき，波長

386 ～ 390 nm に吸収の極大を示す．

定 量 法 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う．本

品 10 個をとり，pH 6.8 の 0.08 mol/L リン酸塩緩衝液

150 mL 及びアセトニトリル 45 mL を加え，更に内標準溶

液をリン酸ピリドキサール 0.1 g に対して 2 mL となる量

を正確に加え，振り混ぜて崩壊させた後，遠心分離する．上

澄液適当量をとり，1 mL 中にリン酸ピリドキサール約

0.15 mg を含む液となるように pH 6.8 の 0.08 mol/L リ

ン酸塩緩衝液を加え，試料溶液とする．別にリン酸ピリドキ

サール標準品を五酸化リンを乾燥剤として 60 °C で 3 時間

減圧乾燥し，その約 0.1 g を精密に量り，pH 6.8 の 0.08

mol/L リン酸塩緩衝液 50 mL に溶かし，内標準溶液 2

mL を正確に加え，pH 6.8 の 0.08 mol/L リン酸塩緩衝液

を加えて 100 mL とする．この液 3 mL を量り，pH 6.8

の 0.08 mol/L リン酸塩緩衝液を加えて 20 mL とし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，次の条
件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するリン酸ピリドキサールのピーク面積の比

QT 及び QS を求める．

内標準溶液 ニコチン酸アミドの pH 6.8 の 0.08 mol/L リ

ン酸塩緩衝液溶液（3 → 100）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254 nm）

カラム：内径約 6 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に 5 ～ 10�m の液体クロマトグラフ用オクタデシル
シリル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：25 °C 付近の一定温度

移動相：pH 6.8 の 0.08 mol/L リン酸塩緩衝液/アセトニ

トリル混液（99：1）

流量：リン酸ピリドキサールの保持時間が約 7 分になる

ように調整する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき，上記の条件で操
作するとき，リン酸ピリドキサール，内標準物質の順に

溶出し，その分離度が 5 以上のものを用いる．

貯 法 容 器 気密容器．

レシナミン錠
Rescinnamine Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

レシナミン（C35H42N2O9：634.72）を含む．

製 法 本品は「レシナミン」をとり，錠剤の製法で製する．

確認試験

（１） 定量法の項で得た試料溶液 3 mL につき，溶媒を減

圧留去した後，エタノール/クロロホルム混液（100：1）2

～ 4 滴を加えて溶かし，氷酢酸 2 mL を加えて振り混ぜた

後，バニリンの塩酸溶液（1 → 50）4 mL を加え加温する

とき，液は赤紫色を呈する．

（２） 定量法の項で得られた試液 6 mL をとり，溶媒を減

圧留去した後，エタノール/クロロホルム混液（100：1）を

加えて溶かし，10 mL とした液につき，紫外可視吸光度測

定法により吸光スペクトルを測定するとき，波長 300 ～

304 nm に吸収の極大を示す．

含量均一性試験 本品 1 個をとり（必要ならば剤皮を注意し

て除き），水 1 mL を加えて崩壊させ，クロロホルム/メタ

ノール混液（3：2）15 mL を加えて強く振り混ぜ，クロロ

ホルム/メタノール混液（3：2）を加えて正確に 20 mL と

する．この液を No.5 のろ紙を用いてろ過し，初めのろ液 5

mL を除き，次のろ液を試料溶液とする．別にレシナミン標

準品を 60 °C で 3 時間乾燥し，その約 0.025 g を精密に

量り，水 5 mL を加えた後，クロロホルム/メタノール混液

（3：2）を加えて溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5

mL を正確に量り，水 2.25 mL を加えた後，クロロホル

ム/メタノール混液（3：2）を加えて正確に 50 mL とし，
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レシナミン（C35H42N2O9）の量（mg）

＝ レシナミン標準品の量（mg）×
1
50
×

∆AT
∆AS

レシナミン（C35H42N2O9）の量（mg）

＝ レシナミン標準品の量（mg）×
∆AT
∆AS

×
1
10

ロラゼパム（C15H10Cl2N2O2）の量（mg）

＝ ロラゼパム標準品の量（mg）×
QT

QS
×
1
2

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法により試験を行い，350 nm 及び 330 nm にお

ける差吸光度 ∆AT 及び ∆AS を測定する．

定 量 法 本品 20 個以上をとり（必要ならば剤皮を注意して

除き），その質量を精密に量り，粉末とする．レシナミン

（C35H42N2O9）約 2.5 mg に対応する量を精密に量り，クロ

ロホルム/メタノール混液（3：2）70 mL を加え，強く振り

混ぜた後，クロロホルム/メタノール混液（3：2）を加えて

正確に 100 mL とする．この液を No.5 のろ紙を用いてろ

過し，初めのろ液 5 mL を除き，次のろ液を試料溶液とす

る．別にレシナミン標準品を 60 °C で 3 時間乾燥し，その

約 0.025 g を精密に量り，クロロホルム/メタノール混液

（3：2）に溶かし，正確に 100 mL とする．この液 5 mL

を正確に量り，クロロホルム/メタノール混液（3：2）を加

えて正確に 50 mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液につき，紫外可視吸光度測定法により試験を行い，

350 nm 及び 330 nm における差吸光度 ∆AT 及び ∆AS を

測定する．

貯 法 容 器 密閉容器．

ロラゼパム錠
Lorazepam Tablets

本品は定量するとき，表示量の 90 ～ 110 % に対応する

ロラゼパム（C15H10Cl2N2O2：321.16）を含む．

製 法 本品はロラゼパム（日局）をとり，錠剤の製法により

製する．

確認試験

（１） 本品を粉末とし，表示量に従いロラゼパム（日局）

0.01 g に対応する量をとり，エタノール 40 mL を加えて

激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液 10 mL をとり，

水浴上で蒸発乾固する．残留物に希塩酸 4 mL を加えて 5

分間煮沸し，冷却した液は芳香族第一アミンの定性反応を呈

する．

（２）（１）で得た上澄液 15 mL をとり，エタノールを加

えて正確に 30 mL とした後，ろ過する．初めのろ液 10

mL を捨て，次のろ液につき，紫外可視吸光度測定法により

吸収スペクトルを測定するとき，波長 314 ～ 320 nm に吸

収の極大を示す．また，このろ液 2 mL をとり，エタノー

ルを加えて正確に 50 mL とした液について同様に測定する

とき，波長 227 ～ 231 nm に吸収の極大を示す．

含量均一性試験 本品 1 個を共栓遠心沈殿管にとり，表示量

に対し，0.125 mg/mL となるよう内標準溶液を正確に加え，

密栓して 5 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液

を必要ならばろ過し，試料溶液とする．以下，定量法を準用

して液体クロマトグラフ法により試験を行う．それぞれの液

から得られたロラゼパム及び内標準物質のピーク面積を自動

積分法により測定し，内標準物質のピーク面積に対するロラ

ゼパムのピーク面積の比を求める．ただし，内標準溶液は，

p―オキシ安息香酸 n―アミルの水/エタノール混液（1：1）

溶液（3 → 10000）とする．

定 量 法 本品 20 個以上をとり，その質量を精密に量り，粉

末とする．ロラゼパム（C15H10Cl2N2O2）約 0.01 g に対応す

る量を精密に量り，共栓遠心沈殿管に入れ，エタノール 30

mL を加えて，5 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上

澄液を 100 mL のメスフラスコに入れる．残留物は更にエ

タノール 25 mL を加えて，同様の操作を 2 回繰り返し，

得られた上澄液を最初の上澄液に合わせる．この液に内標準

溶液 10 mL を正確に加えた後，エタノールを加えて正確に

100 mL とし，必要ならばろ過し，試料溶液とする．別にロ

ラゼパム標準品を 105 °C で 3 時間，減圧乾燥した後，そ

の約 0.020 g を精密に量り，エタノールに溶かして正確に

20 mL とする．この液 10 mL を正確に量り，内標準溶液

10 mL を正確に加えた後，エタノールを加えて 100 mL と

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10�L につき，
次の条件で液体クロマトグラフ法により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するロラゼパムのピーク面積の比 QT

及び QS を求める．

内標準溶液 p―オキシ安息香酸 n―アミルのエタノール溶液

（3 → 10000）

操作条件

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240 nm）

カラム：内径約 4 mm，長さ約 15 cm のステンレス管

に約 5�m の液体クロマトグラフ用オクタデシルシリ
ル化シリカゲルを充てんする．

カラム温度：30 °C 付近の一定温度

移動相：メタノール/酢酸アンモニウム溶液（11 →

10000）混液（13：7）

流量：ロラゼパムの保持時間が約 5 分になるように調整

する．

カラムの選定：標準溶液 10�L につき上記の条件で操作
するとき，ロラゼパム，内標準物質の順に溶出し，その

分離度が 6 以上のものを用いる．

貯 法

保存条件 遮光して保存する．

容 器 気密容器．

ロラゼパム錠 697
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