
1 パカンピシリン塩酸塩

1 バカンピシリン塩酸塩
2 Bacampicillin Hydl'ochlol'ide 

3 極駿アンピシリンエトキシカルボニルオキシエチル

4 塩酸バカンピシリン
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6 C21H27N3U7S' HCl・501.98

7 1・Ethoxycarbonyloxyethyl(2S，5R，6R)品開[(2R)・2・amino司

8 2・phenylacetylamino]-3，3-dimethyl-7 -oxo-4-thia幽 1・

9 azabicyclo[3.2.0]heptane-2-carboxylate monohydrochloride 

10 [37661-08-8] 

11 本品はアンピシリンのエトキシカルボニルオキシエチルエ

12 ステノレの塩酸塩である.

13 本品は定量するとき，換算した脱水物 1mg当たり

14 62611g(カ価)以上を含む.ただし，本品のカ価は，アンピシ

15 Yン(CwH19N3U4S: 349.40)としての量を質量(カ価)で示す.

16 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末で，特異なにおいが

17 ある.

18 本品はメタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，水に

19 やや溶けやすい.

20 確認試験

21 ( 1 ) 本品のメタノール溶液u→1000)につき，紫外可視吸

22 光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

23 スペクトノレと本品の参照スペクトル又はバカンピシリン塩酸

24 塩標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較

25 するとき，両者のスベクトルは同一波長のところに同様の強

26 度の吸収を認める.
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(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトル又はバカンピシリン塩酸塩標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める.

32 (3) 本品の水溶液u→50)は塩化物の定性反応 (1.ω〉在呈 82 

33 する 83

34 旋光度(2.49)α)~O : +140~+170o(脱水物に換算したも 84 

35 のO.lg，エタノール(95)，25mL， 100mm). 85 

36 純度試験 86 

37 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し 87

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以 88 

39 下). 89 

40 (2) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調 90 

41 製し，試験を行う(2ppm以下). 91 

42 (3) 遊離アンピシリン 本品約O.lgを精密に量り 92

43 100mLの分液漏斗に入れ，氷冷した水15mLを正確に加えて 93 

44 溶かし，氷冷したpH7.0の0.05mollLリン酸塩緩衝液10mL 94 

45 を正確に加えて振り混ぜた後，氷冷したクロロホルム25mL 95 

46 を加えて振り混ぜる.クロロホルム層を除き，氷冷したクロ 96 

47 ロホルム25mLずつで悶様の操作を更に2回繰り返す.水層

48 を遠心分離し，上澄液をろ過し，ろ液を試料溶液とする. 731) 

49 にアンヒ。シリン標準品約20mgに対応する量を精密に量り，

50 水に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

51 り， pH7.0の0.05moνLリン酸塩緩衝液lOmL及び水を加え

52 て正確に25mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

53 夜それぞれ10mLを正確に最り，水酸化ナトリウム試液2mL

54 ずつを正確に加え，正確に15分間放置した後，それぞれの

55 夜に1mo阻 J塩酸試液2mL，pH4.6の0.3mollLフタル酸水素

56 カリウム緩衝液10mL及び0.005molιョウ素液10mLをそれ

57 ぞれ正確に加え，遮光して正確に20分間放置する.次に，

58 それぞれの液をO.OlmollLチオ硫酸ナトリウム液で鴻定

59 (2.50)する.ただし，滴定の終点は液の色が無色に変わる

60 ときとする.別に，試料溶液及び標準溶液それぞ、れ10mLを

61 正確に量り， pH4.6の0.3mollLフタル酸水素カリウム緩衝液

62 10mL及び0.005molιヨウ素液10mLをそれぞれ正確に加え，

63 同様の方法で空試験を行う.試料溶液及び標準溶液の

64 0.005molιョウ素液の消費量(mL)をそれぞれ町、及び隠とす

65 るとき，アンピシリンの量は1.0%以下である.

66 アンピシリン(CwH19N3U必)の最(mg)

67 =JvIs X l/.i・/隠 X 1/20 

68 11虫色:アンピシリン標準品の秤取最(mg)

69 水分 (2.48) 1.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

70 強熱残分 (2.44) 1.5%以下(lg).

71 定量法 本品及びパカンピシリン境酸塩標準品約40mg(カ価)

72 に対応する量を精密に量り，それぞれを水に溶かし，正確に

73 100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

74 標準溶液20l1Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

75 グラブイー (2.01)により試験を行い，それぞ、れの液のパカ

76 ンピシリンのピーク面積Ar及ひiAsを測定する.

77 アンピシリン(CI6H19N3U4S)の量l!tg(カ価)]

78 =Ms X AT/ As X 1000 

79 111ら:パカンピシリン塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

80 

81 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :250C付近の一定温度

移動絡:薄めた2mollLリン酸二水素ナトリウム試液(1

→100)500mUこ薄めた0.05mollLリン酸水素二ナトリ

ウム試液(2→5)を加えてpH6.8に調整する.この液

500mUこアセトニトリノレ500mLを加える.

流量:バカンピシリンの保持待問が約6.5分になるよう

に誠整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，バカンピシリンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ10000段以上， 2以

下である.

97 システムの再現性:標準溶液20l1Lにつき，上記の条件

5 1141 



2 パカンピシリン塩酸塩

98 で試験を6由繰り返すとき，パカンピシリンのピーク

99 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

100 貯法容器気密容器.
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1 白糖

1 自糖
2 White 80ft 8ugar・
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4 C12H2201l: 342.30 

5 s-D-Fructofuranosylα-D-glucopyranoside 

6 [57ω50-1] 

7 性状 本品は無色又は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

8 はなく，味は甘い.

9 本品は水に梅めて溶けやすく，エタノール(95)に極めて溶

10 けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

11 本品の水溶液(1→10)は中性である.

12 確認試験

13 (1 ) 本品19を加熱するとき，融解してふくれ上がり，カ

14 ラメルのにおいを発して，かさ高い炭化物となる.

15 (2) 本品0.1gfこ希硫酸2mLを加えて煮沸し，水酸化ナト

16 リウム試液4mL及ひoフェーリング試液3mLを加えて沸騰す

17 るまで加熱するとき，赤色~暗赤色の沈殿を生じる.

18 旋光度(2.49)α)~ : +65.0~+67.0o(乾燥後， 13g，水，

19 50mL， 100mm). 

20 純度試験

21 ( 1 ) 溶状本品100gを水100mLに溶かし，この液50mL

22 をネスラー管にとり，白色の背景を用い側方から観察すると

23 き，液は無色又はわずかに黄色で，青色を呈しない.更にこ

24 の液をネスラー管に充満し，密栓して2日開放置するとき，

25 沈殿を生じない.

26 (2) 塩化物 (/.03) 本品10.0gを水に溶かし100mLとし，

27 試料溶液とする.この液20mLfこ希硝酸6mL及び水を加えて

28 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液には

29 0.01molJL塩酸0.30mLを加える(0.005%以下).

30 (3) 硫酸塩 (I.J4) (2)の試料溶液40mLfこ希塩酸1mL及

31 ぴ水を加えて50mLとする.これを検波とし，試験在行う.

32 比較液には0.005molJL硫酸0.50mLを加える(0.006%以下).

33 (4) カルシウム (2)の試料溶液10mLfこシュウ酸アンモニ

34 ウム試液1mLを加えるとき，液は直ちに変化しない.

35 (5) 重金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第1法により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(5ppm以

37 下).

38 (6) ヒ素 (/.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

印 製し，試験を行う (2ppm以下).

40 (7) 転化糖本品5.0gを水に溶かし100mLとし，必要な

41 らばろ過して試料溶液とする. )3IJにアルカリ性硫酸銅(II)試

42 夜100mLを300mLのビーカーに入れ，時計皿でふたをして，

43 煮沸し，直ちに試料溶液50.0mLを加え，正確に5分間煮沸

44 した後，直ちに新たに煮沸して冷却した水50mLを加え，

45 10
0

C以下の水浴中に5分間浸し，沈殿を質量既知のガラスろ

46 過器(G4)を用いてろ取し，ろ液が中性になるまで水で洗い，

47 更にエタノーノレ(95)10mL及ひ。ジェチルエーテ/レ10mLで洗

48 い， 1050Cで30分間乾燥するとき，その量は0.120g以下であ

49 る.

50 乾燥減量 (2.-11) 1.30%以下(15g，1050C， 2時間).

51 強熱残分(2.44) 0.1%以下(2g).

52 貯j去容器密閉容器.

51idj 



1 精製自糖

1 精製自糖
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4 C12H220U: 342.30 57 

5 s-D-Fructofuranosylα-D-glucopyranoside 58 

6 [57-50-1] 59 

7 本品は添加剤を含まない 61

8 大容量輸液の調裂に用いるものについてはその旨表示する 62

9 性状 本品は白色の結晶伎の粉末，又は光沢のある無色あるい 63 

10 は白色の結晶である 64

11 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けにく 65 

12 V¥ 66  

13 確認試験 67 

14 ( 1 ) 本品及び白糖10mgずつに薄めたメタノーノレ(3→5)を 68 

15 それぞれ加えて20mLとし，試料溶液及ひ'標準溶液(a)とする 69

16 JJIJにブドウ糖，乳糖一水和物，果糖及ひe白糖10mgずつに薄 70 

17 めたメタノーノレ(3→5)を加えて20mLとし，標準溶液(b)とす 71 

18 る.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)に 72 

19 より試験を行う.試料溶液，標準溶液(a)及び(b)2pLずつを 73 

20 薄層クロマトグラフィー用シリカグノレを用いて調製した薄層 74 

21 板にスポットし，完全に乾燥させる.次に1，2ージクロロエ 75 

22 タン/酢酸(100)/メタノール/水混液(10: 5 : 3 : 2)を展凋 76 

23 溶媒として約15cm展際し，薄層板を温風乾燥し，直ちに新 77 

24 しい展開溶媒で展開を繰り返した後，簿層板を温風乾燥する 78

25 これにチモール0.5gをエタノーノレ(95)/硫酸混液(19: 79 

26 I)100mUこ溶かした液を均等に噴霧した後， 130
0
Cで10分間 80 

27 加熱するとき，試料溶液から得た主スポットは標準溶液(a) 81 
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から得た主スポットと同様の位置，色及び大きさである.ま

た標準溶液(b)から得た4つのスポットはそれぞれ明確に識別

できる.

(2) 本品50.0gを新たに煮沸し冷却した水に溶かし100mL

とし，試料溶液とする.この液1mUこ水を加えて100mLと

する.更にこの液5mLをとり，新たに調製した硫酸銅(11)試

液0.15mL及び新たに調製した2mol/L水酸化ナトリウム試液

35 2mLを加えるとき，液は青色澄明で，煮沸後も変わらない 89

36 この溶液に希塩酸4mLを加えて煮沸し， 2mo阻 J水酸化ナト 90 

37 リウム試液4mLを加えるとき，直ちにだいだい色の沈殿を 91 

38 生じる 92

39 旋光度 (2.49)α)~ : +66.3~+67.0o(26g，水， 100mL， 

40 100mm). 

41 純度試験

42 (1 ) 溶状 確認、試験(2)の試料溶液は澄明である.またこ

43 の液の色は，場化鉄(nr)の色の比較原液2.4mL.及び塩化コバ

44 ルト(11)の色の比較原液0.6mLを正確に量り，更に塩酸溶液 93 

45 (7→ 250)7.0mLを加えた溶液 5.0mLに 塩 酸 溶液 (7→

46 250)95.0mLを加えた液の色より濃くない，

47 (2) 酸又はアルカリ 確認試験(2)の試料溶液10mUこフェ

48 ノールフタレイン試液0.3mLを加えるとき，液は無色で，こ

49 の液に0.01mo阻d水酸化ナトリウム試液0.3mLを加えるとき，

50 夜は紅色を呈す.

51 (3) 亜硫酸塩本品5.0gを水40mUこ溶かし，希水酸化ナ

52 トリウム試液2.0mL及び水を加えて正確に50mLとし，試料

53 溶液とする. JJIjに二亜硫酸ナトリウム76mgを量り，水に溶

54 かして正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，水を

55 加えて正確に100mLとする.更に，この液3mLを正確に量

56 り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.直ち

60 

に試料溶液及び標準溶液10mLずつを疋確に量り，それぞれ

に3mol/L塩酸試液1.0mL，脱色ブクシン試液2.0mL及びホ

ルムアルデヒド、液試液2.0mLを加え， 30分間放置する，こ

れらの液につき，水10.0mLを用いて伺様に操作して得た液

を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

うとき，波長583nmにおける試料溶液の吸光度は，標準溶

液の吸光度より大きくない(802として15ppm以下).ただし，

標準溶液が明らかに赤紫色~青紫色を呈さないとき，この試

験は無効とする.

(4) 鉛本品50mgを正確に量り，ポリテトラフルオロエ

チレン製分解容器に入れ，硝酸0.5mLを加えて溶かした後，

密封し， 150
0
Cで5時間加熱する.冷後，水を加えて正確に

5mLとし，試料溶液とする.試料溶液3個以上をとり，原子

吸光光度法(電気加熱方式)(2.23)の標準添加法により次の条

件で試験を行う.ただし，標準溶液は鉛標準液適量を正確に

量り，水を加えて調製する.また硝酸1O.0mLをとり，水を

加えて正確に100mLとした溶液を用いて空試験を行い，補

正する(0.5ppm以下).

ランプ:鉛中空陰極ランプ

波長:283.3nm 

乾燥潟度:110
0

C 

灰化温度:600
0
C 

原子化温度:2100
0
C 

(5) 転化糖確認試験(2)の試料溶液5mLを長さ約150mm，

直径約16mmの試験管にとり，これに水5mL，1mo阻 J水酸

82 化ナトリウム液1.0mL.及ひさメチレンブ、ノレー試液1.0mL告と加え

83 て振り混ぜ，水浴中で正確に2分間加温した後，水浴中から

84 取り出し，直ちに観察するとき，液の青色は完全には消えな

85 い(0.04%). ただし，空気との接触留の青色は無視する.

86 電気伝導率

87 (i) 塩化カリウム標準液塩化カリウムを粉末とし， 500 

88 ~6000Cで4時間乾燥し，新たに蒸留して製した(二酸化炭素

を含まない)霞気伝導率2p8・cm-1以下の水に溶かして

1000.0g中に塩化カリウムをそれぞれ0.7455g，0.0746g及び

0.0149gを含む3種類の塩化カリウム標準液を調製する.こ

れらの液の200Cにおける電気伝導率は次表のとおりである.

標準液の種類 電気伝導率 抵抗率

(:gI1000.0g) 匂s・cm-1) (Q・ cm)

0.7455 
0.0746 
0.0149 

1330 752 

133.0 
26.6 

7519 
37594 

(ii) 装置 電気伝導率計を用いる.電気伝導率の測定は，

5 1114 



2 精製白糖

94 
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107 

108 

溶液に浸された測定器具(セノレ)の霞機関の柱液体の電気抵抗

を測定することによってなされる.この装置には電極の分極

による影響を徐去するための交流が供給される.また，通例，

温度補償回路が組み入れられている.セルには，白金黒でコ

ーティングされた二つの平行に置かれた白金電極が備わり，

一般に両極は，溶液と電極関で電解質が容易に交換できるガ

ラス管で保護されている.セノレ定数がO.Ol~lcm-lのセルを

用いる.

(溢) 操作法塩化カリウム標準液はiJ!IJ定に適したものを調

製して使用する.セルをよく水で洗い，次に塩化カリウム標

準液で2~3回洗った後，塩化カリウム標準液をセルに満た

す.塩化カリウム標準液を20::!:0.l
OCに保ち，電気伝導度を

測定する.これを繰り返し，測定値が::!:3%以内で一致した

ときの電気伝導度Gχ0(118)を求める.測定した値から次式に

よりセル定数Jを求める.

109 ω一
知

的

μ

一G
γ
戸

110 

111 

112 

J:セル定数(cm-1
)

χKCl:塩化カリウム標準液の電気伝導率(1l8・cm-1)(20
0

C)

Gxo:測定した電気伝導度(1l8)

本品31.3gを新たに蒸留して製した(二酸化炭素を含まな

い)水に溶かして正確に100mLとし，試料溶液とする.セノレ

をよく水で洗い，次に試料溶液で2~3回洗った後，試料溶

液をセルに満たす.マグネチックスターラーでゆるやかにか

き混ぜながら，試料溶液を20土O.l
O
Cfこ保ち，電気伝導度

Gl'(1l8)を測定する.同様に試料溶液の調製に用いた水の電

気伝導度品(1l8)をiJ!IJ定し，次式によりそれぞれの電気伝導

率引(1l8・cm-1
)及びχO(1l8'cm-1

)を求める.

χT(1l8・cmサ)=JGl'

χO(1l8・cm-1)=Jl砧

次式により試料溶液の補正された電気伝導率χcを求める

とき， χcは35118・cm-1以下である.

113 

114 

115 

116 

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

125 χC<1l8・cm-1)=χT一0.35χo

126 乾燥減量 (2.41) 0.1%以下(2g，105
0C， 3時間).

127 デキストリン 大容量輸液の調製に用いるものは，確認試験

128 (2)の試料溶液2mUこ水8mL，希塩酸0.05mL及びヨウ素試液

129 0.05mLを力日えるとき，液の黄色は消えない.

130 エンドトキシン (4.01) 0.25EU/mg未満.ただし，大容量輸

131 夜の務製に用いるもの.

132 貯法容器密閉容器.
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1 ノ号クロフェン

1 1¥クロフェン
2 Baclofen 

NH， 
H ) 

」ヘ/ヘ /C02H

3 CI人J 汲ぴ鏡像異性体

4 CIOHI2CIN02: 213.66 

5 (3RS)-4・Amino-3-(4-chlorophenyl)butanoicacid 

6 [1134-47-の

7 本品l土定量するとき，換算した脱水物に対し，バクロブェ 60 

8 ン(CIOHI2CINO~98.5%以上を含む 61

9 性状 本品は白色~微黄色色の結晶性の粉末である 62

10 本品は酢酸UOO)に溶けやすく，水に溶けにくく，メタノ 63 

11 ール又はエタノーノレ(95)に極めて溶けにくく，ジエチルエー 64 

12 テルにほとんど溶けない 65

13 本品は希塩酸に溶ける 66

14 確認試験 67 

15 (1 ) 本品の水溶液U→1000)5mLにニンヒドリン試液1mL 68 

16 を加え，水浴上で3分間加熱するとき，液は青紫色を呈する 69
月

4

0

0

n

u

凸
り

1
1
0
A

1

1

1

2

2

2

 

(2) 本品のO.lmolJL塩酸試液溶液(1→2000)1こっき，紫外

可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スベクトル又はパクロフェン

標準品について伺様に操作して得られたスペクトル奇比較す

るとき，阿者のスベクトルは同一波長のところに同様の強度

の吸収を認める.

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

 

d
告

A

告

K
U

巨

u
w
b
w
O
N
D
H
D
W
O
M
D
w
u
w
D

カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管にlO.llm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノール/薄めた酢酸(100)(1→900)混液

(3 : 2) 

流量:パクロブェンの保持時間が約4分になるように調

整する.

面積測定範屈:溶媒のピークの後からバクロフェンの保

持時間の約3倍の範殴

システム適合性

検出の確認、:標準溶液(l)25.llLから得たバクロフェンの

ピーク高さが5~10mmlこなるように調整する.

システムの性能:本品0.40g及びパラオキシ安息香酸メ

チノレ5mgを移動相200mUこ溶かす. この液10mUこ移

動相を加えて100mLとする.この液25.llUこっき，上

記の条件で操作するとき，パクロフェン，パラオキシ

安息香酸メチルの)1慎に溶出し，その分離度は5以上で

ある.

システムの再現性:標準溶液(l)25.llUこっき，上記の条

件で試験を6回繰り返すとき，バクロフェンのピーク

高さの相対標準偏差は3.0%以下である.

70 水分 (2.48) 1.0%以下Ug，容量滴定法，直接滴定).

71 強熱残分 (2.44) 0.3%以下Ug).

72 定量法 本品約0.5gを精密に量り，酢酸(100)80mUこ溶かし，

73 O.lmo阻 J過塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:クリスタルパ

74 イオレット試液2滴).ただし，滴定の終点は液の紫色が青色

75 告と経て帯緑青色に変わるときとする.同様の方法で空試験を

24 

23 (3) 本品につき，炎色反応試験ω(/.04) を行うとき，緑 76 行い，補正する.

77 O.lmolJL過塩素酸1mL=21.37mgCIOHI2CIN02 
色を呈する.

25 純度試験

26 

27 

28 

(1) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを酢酸(100)50mLに溶かし，

水を加えて100mLとする.この液10mUこ希硝酸6mL及び

水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

29 較液はO.OlmolJL塩酸0.30mUこ酢酸UOO)5mL，希硝酸6mL

30 及び水を加えて50mLとする(0.21%以下).

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

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(lOppm以

33 下).

34 (3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を誠

35 製し，試験を行う (2ppm以下).

36 (4) 類縁物質 本品50mgを移動相50mUこ溶かし，試料

37 溶液とする.この液1.0mL.及び1.5mL:a:正確に量り，それぞ

38 れ移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液(1)及び(2)と

39 する.試料溶液，標準溶液(l)及び標準溶液(2)25.llLずつを正

40 確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ~ (2.01)によ

41 り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク高さを測定する

42 とき，試料溶液のパクロフェン以外のピークの各々のピーク

43 高さは，標準溶液(1)のバクロフェンのピーク高さより大き

44 くない.また，それらのピーク高さの合計は，標準溶液(2)

45 のバクロフェンのピーク高さより大きくない.

46 試験条件

47 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:268nm) 

78 貯法容器密閉容器
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1 パクロフェン錠

1 バク口フェン錠
2 Baclofen Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 パクロフェン(CIOHI2CIN02: 213.66)を含む.

5 製法 本品は「バクロフェンj をとり，錠斉IJの製法により製す

6 る.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「バクロブェン1

9 O.Olg!こ対応する最をとり，水10mLを加えてよく振り混ぜ

10 た後，ろ過する.ろ液5mLにニンヒドリン試液1mLを加え，

11 以下 fパクロフェンj の確認、試験(1)を準用する.

12 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い fバクロフェン1

13 25mg!こ対応する最をとり， O.lmollL塩酸試液50mL'i:加え

14 て15分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視

15 吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，

16 波長257~261nm ， 264~268nm及び272~276nmに吸収の

17 極大を示す.

18 (3) 本品を粉末とし，表示量に従い「パクロフェンj

19 O.Olgに対応する量をとり，メタノーノレ/酢酸(100)混液(4: 

20 1)2mLを加えてよく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を

21 試料溶液とする. 53IJにパクロフェン標準品O.Olgをメタノー

22 ノレ/酢酸(100)混液(4:1)2mLに溶かし，標準溶液とする.

23 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

24 試験を行う.試料溶液及ひ。標準溶液2011Lずつを薄層クロマ

25 トグラフイ}用シリカゲ、ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄

26 層板にスポットする.次に1ーブタノール/水/酢酸(100)混

27 夜(4: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

28 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

29 料溶液及び標準溶液から得たスポットのあ値は等しい.

30 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

31 き，適合する.

32 本ふ1個をとり， O.lmo班 J塩酸試液5mLを加え，超音波に

33 より粒子を小さく分散させ，更に， 10分間振り混ぜた後，

34 1mL中にパクロブェン(CIOHI2CIN02)約0.5mgを含む液とな

35 るようにO.lmo阻 J塩酸試液を加えて豆確に VmLとし，遠心

部 分離する.上澄液5mLを正確に量り，フェノールフタレイ

37 ン試液封筒を加え，希水酸化ナトリウム試液で中和した後，

38 水を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする. 53IJにバクロ

39 ブェン標準品(別途「パクロフェンj と同様の方法で水分

40 (2.48)を測定しておく)約25mgを精密に量り， O.lmollL塩

41 酸試液に溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを亙確に

42 量り，フェノールフタレイン試液2i衡を加え，希水酸化ナト

43 リウム試液で中和した後，水を加えてlE確に50mLとし，標

44 準溶液とする.試料溶液及ひや標準溶液2mLずつを正確に量

45 り，それぞれにニンヒドリン・塩化スズ(II)試液4mLを加え

46 て振り混ぜた後，水浴上で20分間加熱し，直ちに2分間激し

47 く振り混ぜる.冷後，それぞれに水/1-プロパノール混液

晶 (1:1)を加えて正確に25mLとする.これらの液につき，水

49 2mLを用いて伺様に操作して得た液を対照とし，紫外可視

50 吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長570nmにおけ

51 る吸光度AT.及びAsを測定する.

52 バクロフェン(CIOHI2CIN02)の量(mg)

53 己MsXAI'/AsXfゲ50

54 Jl!Is :脱水物に換算したパクロフェン標準品の秤取量(mg)

55 溶出性 (6.10) 試験液に水500mLを用い，パドソレI去により毎

回 分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は70%

57 以上である.

58 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

59 20mL以上をとり，干し径0.811m以下のメンプランフィルタ-

60 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

61 確に量り，表示量に従い 1mL中にパクロフェン

62 (CIOHI2CIN02)約l011gを含む液となるように水を加えて正確

63 にV'mLどし，試料溶液とする. 53IJにパクロフェン標準品

64 別途「バクロフェンj と同様の方法で水分 (2.48)を測定し

65 ておく)約10mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mL

66 とする.この液10mLを正確に量り，水を加えて正確に

67 100mLとし，襟準溶液とする.試料溶液及ひ、標準溶液につ

68 き，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

69 220nmにおける吸光度AI'及びAsを測定する.

70 バクロフェン(CIOHI2CIN00の表示量に対する溶出率(%)

71 =.11公 XAI'/ As X V'/ V X 1/ C X 50 

72 lV.fs :パクロフェン標準品の秤取量(mg)

73 C: 1錠中のバクロフェン(CIOHI2CIN00の表示量(mg)

74 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

75 とする.パクロブエン(CIOHI2CIN02)約50mg!こ対応する量

76 を精密に量り， O.lmollL塩酸試液130mLを加えて10分間振

77 り混ぜた後， O.lmollL塩酸試液を加えて正確に200mLとし，

78 遠心分離する.上澄液10mLを正雄に量り，フェノールフタ

79 レイン試液2i慌を加え，希水酸化ナトリウム試液で中和した

80 後，水を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする.別にバ

81 クロブエン標準品(別途 fパクロフェンj と同様の方法で水

82 分 (2.48)を測定しておく)約0.25gを精密に量り， O.lmollL 

83 塩酸試液に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正

84 確に量り， O.lmollL塩酸試液を加えて正確に100mLとする.

85 この液10mLを正確に量り，フェノールブタレイン試液2滴

86 を加え，希水酸化ナトリウム試液で中和した後，水を加えて

訂 正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

88 2mLずつを正確に量り，それぞれにニンヒドリン・塩化ス

89 ズ、(II)試液4mLを加えて振り混ぜた後，水浴上で、20分間加熱

90 し，直ちに2分間激しく振り混ぜる.冷後，それぞれに水/

91 1ープロパノール混液(1:1)を加えて正確に25mLとする.

92 これらの液につき，水2mLを用いて同様に操作して得たt夜
間 を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

94 い，波長570nmにおける吸光度AI'及び:Asを測定する.

95 バクロフェン(CIOHI2CIN00の量(mg)

96 =Ms X AI'/ As X 1/5 

97 Mら:脱水物に換算したパクロブエン標準品の秤取量(mg)

98 貯j去容器密閉容器.
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1 パシトラシン

1 バシトラシン
2 Bacitracin 

3 [1405-87-4] 

4

5

6

7

 

本品は，BacilJlls sllbtiiJ旨又はBacJllllslichenifol'misの培

養によって得られる抗締菌活性を有するパシトラシンAを主

成分とするペプチド系化合物の混合物である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 60単位

8 以上を含む.ただし，本品のカ価は，パシトラシンA

9 (CGGH103N17016S : 1422.69)としての量を単位で示し，その1

10 単位はバシトラシンA(CGuH103N170WS)23.8)lgfこ対応する.

11 性状本品は白色~淡褐色の粉末である.

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)に溶けにくい.

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液(1→100)3mLfこ4 ジメチルアミノベン

15 ズアルデヒド試液3mLを加え，液が赤桃色~赤紫色になる

16 まで振り混ぜた後，亜硝酸ナトリウム溶液(1→100)数滴を加

17 え，振り混ぜるとき，液は，緑色~時緑色を呈する.

18 (2) 本品及びパシトラシン標準品60mgずつを水10mLに

19 溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液につき，

20 薄層クロマトグラブィー (2.03)により試験を行う.試料溶

21 夜及び標準溶液l)lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

22 ゲ、ルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に1ーブタ

23 ノーノレ/酢酸(100)/水/ピリジン/エタノール(99.5)混液

24 (30 : 15 : 10 : 6 : 5)を展開溶媒として約10cm展開した後，

25 風乾する.これに，ニンヒドリン試液を均等に噴霧し，

26 1l0oCで5分間加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得

27 たスポットのRrfi直は等しい.

28 純度試験

29 (1 ) 重金属(J，07) 本品l.Ogをとり，第2法により操作し，

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

31 下).

32 (2) 類縁物質本品0.15gを0.05mollL硫駿試液に溶かし，

33 100mLとする.この液2mLfこ0.05moνL硫酸試液を加えて

34 10mLとし，試料溶液とする.試料溶液につき，紫外可視吸

35 光度測定法(2.24)により，波長252nm及び290nmにおける

36 吸光度Al及びA2を測定するとき，A2/んは0.20以下で、ある.

37 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(1g，威圧， 60
o
C， 3時跨).

38 強熱残分 (2μ l.O%以下(lg).

39 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

40 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

41 ( i )試験菌 MiCl'OCOCCllSllltells ATCC 10240合用いる.

42 (ii) 培地培地(I)の3)の温を用いる.

43 (iii) 標準溶液 パシトラシン標準品約400単位に対応する

44 量を精密に量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液に溶かして正確に

45 20mLとし，標準原液とする.標準原液は10
0

C以下に保存し，

46 2日以内に使用する.用持，標準原液適量を正確に量り，

47 pH6.0のリン酸海緩衝液を加えて1mL中に2単位及び0.5単位

48 を含む液告と調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とす

49 る.

50 (iv) 試料溶液本品約400単位に対応する量を精密に量り，

51 pH6.0のリン酸塩緩衝液に溶かして正確に20mLとする.こ

52 の液適量を豆礁に最り， pH6.0のリン酸塩緩衝液を加えて

53 1mL中lこ2単位及び0.5単位を含む液を調製し，高濃度試料

54 溶液及び低濃度試料溶液とする.

55 貯法

56 

57 

保存条件冷所に保存する.

容器気密容器.
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本J/，f土用時溶解して用いる注射剤である.

本品はウマ免疫ク守口ブリン中の破傷風抗毒素を含む.

ヱド品は生物学的製剤基準の乾燥破傷風ウマ抗毒素の条に適

合する.

性状本品は溶剤を加えるどき，無色~淡黄褐色の澄明又はわ

ずかに白濁した液となる.
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沈降破傷風トキソイド1 

沈降破傷風トキソイド
Adsorbed Tetanus Toxoid 

1 

115U 5 

本品は破傷嵐毒素をホノレムアルデ‘ヒド液でその免疫原性を

なるべく損なわないように無毒化して得られた破傷風トキソ

イドを含む液にアルミニウム境を加えてトキソイドを不溶性

とした液状の注射郊である.

本品は生物学的製剤基準の沈降破傷風トキソイドの条に適

合する.

性状 本品は振り混ぜるとき，均等に白濁する.
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1 パソプレシン注射液

1 バソプレシン注射液
2 Vasopressin Injection 

3

4

5

6

7

8

 

本品l土水性の注射剤である.

本品は健康なウシ又はブタなどの脳下垂体後葉から大部分

の子宮収縮成分のオキシトシンを除いて得た血圧上昇成分の

バソプレシン又は合成によって得たバソプレシンを含む.

本品は定量するとき，表示されたパソプレシン単位の85

~120%を含む.

9 製法 本品は脳下垂体後葉から得たバソプレシン部分又は合成

10 によって得たバソプレシンをとり，注射剤の製法により製す

11 る.

12 性状 本品は無色澄明の液で，においはないか，又はわずかに

13 特異なにおいがある.

14 pH: 3.0~4.0 

15 純度試験子宮収縮成分本品は次の方法により試験を行うと

き，子宮i奴縮成分の量は，定量された10パソプレシン単位

につき， 0.6オキシトシン単位以下である.

(j)標準原液 オキシトシン標準品の表示単位に従い，そ

の200単位につき，薄めた酢酸(100)(1→400)10mLを豆確に

加えて溶かす.この液1mLを亙確に量り，薄めた酢酸

(100)(1→400)を加えて正確に10mLとする.このi夜は凍結を

避け，冷所に保存し，調製後6箇月以内に使用する.

(邑)標準溶液標準原液に生理食塩液を加えて，その1mL

中lこ0.020オキシトシン単位を含むように薄める.

(温)試料溶液本品の定量されたバソプレシン単位の6/

100の単位を求め，オキシトシン単位と仮定する.本品に生

理食塩i夜を加えて，その1mL中に仮定した0.020オキシトシ

ン単位を含むように薄める.

(iv) 装置摘出子宮収縮実験用装置を用いるが，精密な温

度調節器を用い，浴温を37~380Cの関の一定温度に保ち，

試験中はこの温度がO.lOC以上の差がないようにする.また，

100mLのマグナス容器を用いて子宮を懸垂する.

(v) 試験動物 体重175~350gの発情期でない健康な処女

モルモットを用いる.ただし，幼時から雄を見ないように分

けて飼育し，更に雄の体臭をも感じさせないようにする.

( vi) 操作法 マグナス容器は一定温度に保った恒温槽に浸

し，ロック・リンゲル試液を入れ，酸素を適当に通じておく 90

モルモットの頭な打って殺し，直ちに子宮を摘出し，マグナ

ス容器に懸垂し，子宮角の一端を糸でへーベルに連結する.

必要ならば，へーベノレに加重し，この質量は試験中変えない.

15~30分後，子宮が十分に伸びきったとき，試験を始める.

標準溶液及ひ会試料溶液のそれぞれ0.1~0.5mLの等容量を交

互に1O~20分間の一定時間をおいて2回マグナス容器に加え 96

最後に別に標準溶液の25%増量した容量を加え，子宮を収

縮させ，その収縮の高さを測定する.

標準溶液による子宮収縮の高さの平均は，試料溶液による

子宮収縮の高さの平均に等しいか，又はそれより大きい.ま 100 

た，最後の場量した標準溶液による子宮収縮の高さは，前の 101 

標準溶液による子宮収縮の高さより明らかに大きい.

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

50 エンドトキシン (4.01) 15EU/バソプレシン単位未満.

51 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

52 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

53 不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

54 無菌 (4.06) メンプラン7イノレター法により試験を行うとき，

55 適合する.

56 定量j去

57 ( i ) 試験動物 体重200~300gの健康な雄のシロネズミを

58 用いる.

(己) 標準原液ノtソプレシン標準品の表示単位に従い，そ

の2000単位につき，薄めた酢酸(100)(1→400)100mLを正確

に加えて溶かす.この液1mLを正確に量り，薄めた酢酸

(100)(1→400)を加えて正確に10mLとする.この液は凍結を

避け，冷所に保存し，調製後6筒月以内に使用する.

(溢) 標準溶液標準原液に生理食塩液を加えて薄める.そ

の薄め方は(vi)の操作法に従って，薄めた液0.2mLを試験動

物に注射するとき，試験動物の血圧を35~60mmHg上昇す

るように調節し，これを高用量標準溶液SHとする.更にこ

の液に生理食滋液を加えてl.5~2.0倍容量に薄め，低用量標

準溶液SLとする.

(iv) 試料溶液本品の表示単位に従い，その適量を正確に

量り，商用量標準溶液と等しい単位数を等容量中に含むよう

に生理食塩液を加えて薄め，これを高用量試料溶液THとす

る.更にこの液に生理食塩液を加えてl.5~2.0f吾容量に薄め，

低用量試料溶液TLとする.ただし， SHとSLとの濃度比はTH

とTLとの濃度比に等しくする.反応が変化したときは，次

の1組の試験の初めにSHとTHの濃度を調節する.この場合

SHとSL及びTHとTLとの濃度比は初めの比と等しくする.

(v) 注射量通例， 0.2mLで，予試験又は経験に基づいて

定めるが，その注射量は1*且の試験を通じて等容量とする.

( vi) 操作法試験動物に，その体重100gにつき，カルバミ

ン酸エチ/レ溶液(1→4)0.7mLを皮下注射して麻酔し，気管に

カニューレを挿入し，人工呼吸(呼吸数:毎分約60)を行い，

第二頚椎骨の一部を除き，脊髄を切断し，大後頭孔を経て脳

髄を破壊する.股静脈にあらかじめ生理食塩液を満たしたカ

ニューレを挿入する.体重100gにつき，ヘパリンナトリウ

ム200へパリン単位に生理食犠液O.lmLを加えて溶かした液

をこのカニューレを経て注射し，jE!ちに生理食塩液0.3mLで

流し込む.次に頚動脈にカニューレを挿入し，ピ、ニール管を

用いて血圧マノメーターに連絡する.あらかじめ，動脈カニ

ューレ及びピニ}ノレ管には生理食塩液な満たしておく.注射

後，上昇した血圧が注射前の基線に渓るように10~15分照

の一定待問をおいて，標準溶液及び試料溶液をカニューレを

経て静脈に注射し，キモグラムの血圧の上昇値を1mmHgま

で測定する.ただし，試験温度は20~250C とする.また，

注射11町立はSH，SL， TH及びTLを用いて次に示す4対を作り，

各対中においては示された順序とし，各対の順位は無作為と

する.

第1対SH，TL 

第2対SL，TH 

第3対TH，SL 

第4対TL，SH 

この試験は同じ試験動物を用いて4対をもって1組の試験

とし，通例， 2組で行う.ただし，各組については異なった

試験動物を使用してもよい.

(v量)計算法各組の第1対，第2対，第3対及び第4対におけ

る高用量及び低用量の起こした血圧上昇の差をそれぞれ.yl，

9
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2 パソプレシン注射液

107 )'2. J官及びρとする.更に各組における)'1. )'2. )'3及び只を

108 それぞれ合計してお. }2.お及びYiどする.

109 本品1mg中の単位数

110 =antilog MX  (高用量標準溶液1mL中の単位数)X b/a 

111 M口(n-;;/れ)

112 I= log(SH/SL) =log(TH/TJ 

113 J~，=- 1'i+ 1'2+ 1'3-y4 

114 Ji，= Yt+ Yi+お+Y4

115 a:試料の採取量(mL)

116 b:試料の採取量からこれを生理食塩液で薄め，高用量試

117 料溶液を製したときの全容量(mL)

118 ただし，次の式によってL(P=0.95)を計算するとき.Lは

119 0.15以下である.もし，この値を超えるときは，この値以下

120 になるまで試験の組数を増加し，又は実験条件を整備して試

121 験を繰り返す.

122LZ2Jfc-1jfdJJ 

123 C={Ji，2/(Ji，2_4tif)} 

124 f:組の数

125 i={~/-(Jγf)一(y'/4)+ (Ji，2/ 4の}/n

126 ~)'2 :各級の)'1. )'2. )'3及ひ()'4をそれぞ、れ2乗し，合

127 言十した1直
128 y= Yt2+ }22+ 1'32+ Y? 
129 y' : 1組における)'1， )'2. )'3及び)'4の和を2乗し，各組

130 のこの数合合計した値

131 n= 3(f-1) 
132 t2: iを計算したときのn!こ対する次の表の値

133 貯法

n r=Fi In r=Fdn r=Fi 

1 161.45 113 4.6671 25 4.242 

2 18.51 114 4.6001 26 4.225 

3 10.129115 4.5431 27 4.210 

4 7.709116 4.4941 28 4.196 

5 6.608117 4.4511 29 4.183 

6 5.987118 4.4141 30 4.171 

7 5.591119 4.3811 40 4.085 

8 5.318120 4.3511 60 4.001 

9 5.117121 4.3251120 3.920 

10 4.965122 4.3011 ∞ 3.841 

11 4.844123 4.279 

12 4.747124 4.260 

134 保存条件凍結を避け，冷所に保存する.

135 容器密封容器.

136 有効期限製造後36箇月.
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て正確に200mLとする.この液1mL及ーび2mLを正確に量り，

それぞれに水を加えて正確に20mLとする.それぞれの液

2mLを正確に量り， 20mLの締口円筒形のゴム栓{寸きガラス

瓶に入れ，内標準溶液2mLをlE確に加え，ゴム栓をアルミ

ニウムキャップで巻き締めて密栓し，標準溶液(1)及び標準

溶液(2)とする.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)を一

定の室温に保った水浴中で穏やかに振り混ぜた後， 30分間

放置する.それぞれの容器内の気体1mLにつき，次の条件

でガスクロマトグラフィー (2.02) により試験を行う.試料

溶液の内標準物質のピーク面積に対するエタノーノレ及びアセ

トンのピーク面積の比QTa及びQ'lb，標準溶液(1)の内標準物

質のピーク面積に対するエタノール及びアセトンのピーク面

積の比QSal及ひ。QSbl，並びに標準溶液(2)の内標準物質のピ

ーク面積に対するエタノール及びアセトンのピーク面積の比

QSa2及びQSb2を求める.次式により，エタノール及びアセト

ンの量を求めるとき，それぞれ5.0%以下及び1.0%以下であ

る.
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パニペネム

パニペネム
Panipenem 

HO白よ:ρ℃

1 

1 

2 

C15H21N304S : 339.41 

(5R，6S)・6-[(1R)-I-Hydroxyethyl]-3-[(3S)幽1・(1・

iminoethyl)pyrrolidin・3・ylsulfanyl]-7・oxo欄 1-

azabicyc1o[3.2.0]hept・2・ene・2・carboxylicacid 

[87726-17-8] 

3 

4

5

6

7

8

 

エタノールの量(%)

=15 x 0.79 X (QTn+ QSn2-2Qsnl)/2(QSa2-QSal) 

x 1/1000 x 100/ M 

目
υ

円
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ρ
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M ・本品の秤取量(g)

アセトンの量(%)

=3 x 0.79 x (QTb+ QSb2-2QSbl)/2(QSb2-QSbl) 

x 1/1000 x 100/ M 

M:本品の秤取量(g)

0.79 :エタノール(99.5)及びアセトンの密度(g/mL)

73 

74 

内標準溶液

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径1mm，長さ40mのガラス管にガスクロマ

トグラフィー用多干し性ポリマービーズを闘定したもの.

カラム温度:1400C付近の一定温度

キャリヤーガス:ヘリウム

流量:1 プロパノールの保持時間が約6分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液(2)の気体1mLfこっき，上記

の条件で操作するとき，エタノーノレ，アセトン，内標

準物質の順に流出し，エタノールとアセトンの分離度

は4以上である.

システムの再現役 :6個の標準溶液(2)の気体1mLずつに

っき，上記の条件で試験を繰り返すとき，内標準物質

のピーク面積に対するエタノールのピーク函積の比の

相対標準偏差は5.0%以下である.

(4) 類縁物質別に規定する.

水分 本品約0.5gを精密に量り， 15mLの細口円筒形のゴム栓

{寸きガラス瓶に入れ，内標準溶液2mLを正確に加えてj容か

し，ゴ、ム栓をアルミニウムキャップで巻き締めて密栓し，試

料溶液とする. 5]IJに水2gを精密に量り，内標準溶液を加え

て正確に100mLとする.この液5mL及び10mLを正確に量

り，それぞれに内標準溶液を加えて正確に20mLとし，標準

1ープロパノール溶液(1→400)w
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本品は定量するとき，換算した鋭水及ひ守脱溶媒物1mg当た

り 900~1010p.g(力価)を含む.ただし，本品のカ価は，パニ

ペネム(C15HzIN304S)どしての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~淡黄色の粉末又は塊である.

本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

エタノール(99.5)に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとん

ど溶けない.

本品は吸湿性である.

本品は湿気によって潮解する.

確認試験

( 1 ) 本品0.02gを水2mUこ溶かし，塩酸ヒドロキシアンモ

ニウム・エタノール試液1mLを加え， 3分間放置した後，酸

性硫酸アンモニウム鉄(nI)試液1mLを加えて振り混ぜるとき，

液は赤褐色を呈する.

(2) 本品のpH7.0の0.02mo阻，3-(N モルホリノ)フ。ロパ

ンスルホン酸緩衝液溶液u→50000)につき，紫外可視吸光

度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，波

長296~300nmfこ吸収の極大を示す.

(3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数1760cm-1，

1676cm-1， 1632cm-1， 1588cm・， 1384cm-1及び1249cm-1付

近に吸収を認、める.

吸光度 (2.24) E ::(298nm) : 280~310ω見水及び脱溶媒物に

換算したもの50mg，pH7.0の0.02mollL3ー(N-ーモルホリ

ノ)プロパンスルホン酸緩衝液， 2500mL). 

旋光度 (2.49)α)~ : +55~十650(脱水及び脱溶媒物に換

算したもの0.1g，pH7.0の0.1mo阻， 3一(N…モノレホリノ)プ

ロパンスルホン酸緩衝液， 10mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.5gを水10mLに溶かした液のpHは4.5~

6.5である.

純度試験

(1) 溶状別に規定する.

(2) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) 残留溶媒 (2.46) 本品約0.2gを精密に量り， 20mLの

細口円筒形のゴム栓付きガラス瓶に入れ，内標準溶液2mL

及ひ'水2mLを正確に加えて溶かし，ゴム桧をアルミニウム

キャップで巻き締めて密栓し，試料溶液とする. 5]IJにエタノ

ール(99.5)15mL及びアセトン3mLを正確に量り，水を加え
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2 パニペネム

100 溶液(1)及び標準溶液(2)とする.試料溶液，標準溶液(1)及び 151 

101 標準溶液(2)111Uこっき，次の条件でガスクロマトグラブイ 152 

102 ー (2.02)により試験を行い，内標準物質のピーク函積に対 153 

103 する水のピーク面積の比QT. QSI及びQS2を求める.次式に 154 

104 より，水の量を求めるとき. 5.0%以下である 155

105 水分(%)

106 = .Ms/ Mr X (QT+ QS2-2QSI)/2(QS2-QSI) 

107 X 1/100 X 100 

108 J1;Is :水の秤取量(g)

109 Mr:本品の秤取量(g)

156 

157 

158 

159 

160 

161 

162 

163 

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:pH8.0の0.02mol江，3-(Nーモノレホリノ)プロパ

ンスルホン酸緩i重ifil夜/アセトニトリル混I夜(50: 1) 

流量:内標準物質の保持時間が約12分になるように調

撃する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，パニペネム，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するパニペネムのピーク面積の比の相対標準偏差

は2.0%以下である.
110 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

125 

126 

内標準溶液 アセトニトリルのメタノール溶液(1→100)

試験条件

検出器:熱伝導度型検出器
164 貯法

165 
カラム:内径3mm. 長さ 2mのガラス管に150~18011m

166 
のガスクロマトグラフィー用多孔性エチルピニルベン

ゼンージビニルベンゼン共重合体を充てんする.

カラム温度:1250C付近の一定温度

キャリヤーガス:ヘリウム

流量:アセトニトリルの保持時聞が約8分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液(2)111Lにつき，上記の条件

で操作するとき，水，メタノール，内標準物質の順に

流出し，水と内標準物質の分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液(2)1p.Uこっき，上記の条

件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面

積に対する水のピーク面積の比の相対標準備差は

127 5.0%以下である.

128 強熱残分別に規定する.

129 エンドトキシン (4ρ1) 0.15EU/mg(力価)未満.

130 定量法 本品及びパニペネム標準品約O.lg(カ価)に対応する最

131 ia:精密に量り，それそやれをpH7.0のO.02mo机， 3一(Nーモル

132 ホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液に溶かし，正確に100mL

133 とする.これらの液5mLずつを正確に量り，それぞれに内

134 襟準溶液5mLを正確に加えた後. pH7.0の0.02mo阻， 3一(N

135 ーモルホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液を加えて20mLと

136 し，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

137 l011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

138 より調製後30分以内に試験を行い，内標準物質のピーク面

139 積に対するパニペネムのピーク面積の比QT及びQSを求める.

140 パニペネム(CloH2IN304S)の量[llg(力価)]

141 =Ms X QT/ Qs X 1000 

142 Mら:パニペネム標準品の秤取量[mg(カ価)]

143 内標準溶液 pースチレンスルホン酸ナトリウムのpH7.0

144 の0.02molι 3-(Nーモルホリノ)プロパンスルホン酸緩

145 衝液溶液u→1000)

146 試験条件

147 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

148 カラム:内径4.6mm.長さ25cmのステンレス管に5p.m

149 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

150 リコンポリマー被覆シリカゲノレを充てんする.

保存条件 100C以下で保存する.

容器気密容器.
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1 パパペリン塩酸塩

1 パパペリン塩酸塩
2 Papaverine Hydrochloride 

3 塩酸ノfパペリン

4::::。〕ごX了

，CH叉

0' 

O、

5 C2oH21NO"・HCl:375.85 

、CH3

'HCI 

6 6，7“Dimethoxy-l・(3，4・dimethoxybenzyl)isoquinoline

7 monohydrochloride 

8 [61-25-6] 

9 本品告と乾燥したものは定量するとき，パパペリン極酸塩

10 (C2oH21N04 • HCl)98.5%以上を含む.

111生状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は水又は酢酸(100)にやや溶けにくく，エタノール

13 (95)に溶けにくく，無水酢酸又はジエチルエーテルにほとん

14 ど溶けない.

15 本品1.0gを水50mLに溶かした液のpHは3.0~4.0で、ある.

16 確認試験

17 (1 ) 本品1mgfこホルムアルデ、ヒド液・硫酸試液1i商を加え

18 るとき，液は無色~淡黄緑色を呈し，徐々に濃赤色を経て褐

19 色に変わる.

20 (2) 本品0.02gを水1mUこ溶かし，酢酸ナトリウム試液3

21 衡を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

22 (3) 本品1mgを無水酢酸3mL.及び硫酸5i商に溶かし，水浴

田 中で1分伺加熱した後，紫外線(主波長365nm)を照射すると

24 き，液は黄緑色の蛍光を発する.

25 (4) 本品O.lgを水10mUこ溶かし，アンモニア試液を加え

26 てアルカリ性とし，ジエチルエーテル10mLを加えて振り混

27 ぜる.ジエチルエーテル層な分取し，水5mLで洗った後，

28 ろ過する.ろ液を水浴上で、蒸発し，残留物を1050Cで3時間

29 乾燥するとき，その融点 (2.60) は145~1480Cである.

30 (5) 本品の水溶液(1→50)にアンモニア試液を加えてアル

31 カリ性とし，生じた沈殿をろ過して除く.ろ液を希硝酸で酸

32 性とした液は塩化物の定性反応(2)(1.09) を呈する.

33 純度試験

34 (1 ) 溶状本品O.lOgを水10mLに溶かすとき，液は無色

35 澄明である.

36 (2) モルヒネ 本品10mgを水1mUこ溶かし， 1ーニトロ

37 ソ-2ーナフトール試液5mL及び硝酸カリウム溶液(1→

38 10)2mLを加え， 40
0
Cで2分間加淑する.次に亜硝酸ナトリ

39 ウム溶液(1→5000)1mLを加え， 40
0
Cで5分間加温し，冷後，

40 クロロホルム10mLを加えて振り混ぜた後，遠心分離し，水

41 層を分取するどき， rl夜の色は微紅色より濃くない.

42 (3) 硫酸皇色物(J.15) 本品0.12gをとり，試験を行う.

43 液の色は色の比較液S又はPより濃くない.

44 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0
C， 4時間).

45 強熱残分(2.44) 0.2%以下(1g).

46 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

47 酢酸(100)混液(7:3)100mLを加え，加湿して溶かす.冷後，

48 O.lmol江J過塩素酸で、滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

49 方法で空試験を行い，補正する.

50 O.lmollL過塩素酸1mL=37.59mgC2oH21N04' HCl 

51 貯法

52 保存条件遮光して保存する.

53 容器気密容器.
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1 パパペリン塩酸塩注射液

1 パパペリン塩酸塩注射液
2 Papaverine Hydrochloride Injection 

3 塩酸ノfパペリン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 ;1ド品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 パパペリン塩酸糧(C2oH21N04・HCl・375.85)を含む.

7 製法本品は「パパペリン塩酸塩j をとり，注射剤の製法によ

8 り製する.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 pH : 3.0~5.0 

11 確認試験

12 (1 ) 本品lmLに酢酸ナトリウム試液3i衡を加えるとき，自

13 色の沈殿を生じる.

14 (2) 本品の表示量に従い fパパペリン塩酸塩JO.lgに対応

15 する容量をとり，水を加えて10mLJ::し，アンモニア試液を

16 加えてアルカリ性とし，ジエチルエーテノレ10mLを加えて振

17 り混ぜる.ジェチルエーテル層を分散し，水5mLで、洗った

18 後，ろ過する.ろ液を水浴上で蒸発乾回し，残留物宏105
0
C

19 で3時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は145~1480Cであ

20 る.

21 (3) (2)で得た残留物lmgずつをとり，以下 fパパペリン

22 塩酸塩Jの確認試験(I)及び(3)を準用する.

23 (4) 本品2mLにアンモニア試液を加えてアルカリ性とし，

24 生じた沈殿をろ過して除く.ろ液を希硝酸で酸性とした液は

25 塩化物の定性反応(2)(1.09)を呈する.

26 エンドトキシン (4.01) 6.0EU/mg米満.

27 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

28 不溶性異物 (6.06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

29 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

30 無菌 (4.06) メンブランプイノレター法により試験を行うとき，

31 適合する.

32 定量法本品のパパペリン塩酸塩(C2oH21N04・HCl)約0.2gに

33 対応する容量を正確に最り，水を加えて10mLとした後，ア

34 ンモニア試液を加えてアノレカリ性とし，クロロホノレム20mL，

35 15mL， 10mL及び10mLで、抽出する.クロロホルム抽出液

36 を合わせ，水10mLで洗い，洗液は更にクロロホノレム5mLず

37 つで2回抽出する.全クロロホノレム抽出液を合わせ，水浴上

38 でクロロホルムを留去する.残留物を酢酸(I00)30mLfこ溶

39 かし， 0.05moνL過塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:クリ

40 スタノレλイオレット試液2i潟).同様の方法で空試験を行い，

41 補正する.

42 0.05mollL過塩素酸1mL=18.79mgC2oH21N04' HCl 

43 貯法

44 保存条件遮光して保存する.

45 容器密封容器.
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乾燥はぶウマ抗毒素1 

乾燥はぶウマ抗毒素
Fr巴巴ze.driedHabu Antivenom， Equine 

乾燥はぶ抗毒素

1 

2 

3 

1L657 「
d 

本品は用時溶解して用いる注射剤である.

ヱド品はウマ免疫グロプリン中のはぶ抗毒素を含む.

本品は生物学的製剤基準の乾燥ほぶウマ抗毒素の条に適合

する.

性状 本品は溶剤を加えるとき，無色~淡黄褐色の澄明又はわ

ずかに白濁した液となる.

4

5

6

7

8

9

 



1 沈降はぶトキソイド

1 沈降はぶトキソイド
2 Adsorbed Habu-venom Toxoid 

3 本品はハブ、(Tl'imel'esur・usf1a vovil'idis)の産する毒性物質

4 をホルムアルデヒド液でその免疫原性をなるべく擦なわない

5 ように無毒化して得られたはぶトキソイドを含む液にアルミ

6 ニウム塩を加えてトキソイド在不溶性とした液状の注射剤で

7 ある.

8 本品は生物学的製剤l基準の沈降はぶトキソイドの条に適合

9 する.

10 性状本品は振り混ぜるとき，均等に白濁する.

5 115む



1 パメタン硫酸塩

1 バメタン硫酸塩
2 Bam巴thanSulfate 

3 硫酸ノ〈メタン

[fhcH|;HSO 
友ぴ鏡像異性体

5 (Ct2HIDN02h. H2S04 : 516.65 

6 (1RS)-2-Butyl白mino-ト

7 (4-hydroxyphenyl)ethanol hemisulfate 

8 [5716-20-1] 

49 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

0

1

2

3

4

5

6

7
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き，薄層クロマトグラフィー (2.03)により，試験を行う.

試料溶液及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフィー用

シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に，

あらかじめアンモニア蒸気を飽和させた展開用容器を用い，

クロロホノレム/メタノーノレ混液(7: 2)を展開溶媒として約

12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに噴霧用ドラー

ゲンドルフ試液を均等に噴霧し， 15分間嵐乾した後，更に

噴霧用ドラーゲンド、ノレフ試液を噴霧し， 1分後援硝酸ナトリ

58 ウム溶液U→20)な均等に噴霧し，直ちにガラスプレートを

59 薄層板の上に置く. 30分後この薄層板を観察するとき，試

60 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

61 得たスポットより濃くない.

62 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 4時間).

9 本品を乾燥したものは定量するとき，バメタン硫酸塩 田強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

10 [(Ct2HwN002 • H2S0，，]99.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

12 味は苦い.

13 本品は水又は酢酸(100)1こ溶けやすく，メタノーノレにやや

14 溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくく，ジエチルエーテ

15 ルにほとんど溶けない.

16 融点:約1690C(分解).

17 確認試験

18 (1 ) 本品の水溶液U→1000)1mLIこ4ーニトロベンゼンジ

19 アゾ‘ニウムフルオロボレート溶液(1→2000)5mL及びpH9.2

20 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液10mLを

21 加えるとき，液はだいだい赤色を呈する.

22 (2) 本品のO.Olmo1JL塩酸試液溶液U→10000)につき，紫

23 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

24 本品のスペクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，

25 両者のスペクトルは向一波長のところに同様の強度の吸収を

26 認める.

27 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

28 臭化カリウム錠剤治により測定するとき，波数1618cm-t，

29 1597cm-t， 1518cm-t， 1118cm-t及び833cm-tf寸近に吸収を

30 認める.

31 (4) 本品の水溶液U→100)は硫酸塩の定性反応 (J.09) を

32 呈する.

33 p H (2.54) 本品1.0gを水10mLに溶かした液のpHは4.0~

34 5.5である.

35 純度試験

36 ( 1 ) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かすとき，液は澄明で，

37 その色は次の比較液より濃くない.

38 比較液:色の比較液o1.5mLに薄めた坂酸U→40)を加え

39 て200mLとする.

40 (2) 塩化物 (1.03) 本品3.5gをとり，試験を行う.比較

41 夜にはO.Olmo1JL塩酸0.25mLを加える(0.002%以下).

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

43 試験を行う.比較液には，鉛標準液2.0mLを加えるUOppm

44 以下).

45 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

46 製し，試験を行う(2ppm以下).

47 (5) 類縁物質本品0.10g安メタノール2mUこ溶かし，試

48 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノーノレを加

64 定量法 本品を乾燥し，その約0.75gを精密に量り，酢酸

65 (100)80mUこ溶かし， O.lmo1JL過境素酸で滴定 (2.50)する

66 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

67 O.lmo1JL過塩素酸1mL=51.67mg (Ct2HIDN02h • H2S04 

68 貯法容器気街容器.
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1 パラアミノサリチノレ酸カルシウム水和物

1 パラアミノサリチル酸カルシウム水和物
2 Calcium Paraaminosalicylate Hydrate 

3 パスカルシウム

4 パスカルシウム水和物

5 パラアミノサリチル酸カルシウム

CO2 

A .0 

l j Ca2+・3iH20

6 NH2 

7 C7H5CaN03 ・ 3~主H20 : 254.25 

8 Monocalcium 4-amino-2-oxidobenzoate hemiheptahydrate 

9 [133-15-3，無水物]

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，パラアミノ

11 サリチル酸カルシウム(C7H5CaN03: 19 1.20)97.0~103.0% 

12 を含む.

13 性状 本品は白色又はわずかに着色した粉末で，味はわずかに

14 苦い.

15 本品は水に極めて溶けにくく，メタノール又はエタノール

16 (99.5)にほとんど溶けない.

17 本品は光によって徐々に褐色になる.

18 確認試験

19 (1 ) 本品50mgfこ水100mLを加え，よく振り混ぜた後，ろ

48 10)4mLを加え，直ちに20秒間振り混ぜる.この液を遠心分

49 離してシクロヘキサン層を分取し，薄めたアンモニア試液(1

50 →14)5mLずつで2田洗い，無水硫酸ナトリウム19を加えて

51 振り混ぜ， 5分開放置するとき，澄明なシクロヘキサン層の

52 色は次の比較液より濃くない.

53 比較液:3 アミノフェノール50mgを水に溶かし，亙確

54 こ500mLとする.この液20mLを正確に量り，水を加え

55 て亙確に100mLとする.この液5.0mLをとり，氷水中

56 で冷却したpH11.0のアンモニア・塩化アンモニウム緩

57 衝液3mLを加えて振り混ぜ，以下，同様に操作する.

58 水分 (2.48) 23.3~26.3%(0.lg，容量滴定法，直接滴定).

59 定量法 本品約0.2gを精密に量り，水60mL及び希塩酸

60 0.75mLを加え，水浴上で加熱して溶かす目冷後，水を加え

61 て正確に100mLとし，試料溶液とする.試料溶液30mLを亙

62 礁に量り，ヨウ素瓶に入れ，正確に0.05mol/L臭素液25mL

63 を加え，次に臭化カリウム溶液(1→4)20mLを加え，更に酢

64 酸(100)/塩酸混液(5:2)14mLを速やかに加えて直ちに密栓

65 し，時々振り混ぜ10分間放置する.次にヨウ化カリウム試

66 液6mLを注意して加え，直ちに密栓して穏やかに振り混ぜ，

67 5分間放置した後，遊離したヨウ素をO.lmolιチオ硫酸ナト

68 リウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デ、ンフ。ン試液1mL).

69 同様の方法で空試験を行う.

70 0.05mol江J臭素液1mL=3.187mgC7H5CaN03 

71 貯法

72 保存条件遮光して保存する.
20 過する.ろ液10mLfこ1mol/L塩酸試液1mLを加え，振り混ぜ

.~ ~ . ~ ， 73 容器気密容器.
21 た後，塩化鉄(血)試液1i寓を加えるとき， 11夜は赤紫色を長す

22 る.

23 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

24 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

部 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

26 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (3) 本品3gに塩化アンモニウム試液15mL及び水15mLを

28 加えて水浴上でほとんど溶けるまで加熱する.冷後，ろ過す

29 るとき，ろ液はカルシウム滋の定性反応 (1.09)の(1)， (2)及

30 び(3)を呈する.

31 純度試験

32 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gを希硝酸15mL及び水に溶か

33 し50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液には

34 O.OlmollL塩酸0.70mLを加える(0.025%以下).

35 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第3r:去により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

37 下).

38 (3) ヒ素 (1.11) 本品0.40gにO.lmol/L塩酸試液20mLを

39 加え，水浴上で加温して溶かし，これを検液とし，試験を行

40 う(5ppm以下).

41 (4) 3 アミノブエノール本品0.10gに氷水中で冷却し

42 たO.lmo阻 Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム試

43 夜5mLを加え，激しく振り混ぜて溶かし，直ちに氷水中で

44 冷却したpH11.0のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液

晶 3mLを加えて振り混ぜる.次に硫酸4ーアミノ -N，Nージエ

46 チルアニリン試液2mLを加えて振り混ぜ，シクロヘキサン

47 10.0mL及び薄めたへキサシアノ鉄(m)駿カリウム試液(1→

5 116!J 



1 パラアミノサリチノレ酸カルシウム頼粒

1 パラアミノサリチル酸カルシウム頼粒
2 Calcium Paraaminosalicylate Granules 

3 パスカルシウム穎粒

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 パラアミノサリチノレ酸カルシウム水和物(CAoCaN03・372

6 H20 : 254.25)を含む.

7 製法 本品は fパラアミノサリチル酸カルシウム水和物j をと

8 り，願粒剤の製法により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量lこ従し、「パラアミノサリチ

10 ル酸カノレシウム水和物J50mglこ対応する量をとり，水

11 100mLを加え，よく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液10mLに

12 1mol!L塩酸試液1mLを加え，振り混ぜた後，塩化鉄(田)試液

13 1i'帝を加えるとき，液は赤紫色を呈する.

14 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

15 毎分75回転で試験を行うとき，本品の60分間の溶出率は

16 75%以上である.

17 本品の表示量に従いパラアミノサリチル酸カルシウム水和

18 物(C7HoCaN03・3;"H20)約0.25gに対応する量を精密に量り，

19 試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，

20 干し径0.511m以下のメンプランフィルターでろ過する.初めの

21 ろ液10mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，水を加えて

22 正確に100mLとし試料溶液とする. 731)に定量周パラアミノ

23 サリチル酸カルシウム(別途「パラアミノサリチル酸カルシ

24 ウム水和物j と何様の方法で水分(2.48)を測定しておく)約

25 28mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.こ

26 の液5mLを亙礁に量り，水を加えて正篠に100mLとし，標

27 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光

28 度測定法(2.24)により試験を行い，波長300nmにおける吸

29 光度Ar及びAsをisIJ定する.

30 パラアミノサリチル酸カノレシウム水和物(C7HoCaN03・3.1f

31 H20)の表示量に対する溶出率(%)

32 =Ms/ Mr X Al'/ As X 1/ C X 900 X 1.330 

33 Ms:脱水物に換算した定量用パラアミノサリチル畿カル

34 シウムの秤取量(mg)

35 11必.，本品の秤取量(g)

36 C: 19中のパラアミノサリチノレ酸カルシウム水和物

37 (C7HoCaN03 • 3l;，H20)の表示義(mg)

38 定量法 本品を粉末とし，パラアミノサリチル酸カノレシウム水

39 和物(C7HoCaN03・3弘H20)約0.2gに対応する量を精密に量

40 り，水60mL及び希塩酸0.75mLを加え，水浴上で加熱して

41 溶かし，冷後，水を加えて正確に100mLとし，ろ過する.

42 ろ液30mLを亙確に量り，ヨウ素瓶に入れ，以下パラア

43 ミノサリチル酸カルシウム水和物j の定量法を準用する.

44 0.05mol江d臭素液1mL=4.238mgC7HoCaN03' 3lm20 

45 貯法

46 保存条件遮光して保存する.

47 容器気密容器.
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1 パラオキシ安息香酸エチノレ

1 パラオキシ安息香酸エチル
2 Ethyl Parahydroxybenzoate 

O 

fγ~O~町

3 HO'¥J 

4 C9HIO03: 166.17 

5 Ethyl4・hydroxybenzoate

6 [120-47“8] 

7 本窪薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

8 各条である.

9 なお，三薬局方で調和されていない部分は r+ +Jで図むことに

10 より示す.

11 本品は定量するとき，パラオキシ安息香酸エチノレ

12 (C9H\O03)98.0~102.0%を含む.

13 ・性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末である.

14 本品はエタノール(95)又はアセトンに溶けやすく，水に極

15 めて溶けにくい..

16 確認試験

17 (1 ) 本品の融点 (2.60) は115~1180Cである.

18 • (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭 a

19 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

20 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

21 一波数のところに同様の強度の吸収を認める..

22 純度試験

23 (1 ) 溶状 本品1.0gをエタノーノレ(95)10mUこ溶かすとき，

24 液は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

25 比較液:塩化コバルト(II)の色の比較原液5.0mL，塩化鉄

26 (m)の色の比較原液12.0mL及び硫酸銅(II)の色の比較原

27 液2.0mLをとり，水を加えて1000mLとする.

28 (2) 酸本品0.20gをエタノール(95)5mUこ溶かし，新た

29 に煮沸して冷却した水5mL及びブ、ロモクレゾールグ、リン・

30 水酸化ナトリウム・エタノール試液0.1mLを加える.これに

31 0.1molfL水酸化ナトリウム液0.1mLを加えるとき，液は青色

32 を呈する.

33 • (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをアセトン25mUこ溶かし，

34 希酢酸2mL及ひ令水を加えて50mLとする. これ在検液とし，

35 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLにアセトン25mL，希

36 酢酸2mL.及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).. 

37 (4) 類縁物質本品0.10gをアセトン10mUこ溶かし，試

38 料溶液とする.この液0.5mLを正確に量り，アセトンを加え

39 て正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

40 薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶

41 液及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフィ一周オクタ

42 デシノレシリル化シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄

43 層板にスポットする.次にメタノーノレ/水/酢酸(100)混液

44 (70 : 30 : 1)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を

45 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

46 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

47 得たスポットより1農くない.

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

49 定量j去本品約19を精密に量り， 1molfL水酸化ナトリウム液

50 20mLを正確に加え，約70
0
Cで1時間加熱した後，速やかに

51 氷J令する.この液につき，過量の水酸化ナトリウムを第二変

52 曲点まで0.5moνL硫酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同

53 様の方法で家試験を行う.

54 1molfL水酸化ナトリウム液1mL=166.2mgCSH¥O03 

55 ・貯法容器密閉容器..
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1 パラオキシ安怠香酸プチノレ

1 パラオキシ安息香酸ブチル
2 Butyl Parahydroxybenzoate 

O 

rγ~O~へ叫

3 HO'¥戸

4 Cl1H1403: 194.23 

5 Butyl 4-hydroxybenzoate 

6 [94-26-8] 

7 本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

8 各条である.

9 なお，三薬局方で調和されていない部分は r+ +Jで囲むことに

10 より示す.

11 本品は定量するどき，パラオキシ安怠、香西安ブチル

12 (CllHI403)98.0~102.0%を含む.

13 ・性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末である.

14 本品はヱタノール(95)又はアセトンに溶けやすく，水にほ

15 とんど溶けない..

16 確認試験

17 (1) 本品の融点 (2.60) は68~710Cである.

18 • (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

19 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

20 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは河

21 一波数のところに同様の強度の吸収を認める..

22 純度試験

23 (1 ) 溶状 本品1.0gをエタノーノレ(95)10mUこ溶かすとき，

24 液は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

25 比較液:塩化コバルト(ll)の色の比較原液5.0mL.塩化鉄

26 (lll)の色の比較原液12.0mL.及ひ'硫酸銅(ll)の色の比較原

27 夜2.0mLをとり.7kを加えて1000mLとする.

28 (2) 酸本品0.20gをエタノール(95)5mLに溶かし，新た

29 に煮沸して冷却した水5mL及ひ。ブεロモクレゾールグ、リン・

30 水酸化ナトリウム・エタノール試液O.lmLを加える.これに

31 O.lmo阻J水酸化ナトリウム液O.lmLを加えるとき，液は青色

32 を呈する.

33 • (3) 重金属(J.07) 本品1.0gをアセトン25mLtこ溶かし，

34 希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

35 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこアセトン25mL.希

36 酢酸2mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).. 

37 (4) 類縁物質本品0.10gをアセトンlOmUこ溶かし，試

38 料溶液とする.この液0.5mLを正確に量り，アセトンを加え

39 て正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

40 薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶

41 夜及ひ。標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフィー用オクタ

42 デシルシリル化シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した簿

43 層板にスポットする.次にメタノーノレ/水/酢酸(100)混液

44 (70 : 30 : 1)を展開湾媒として約15cm展開した後，薄層板を

45 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

46 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

47 得たスポットより濃くない.

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

49 定量j去 本品約19を精密に量り. 1molι水酸化ナトリウム液

50 20mLを正確に加え，約700Cで1時間加熱した後，速やかに

51 氷冷する.この液につき，過量の水酸化ナトリウムを第二変

52 曲点まで0.5molJL硫酸で、滴定 (2.5めする(電位差滴定法).同

53 様の方法で空試験念行う.

54 1moνL水酸化ナトリウム液1mL=194.2mg CllH1403 

55 ・貯法容器密閉容器..
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1 パラオキシ安息、香酸プロヒ。ノレ

1 パラオキシ安息香酸プロピル
2 Propyl Parahydroxyb巴nzoate

O 

fγ人。ハ'-./CH3

3 HOノ、ャ/

4 ClOH1203: 180.20 

5 Propyl 4-hydroxybenzoate 

6 [94-13-3] 

7 本医薬品各条は，三薬局方での諦和合意に基づき規定した医薬品

8 各条である.

9 なお，三薬局方で調和されていない部分は r+ +Jで図むことに

10 より示す.

11 本品は定量するとき，パラオキシ安息香酸プロピル

12 (ClOH1203)98.0~102.0%を含む.

13 ・性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末である.

14 本品はエタノール(95)又はアセトンに溶けやすく，水に極

15 めて溶けにくい..

16 確認試験

17 (1 ) 本品の融点 (2.60) は96~990Cである.

18 • (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

19 化カリウム錠剤法により試験を行b¥本品のスベクトルと本

20 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは向

21 一波数のところに問様の強度の吸収を認める..

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品1.0g在エタノール(95)IOmUこ溶かすとき，

24 液は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

25 比較液:t主化コバルト(1)の色の比較原液5.0mL，塩化鉄

26 阻)の色の比較原液12.0mL.及び硫酸鍛(II)の色の比較涼

27 夜2.0mLをとり ，7kを加えて1000mLとする.

28 (2) 高堂 本品0.20gをエタノーノレ(95)5mLに溶かし，新た

29 に煮沸して冷却した水5mL及ひ。ブPロモクレゾ、ールグリン・

30 水酸化ナトリウム・エタノール試液O.lmLを加える.これに

31 O.lmolι水酸化ナトリウム液O.lmLを加えるとき，液は青色

32 を呈する.

33 • (3) 重金属 (J.07) 本品1.0gをアセトン25mUこ溶かし，

34 希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

35 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこアセトン25mL，希

36 酢酸2mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).. 

37 (4) 類縁物質本品0.10gをアセトン10mLに溶かし，試

38 料溶液とする.この液0.5mLを正確に量り，アセトンを加え

39 て正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

40 薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶

41 夜及び標準溶液2p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用オクタ

42 デシルシリル化シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄

43 層板にスポッ卜する.次にメタノーノレ/水/酢酸(100)混液

44 (70 : 30 : 1)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を

45 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

46 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

47 得たスポットより濃くない.

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

49 定量j去 本品約19を精密に量り， 1mol江J水酸化ナトリウム液

50 20mLを正確に加え，約700Cで1p寺照加熱した後，速やかに

51 氷冷する.この液につき，過最の水酸化ナトリウムを第二変

52 曲点まで0.5mollL硫酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同

53 様の方法で空試験を行う.

54 1moνL水酸化ナトリウム;夜1mL=180.2mg ClOHI203 

55 ・貯法容器密閉容器..

5j-i G 4 



1 パラオキシ安息香酸メチル

1 パラオキシ安息香酸メチル
2 Methyl Parahydroxybenzoate 

O 

ノ'"~ ，GH鬼
伝/ 可子 、0'

3 HO/、、/

4 CSHS03: 152.15 

5 Methyl 4-hydroxybenzoate 

6 [98-76-3] 

7 本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

8 各条である.

9 なお，三薬局方で調和されていない部分は r. .Jで図むことに

10 より示す.

11 本品は定量するとき，パラオキシ安息香酸メチル

12 (CsHs03)98.0~102.0% を含む.

13 ・性状本品は無色の結晶又は白色の結品位の粉末である.

14 本品はエタノ、ール(95)又はアセトンに溶けやすく，水に溶

15 けにくし¥.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の融点 (2.60) は125~1280Cである.

18 • (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

19 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

20 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同

21 一波数のところに同様の強度の吸収を認める..

22 純度試験

23 (1 ) 溶状 本品1.0gをエタノール(95)IOmUこ溶かすとき，

24 夜は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

25 比較液:塩化コバルト(日)の色の比較原液5.0mL，塩化鉄

26 皿)の色の比較原液12.0mL及び硫酸銅(Ir)の色の比較原

27 液2.0mLをとり，水を加えて1000mLとする.

28 (2) 酸本品0.20gをエタノーノレ(95)5mLに溶かし，新た

29 に煮沸して冷却した水5mL及びブ、ロモクレゾールグリン・

30 水酸化ナトリウム・エタノール試液O.lmLを加える.これに

31 O.lmolJL水酸化ナトリウム液O.lmLを加えるとき，液は青色

32 を呈する.

33 • (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをアセトン25mUこ溶かし，

34 希酢酸2mL及ひ(7kを加えて50mLとする.これを検液とし，

35 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこアセトン25mL，希

36 酢酸2mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).. 

37 (4) 類縁物質 本品0.10gをアセトン10mUこ溶かし，試

38 料溶液とする.この液0.5mL含亙礁に量り，アセトン合加え

39 て正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

40 薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶

41 夜及び標準溶液2pLずつを薄層クロマトグラフィー用オクタ

42 デシルシリル化シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄

43 層板にスポットする.次にメタノール/水/酢酸(100)浪液

44 (70 : 30 : 1)を展開溶媒として約15cm展関した後，薄層板を

45 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

46 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

47 得たスポットより濃くない.

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

49 定量j去 本品約19を精密に量り， 1molJL水酸化ナトリウム液

50 20mLを正確に加え，約70
0
Cで1時間加熱した後，速やかに

51 氷冷する.この液につき，過量の水酸化ナトリウムを第二変

52 曲点まで0.5mo阻 d硫酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同

53 様の方法で空試験を行う.

54 1mo医J水酸化ナトリウム液1mL=152.1mgCsHsOa 

55 ・貯法容器密閉容器..
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1 ノ号ラフィン

1 I~ラフィン
2 Pal'affin 

3 本品l土石j鹿から得た田形の炭化水素類の混合物で、ある.

4 t生状 本品は無色又は白色のやや透明な結晶性の塊で，におい

5 及び味はない.

6 本品はジヱチノレエーテルにやや溶けにくく，水，エタノー

7 ル(95)又はエタノール(99.5)にほとんど溶けない.

8 比重 dZ:約0.92[泌脂試験法(1./3)の r4.比重j の4.2

9 を準用する1
10 確認試験

11 (1 ) 本品を磁製血にとり，強く加熱して点火するとき，明

12 るい炎をだして燃え，パラフィン蒸気のにおいを発する.

13 (2) 本品0.5gにイオウ0.5gを加え，注意して振り混ぜなが

14 ら加熱するとき，硫化水素のにおいを発する.

15 融点 (2，60) 50~750C(第2法).

16 純度試験

17 ( 1 ) 酸又はアルカリ 本品10.0gに熱湯10mL及びブェノ

18 ーノレフタレイン試液封筒を加え，水浴中で5分間加熱した後，

19 激しく振り混ぜるとき，赤色を呈しない.また，これに

20 0.02moνL水酸化ナトリウム液0.20mLを加えて振り混ぜる

21 とき，赤色を呈する.

22 (2) 重金属(J.07) 本品2.0gをるつぼにとり，徐々に加

23 熱して炭化した後， 450~550oCで灰化する.冷後，塩酸

24 2mLを加えて水浴上で蒸発乾回し，残留物に希酢酸2mL及

25 ひツ1<を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

26 比較液は鉛標準液2.0mUこ希酢酸2mL及び水を加えて50mL

27 とする(10ppm以下).

28 (3) ヒ素 (l.ll) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

29 製し，試験を行う (2ppm以下).

30 (4) イオウ化合物本品4.0gにエタノール(99.5)2mLを加

31 え，これに水酸化ナトリウム溶液(1→5)に酸化鉛(n)を飽和

32 した澄明な液2滴を加え， しばしば振り混ぜながら700Cで10

33 分間加熱するとき，水層は暗褐色を呈しない.

34 (5) 硫酸呈色物本品5.0gをネスラー管にとり，融点付近

35 で融解し，硫酸呈色物用硫酸5mLを加えて， 70
0
Cの水浴中

36 で5分間加温後取り出す.次に直ちに3秒間激しく上下に振

37 り， 70
0
Cの水浴中で， 1分間加湿する操作を5回繰り返すと

38 き，硫酸層の色は次の比較液より濃くない.

39 比較液:塩化鉄(m)の色の比較原液3.0mLに塩化コバルト

40 (n)の色の比較原液1.5mL，硫酸銅(n)の色の比較原液

41 0.50mL及び流動ノfラフイン5mLを加え激しく振り混ぜ

42 る.

43 貯法容器密閉容 器.

t士号 f'，i ' 
u Jーより(，)



1 流動パラフイン

1 流動パラフィン 53 

2 Liquid Paraffin 54 

55 

3 本品は石油から得た液状の炭化水素類の混合物である 56

4 本品には安定剤として適当な型のトコフエロール0.001% 57 

5 以下を加えることができる 58

6 性状 本品は無色で，ほとんど蛍光を発しない澄明の油液で 59

7 におい及び味はない 60

8 本品はジエチルエーテルに溶けやすく，エタノール(99.5) 61 

9 に極めて溶けにくく，水又はエタノール(95)にほとんど溶け 62 

10 ない 63

11 沸点:3000C以上 64 

12 確認試験 65 

13 (1 ) 本品を磁製姐にとり，強く加熱して点火するとき，明 66 

分2500~3000回転で約10分間遠心分離して得た澄明な液を

試料溶液とする.別に吸収スベクトル用ヘキサン25mLを

50mLの分液漏斗にとり，吸収スペクトル用ジメチルスルホ

キシド、5.0mLを加え， 2分間激しく振り混ぜた後， 2分間静

置する.下局を10mLの栓付遠心沈殿管に移し，毎分2500~

3000回転で約10分間遠心分離して得た澄明な液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法 (2.24)により直ちに試験を行うとき，

波長260~350nmにおける試料溶液の吸光度は0.10以下であ

る.

(8 ) 硫酸呈色物 本品5mLをネスラー管にとり，硫酸長

色物用硫酸5mLそ加え，水浴中で2分間加熱した後，取り出

し，直ちに5秒間激しく上下に振り混ぜる.この操作を引き

続き4毘繰り返すとき，流動パラフイン腐は変色しない.ま

た，硫酸層の色は次の比較液より濃くない.

14 るい炎をだして燃え，パラフイン蒸気のにおいを発する. 67 比較液:塩化鉄(m)の色の比較原被3.0mLに塩化コバルト

15 (2) 本品0.5gにイオウ0.5gを加え，注意して振り混ぜなが

16 ら加熱するとき，硫化水素のにおいを発する.

17 比重 (2.56) d!~ : 0.860~0.890 

18 粘度 (2.53) 37mm%以上(第1法， 37.80C). 

19 純度試験

20 (1 ) におい本品を小ビーカーにとり，水浴上で加熱する

21 とき，異実を発しない.

22 (2) 酸又はアルカリ 本品10mLlこ熱湯10mL及ひ、フェノ

23 ノレフタレイン試液I滴を加えて激しく振り混ぜるとき，赤

24 色を主主しない.また， これに， 0.02molJL水酸化ナトリウム

25 液o'.20mLを加えて振り混ぜるとき，赤色を呈する.

26 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをるつぼにとり，徐々に加

27 熱して炭化した後， 450~550oCで灰化する.冷後，塩酸

28 2mLを加えて水浴上で蒸発乾回し，残留物に希酢駿2mL及

29 ひ'水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

30 比較液は鉛標準液2.0mLlこ希酢酸2mL及び水を加えて50mL

31 とする(10ppm以下).

32 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

33 製し，試験を行う.ただし，硝酸マグネシウム六水和物のエ

34 タノーノレ(95)溶液(1→50)10mLを加えた後，過酸化水素

35 (30)1.5mL在加え，点火して燃焼させる(2ppm以下).

36 (5) 固形パラフィン 本品を1050Cで2時間乾燥し，その

37 50mLをネスラー管にとり，氷水中で4時間冷却するとき，

38 混濁することがあってもその混濁は次の比較液より濃くない.

39 比較液:O.OlmolJL塩酸1.5mLに希硝酸6mL及び水を加え

40 て50mLとし，硝酸銀試液1mLを加え， 5分間放置する.

41 (6) イオウ化合物本品4.0mLlこエタノール(99.5)2mLを

42 加え，水酸化ナトリウム溶液(1→5)に酸化鉛00を飽和した

43 澄明な液2i'商を加え，しばしば振り混ぜながら， 70
0

Cで10分

44 間加熱した後，放冷するとき，液は暗褐色を皇しない.

45 (7) 多環芳香族炭化水素本品25mLを25mLのメスシリ

46 ンダーにとり， 100mLの分液漏斗に移し，メスシリンダ}

47 を吸収スベクトノレ用ヘキサン25mLで洗い，洗液を分液漏斗

48 に合わせ，よく振り混ぜる.これに吸収スペクトル用ジメチ

49 ルスノレホキシド、5.0mLを加え， 2分間激しく振り混ぜた後，

50 15分間放霞する.下層を50mLの分液漏斗に移し，吸収スペ

51 クトル用ヘキサン2mLを加え， 2分間激しく振り混ぜた後，

52 2分間静置する.下層を10mLの栓付遠心沈殿管に移し，毎

68 (II)の色の比較原液1.5mL及ひ。硫酸銅(II)の色の比較原

69 夜0.50mLを加えて振り混ぜる.

70 貯法容器気密容器.

『ミ 111:1Jj 



1 軽質流動パラフィン

1 経質流動パラフィン 53 キシ|ご5.0mLを加え， 2分間激しく振り混ぜた後， 2分間静

2 Light Liquid Paraffin 54 置する.下層を10mLの栓付遠心沈殿管に移し，毎分2500~
55 3000回転で約10分間遠心分離して得た澄明な液を対照とし，

3 本品は石油から得た液状の炭化水素類の混合物である 56 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により直ちに試験を行うとき，

4 本品は安定都として適当な型のトコフエロール0.001%以 前 波長260~350nmにおける試料溶液の吸光度は0.10以下であ

5 下を加えることができる 58 る.

6 性状 本品は無色で，ほとんど蛍光を発しない澄明の治液で，

7 におい及び味はない.

8 本品はジエチノレエーテルに溶けやすく，水又はエタノーノレ

9 (95)にほとんど溶けない.

10 沸点:3000C以上.

11 確認試験

12 ( 1 ) 本品を磁製血にとり，強く加熱して点火するとき，明

13 るい炎をだして燃え，パラフイン蒸気のにおいを発する.

14 (2) 本品0.5gにイオウ0.5gを加え，注意して振り混ぜなが

15 ら加熱するとき，硫化水素のにおいを発する.

16 比重 (2.56) d~~ : 0.830~0.870 

17 粘皮(2.53) 37mm2/s未満(第1法， 37.80C). 

18 純度試験

19 (1 ) におい本品を小ビーカーにとり，水浴上で加熱する

20 とき，異臭を発しない.

21 (2) 酸又はアルカリ 本品10mUこ熱湯10mL及びフェノ

22 ールフタレイン試液封筒を加えて激しく振り混ぜるとき，赤

23 色を主主しない.また， これに0.02mo悶 J水酸化ナトリウム液

24 0.20mLを加えて振り混ぜるとき，赤色を皇する.

25 (3) 重金属 (J.07) 本品2.0gをるつぼにとり，徐々に加

26 熱して炭化した後， 450~550oCで灰化する.冷後，塩酸

27 2mLを加えて水浴上で蒸発乾回し，残留物に希留学酸2mL及

28 び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

29 比較液は鉛標準液2.0mLに希酢酸2mL及び水を加えて50mL

30 とするUOppm以下).

31 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

32 製し，試験を行う(2ppm以下).

33 (5) 同形パラフイン 本品を1050Cで2P寺問乾燥し，その

34 50mLをネスラー管にとり，氷水中で4時間冷却するとき，

35 混濁することがあってもその混濁は次の比較液より濃くない.

36 比較液:O.OlmolJL塩酸1.5mLに希硝酸6mL及ひ'水な加え

37 て50mLとし，硝酸銀試液1mLを加え， 5分照放置する.

38 (6) イオウ化合物 本品4.0mLにエタノーノレ(99.5)2mLを

39 加え，水酸化ナトリウム溶液(1→5)に酸化鉛(II)を飽和した

40 澄明な液2i商を加え， しばしば振り混ぜながら， 700Cで10分

41 関加熱した後，放冷するとき，液は精褐色な呈しない.

42 (7) 多環芳香族炭化水素本品25mLを25mLのメスシリ

43 ンダーにとり， 100mLの分液漏斗に移し，メスシリンダー

44 を吸収スペクトル用ヘキサン25mLで洗い，洗液を分液漏斗

45 に合わせ，よく振り混ぜる.これに吸収スペクトル用ジメチ

46 ルスルホキシド5.0mLを加え， 2分間激しく振り混ぜた後，

47 15分間放置する.下層を50mLの分液漏斗に移し，吸収スペ

48 クトル用ヘキサン2mLを加え， 2分間激しく振り混ぜた後，

49 2分務静置する.下層を10mLの栓付遠心沈殿管に移し，毎

50 分2500~3000回転で約10分間遠心分離して得た澄明な液を

51 試料溶液とする.別に吸収スペクトル用ヘキサン25mLを

52 50mLの分液漏斗にとり，吸l収スペクトル用ジメチルスノレホ

59 (8) 硫酸呈色物 本品5mLをネスラー管にとり，硫酸呈

60 色物用硫酸5mLを加え，水浴中で2分間加熱した後，取り出

61 し，直ちに5秒間激しく上下に振り混ぜる.この操作を引き

62 続き4回繰り返すとき，流動パラフィン層は変色しない.ま

63 た，硫酸層の色は次の比較液より濃くない.

64 比較液:筏化鉄(1II)の色の比較原液3.0mUこ塩化コバルト

65 (n)の色の比較原液1.5mL及び硫酸鍋(n)の色の比較原

66 液0.50mLを加えて振り混ぜる.

67 貯法容器気密容器.

5 118(; 



1 パラホノレムアノレデヒド

1 パラホルムアルデヒド
2 Pal'afol'maldehyde 

3 (CH20)1/ 

4 Poly(oxymethylene) 

5 [30525-89-4] 

6 本品は定量するとき，ホノレムアルデヒド(CH20: 

7 30.03)95.0%以上を含む.

8 性状 本品は白色の粉末で，わずかにホルムアルデヒド臭があ

9 V)， 加熱するとき，強し、刺激性のにおいを発する.

10 本品は水，エタノーノレ(95)又はジエチノレエーテルにほとん

11 ど溶けない.

12 本品は熱湯，熱希塩酸，水酸化ナトリウム試液又はアンモ

13 ニア試液に溶ける.

14 本品は約100
0

Cで昇華する.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品O.lgをアンモニア試液5mLに溶かし，硝酸銀試

17 夜5mLを加えて振り混ぜた後，水酸化ナトリウム溶液(1→

18 10)3mLを加えるとき，直ちに器蟹に銀銭を生じる.

19 (2) 本品0.02gにサリチノレ酸0.04gを硫酸5mLfこ溶かした

20 液を加え，徐々に加湿するとき，液は持続する精赤色を呈す

21 る.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品0.20gをアンモニア試液10mLに溶かすと

24 き，液は無色澄明である.

25 (2) 液性本品0.5gに7.l<10mLを加えて1分湖激しく振り

26 混ぜ，ろ過するとき，液は中性である.

27 (3) 塩化物 (1.03) 本品1.5gに水75mL及び炭酸ナトリウ

28 ム試液7.5mLを加えて溶かし，水浴上で加熱して蒸発乾潤し

29 た後，約500
0Cに強熱する.残留物を水15mUこ溶かし，必

30 要ならばろ過し，薄めた硝酸(3→10)を加えて中性とし，希

31 硝酸6mL及ひ会水を加えて50mLとする. これを検液とし，試

32 験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸0.25mLfこ炭酸ナトリウ

33 ム試液7.5mL，中性とするのに要した量の薄めた硝酸(3→

34 10)，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.006%以下).

35 (4) 硫酸塩 (1.14) 本品1.5gに水45mL及び炭酸ナトリウ

36 ム試液4.5mLを加えて溶かし，水浴上で、加熱して蒸発乾屈し

37 た後，約500
0Cに強熱する.残留物を水15mUこ溶かし，必

38 要ならばろ過し，薄めた塩酸(3→5)を加えて中性とし， 5分

間 関煮沸する.冷後，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.

40 これを検液とし，試験を行う.比較液は炭酸ナトリウム試液

41 4.5mLfこ中性とするのに要した量の薄めた塩酸(3→5)及び水

42 15mLを加えて5分間煮沸し，冷後， 0.005mollL硫酸0.35mL，

43 希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.011%以下).

44 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

45 定量法 本品約50mgを精密に量り，ヨウ素瓶に入れ，水酸化

46 カリウム試液10mLfこ溶かし， 7J<40mL.及び正確に0.05mollL

47 ヨウ素液50mLを加えて密栓し， 5分開放置する.次に希塩

48 酸5mLを加えて直ちに密栓し， 15分間放置した後，過量の

49 ヨウ素をO.lmolιチオ硫酸ナトリウム液で滅定 (2.5めする

50 指示薬:デ、ンフ。ン試液1mL).同様の方法で空試験を行う.

51 0.05mollLヨウ素液1mL=1.501mg CH20 

52 貯法容器気密容器.
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1 歯科用パラホルムパスタ

1 歯科用パラホルムパスタ
2 Dental Paraformaldehyde Paste 

3 製法

パラホルムアルデヒド，細末 35g 

プロカイン塩畿塩，細末 35g 

加水ラノリン 適量

全量 100g 

4 以上をとり，軟膏郊の製法により製する.

5 性状 本品は帯黄白色で，特異なにおいがある.

6 確認試験

7 (1) 本品0.15gにジエチルエーテル20mL及び0.5molJL水

8 酸化ナトリウム試液20mLを加えてよく振り混ぜた後，水層

9 を分取し，水を加えて100mLとする.この液1mLにアセチ

10 ルアセトン試液10mLを加え，水浴上で10分間加熱するとき，

11 液は黄色を呈する(パラホルムアルデヒド).

12 (2) (1)のジエチルエーテル層に希塩酸5mL及び水20mL

13 を加えてよく振り混ぜた後，水層を分取する.この液は芳香

14 族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する(プロカイン境酸塩).

15 (3) 本品0.15gにジエチルエーテル25mL及び水25mLを加

16 えて振り混ぜた後，水層を分取し，ろ過し，ろ液を試料溶液

17 とする. l:jIJに塩酸プロカインO.Olgを水5mLに溶かし，標準

18 溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

19 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

20 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用い

21 て調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/エタノ

22 ーノレ(99.5)/アンモニア水(28)混液(50: 5 : 1)を展開溶媒と

23 して約lOcm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線

24 主波長254nm)を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から

25 得たスポットのRr値は等しい.

26 貯法容器気密容器.
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1 Lーノ〈リン

1 Lーバリン
2 L-Valine 

Hん C02H

4 CoHllN02; 117.15 

5 (2S)-2・Amino-3-methylbutanoicacid 

6 [72-18-4] 

7 ;1ド品を乾燥したものは定量するとき L バリン

8 (C5HllN02)98.5%以上を含む.

9 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはないか，

10 又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに甘いが，後

11 に苦い.

12 本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノー

13 ル(95)にほとんど溶けない.

14 本品は希塩酸に溶ける.

15 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)

16 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル

17 と本品の参照スベクトルを比較するとき，何者のスペクトル

18 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

19 旋光度(2.49)α)~ ; + 26.5~ + 29.0o
(乾燥後， 2g， 

20 6molJL塩酸試液， 25mL， 100mm). 

21 p H (2.54) 本品0.5gを水20mLに溶かした液のpHは 5.5~

22 6.5である.

23 純度試験

24 (1 ) 溶状 本品0.5gを水20mLに溶かすとき，i夜は無色澄

25 明である.

26 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

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

28 (3) 硫酸塩 (1.J.I) 本品0.6gをとり，試験在行う.比較

29 液には0.005molJL硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

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

31 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (6) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第2法により検液を調

36 製し，試験を行う(2ppm以下).

37 (7) 類縁物質本品0.10gを水25mLに溶かし，試料溶液

38 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

39 とする.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に20mL

40 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

41 ラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

42 511Lずつを薄届クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

43 製した薄層板にスポットする.次に1ーブタノーノレ/水/酢

44 酸(100)混液(3; 1 ; 1)を展期溶媒として約10cm展開した後，

45 薄層板を80
0Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリンのア

46 セトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後， 80
0Cで5分間加熱

47 するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

48 標準溶液から得たスポットより濃くない.

49 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(lg，1050C， 3時間).

50 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

51 定量法 本品を乾燥し，その約0.12gを精密に量り，ギ目安3mL

52 に溶かし，酢酸(I00)50mLを加え， O.lmolJL過塩素酸でi商

53 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

54 補正する.

55 O.lmollL過塩素酸1mLニ 11.72mgCoHllN02 

56 貯法容器気密容器.
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1 パルナパリンナトリウム

1 パルナパリンナトリウム
2 Pal'napal'in Sodium 

R10 

n 

Rl， R3， R4 = S03Na文は H

O 

R2 = S03Na >1.は-l¥
CH3 

3 

R5 = C02Na， R6 = H 

叉li

R5 = H， R6 = C02Na 

n =4-21 

4
H
U
 

本品は健康なブタの腸粘膜から得たへパリンナトリウムを

過酸化水素及び酢酸第二銅を用いて分解して得た低分子へパ

6 リンナトリウムで，質量平均分子量は4500~6500である.

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり，抗第

8 Xa因子活性70~95低分子量へパリン単位を含む.

9 性状 本品は白色~微黄色の粉末である.

10 本品は水に極めて溶けやすく，ヱタノーノレ(99.5)にほとん

11 ど溶けない.

12 本品は吸湿伎である.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品の水溶液u-> 20)0.lmLを， トルイジンブ、ノレーO

15 溶液u→100000)10mLに加えて振り混ぜるとき，液の色は

16 青色から，直ちに紫色に変わる.

17 (2) 本品の水溶液u→20)はナトリウム寝の定性反応

18 (1.09) を呈する.

19 p H (2.54) 本品O.lgを水10mLfこ溶かした液のpHは6.0~

20 8.0である.

21 純度試験

22 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき，液は無色~

23 微黄色澄明である.

d
a
z
w
D
ρ
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(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

27 乾燥減量 (2.41) 8.0%以下(0.2g，i:威圧，酸化リン(V)，60o
C， 

28 3時間).

29 分子量本品は次の方法により分子量を測定するとき，質量平

30 均分子量は4500~6500である.

31 ( i ) 検量線の作成 分子量測定用低分子量へパリン20mg

32 を移動相2.0mL!こ溶かし，標準溶液とする.標準溶液501lL

33 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

34 試験を行う.紫外吸光光度計から得たクロマトグラムにおけ

35 るピークの高さをHuv，示差屈折計から得たクロマトグラム

36 におけるピークの高さをHmとし，対応する各ピークの吸光

37 度に対する示差屈折強度の比正面，/昂JVを求める.紫外吸光

38 光度計から得たクロマトグラムにおける低分子最側から4番

39 目のピークの分子量を2400とし，この値をそのピークの品I

40 /昂JVで、除し，得られた{直を標準化係数とする.標準化係数

41 を各ピークのHm/昂JVfこ乗じ 得られた値をそれぞれのピ

42 ークの分子量とする.各ピークの分子量の対数と，示差屈折

43 計から得られたクロマトグラムにおけるピーク保持待問との

44 関係から検量線を作成する.

45 試験条件

46 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:234nm)及び示差屈

47 折計
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カラム:内径7.5mm，長さ30cmのステンレス管に液体

クロマトグラフィ一周多孔質シリカゲルを充てんした

ものを2本逮給する.ただし 1本は排除限界分子量

が約500000のものを 1ヱドは排除限界分子量が約

100000のもの在用し¥ポンプ，排除限界分子量約

500000のカラム，排徐限界分子量約100000のカラム，

紫外吸光光度計，示主主屈折計の)1慎に接続する.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:無水硫酸ナトリウム28.4gを水1000mLfこ溶か

し， 0.05molJL硫酸試液でpH5.0fこ調整する.

流量:毎分0.5mL

システム適合性

システムの性能:標準溶液50llLにつき，上記の条件で

操作するとき，紫外吸光光度計及び示差屈折言十から得

られたクロマトグラムにおいて，それぞれ10個以上

のピークが認められるものを用いる.

システムの再現性:標準溶液50llLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，低分子量供lから4番目の

ピークの高さ(Hm'及ひ。品。の標準偏差は3.0%以下で

ある.

(誼) 分子量のìJl~定本品20mgを移動相2.0mLfこ溶かし，

試料溶液とする.試料溶液50llL!こっき，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.保持時間30~

45分の簡に認められる主ピ}クにつき，ピークの出始めか

ら終わりまでを30秒間隔で分割し，各画分の示差屈折強度

を求める.次に各画分の分子最を，あらかじめ作成した検量

線を用いて計算する.各画分の示羨屈折強度及び分子量から，

ピーク全体の質量平均分子量を次式により求める.

76 質量平均分子量=~(lli' M)/ ~ni 

ni:主ピークのi番告の画分の示差屈折強度

』壬:主ピークのi番目の画分の分子量

77 

78 

79 

80 

試験条件

検出器:示差屈折計

81 カラム，カラム温度，移動棺及び流量は(i )検量線の作

82 成の試験条件を準用する.

83 システム適合性

84 (i )検量線の作成のシステム適合伎を準用する.

85 分子量分布本品は，分子量の項の方法により分子量を測定し，

86 次式により分子量分布を求めるとき，全分子の80%以上が

87 分子量1500~10000である.

88 分子量分布(%)=(~功/ ~lli)X 100 

89 lli :主ピークのi番目の圏分の示差屈折強度

90 ~nj: 主ピークの分子量1500~10000の画分の示差屈折強
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2 パルナパリンナトリウム

91 度の合計 142 

143 
92 硫酸エステル化の度合 本品0.5gを水10mUこ溶かし，強塩基

144 
性イオン交換樹脂5mLで処理した後，強酸性イオン交換樹93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

脂10mLで処理する.この液に水を加えて50mLとした後，
145 

146 
O.lmolJL*酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(電位差滴定

147 
法).得られた当量点から次式により硫酸エステル化の度合

を求めるとき， 2.0~2.4である.

硫酸エステノレ化の度合

エ第一当量点(mL)/[第二当量点(mL)ー第一当量点(mL)]

148 

149 

150 

151 

152 
100 総窒素 本品を乾燥し，その約0.10gを精密に量り，窒素定量

153 
101 法 (1.0めにより試験を行うとき，窒素(N:14.01)の量は1.9

102 ~2.3%である.
154 

103 
155 

抗第 IIa因子活性 本品は次の方法により抗第IIa因子活性を
156 

測定するとき，換算した乾燥物に対し， 1mg中 35~60f底分
157 

子量へパリン単位(抗第IIa因子活性)を含む.
158 

(i)標準溶液 低分子量へパリン標準品を生理食塩液に溶
159 

かし， 1mL中lこ0.1，0.2及び0.3低分子量へパリン単位(抗第
160 

IIa因子活性)を含むように調製する.
161 

(並)試料溶液本品約50mgを精密に量り，生理食塩液に

溶かし， 1mL中に411gを含むように調製する.
162 

(iii) 操作法 プラスチック製試験管に，試料溶液及び標準 163 

溶液を別々に0.10mLずつ入れ，更にそれぞれにヒト正常血 164 

紫0.10mLずつを加え，混ぜ合わせ， 37:t lOCに正確に1分間 165 

保つ.次にそれぞれの試験管に，あらかじめ37:t10Cに保つ
166 

た活性部分トロンボプラスチン時間測定用試液0.10mLずつ
167 

を加え，混ぜ合わせ， 37土 l
O
Cに正確に5分間保つ.その後

リス緩衝液0.70mL，アンチトロンビン阻溶液0.10mL及び

ヒト正常血綬0.10mLずつを加え，混ぜ合わせる • J3!]のプラ

スチック製試験管に，これらの液を別々に0.20mLずつ入れ，

37:t1
0

C!こ正確に3分間保つ.次にそれぞれの試験管に，第

Xa因子試液0.10mLずつを加え，混ぜ合わせ， 37:t1
0

Cに正

確に30秒間保った後，直ちに発色性合成基質溶液(3→

4000)0.20mLずつを加え，混ぜ合わせ，更に37:tl
O

C!こ正確

に3分間保つ.その後それぞれの試験管に薄めた酢酸(100)(1

→2)0.30mLずつを加えて反応を停止させる • J3!]にプラスチ

ック製試験管に生理食塩液0.10mLをとり， pH8.4のトリス

緩衝液0.70mL，アンチトロンビン阻試液0.10mL及びヒト

正常血疑0.10mLを加え，混ぜ合わせる • J3!]のプラスチック

製試験管に，この液0.20mLをとり，水0.30mL及ひ。薄めた

酢酸(100)(1→2)0.30mLを加え，混ぜ合わせる.この液を対

照として，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により，試料溶液

及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長405nmにおける

吸光度を測定する.

(iv) 計算法 それぞれの標準溶液から得た液の吸光度と濃

度の対数から作成した検量線を用いて，試料溶液の低分子量

へパリン単位(抗第Xa因子活性)数を求め，次式に従って1mg

中の低分子量へパリン単位(抗第Xa因子活性)数を計算する.

本品1mg中の低分子量へパリン単位(抗第Xa因子活性)数

=試料溶液1mL中の低分子量へノ4リン単位(抗第Xa因子活

性)数Xb/a 

a:本品の秤取量(mg)

b:試料溶液を調製したときの全容量(mL)

104 

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

それぞれの試験管に，あらかじめ37:t10

Cに保った境化カル

シウム溶液(277→100000)0.10mLずつを加え，混ぜ合わせ，

168 貯法容器密封容器.

同時に秒時計を動かし， 37:t1
0

C!こ保ち，フィプリンの凝固

が起こるまでの時間を測定する.

(iv) 計算法 それぞれの標準溶液から得た液の凝固時聞か

ら作成した検量線を用いて，試料溶液の低分子量へパリン単

位(抗第IIa医子活性)数を求め，次式により 1mg中の低分子

量へパリン単位(抗第lla因子活性)数を求める.

125 本品1mg中の低分子量へパリン単位(抗第IIa因子活性)数

126 試料溶液1mL中の低分子量へパリン単位(抗第IIa因子

127 活性)数Xb/a 

128 a:本品の秤取量(mg)

129 b:試料溶液な調製したときの全容量(mL)

130 抗第Xa因子活性・抗第IIa陸子活性比 定量法で得た抗第Xa因

131 子活性を，抗第IIa因子活性で得た抗第IIa因子活性で徐し，

132 抗第Xa因子活性・抗第 IIa因子活性比を求めるとき1.5~2.5

133 である.

134 定量法

135 ( i )標準溶液 低分子量へパリン標準品を生理食塩液に溶

136 かし， 1mL中に0.4， 0.6及び0.8低分子量へパリン単位(抗第

137 Xa凶子活性)を含むように調製する.

138 証)試料溶液本品約50mgを精密に量り，生理食塩液に

139 溶かし， 1mL中に711gを含むように調製する.

140 温) 操作法 プラスチック製試験管に，試料溶液及び標準

141 溶液を別々に0.10mLずつ入れ，更にそれぞれにpH8.4のト
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1 ノ〈ノレピターノレ

1 バルビタール
2 Bal'bital 

v
y
 4 CSH12N203: 184.19 

5 5，5・Diethylpyrimidine-2人6(lH，3H，5H)-trione 

6 [57-44-3] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，バルピタール

8 (CSH12N203)99.0%以上を含む.

9 性状 本品は無色若しくは白色の結晶又は白色の結晶伎の粉末

10 で，においはなく，味はわずかに苦い.
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本品はアセトン又はピリジンに湾けやすく，エタノーノレ

(95)にやや溶けやすく，ジエチルエーテルにやや溶けにくく，

水又はクロロホルムに溶けにくい.

本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける.

15 本品の飽和水溶液のpHは5.0~6.0である.

16 確認試験

17 (1) 本品0.2gに水酸化ナトリウム試液10mLを加えて煮沸

18 するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を育変する.

19 (2) 本品0.05gを薄めたピリジン(1→10)5mL!こ溶かし，硫

20 酸銅(日)試液0.3mLを加えて振り混ぜ， 5分開放置するとき，

21 赤紫色の沈殿を生じる.また，これにクロロホルム5mLを

22 加えて振り混ぜるとき，クロロホルム層は赤紫色を呈する.

23 ~IJに本品0.05gをとり， pH10.7のアンモニア・塩化アンモニ

24 ウム緩衝液2~3濡及び薄めたピリジン(1→10)5mLを加えて

25 溶かし，クロロホノレム5mL及び硫酸銅(II)試液0.3mLを加え

26 るとき，水層に赤紫色の沈殿を生じ，この沈殿は振り混ぜる

27 とき，クロロホノレムに溶けない.

28 (3) 本品O.4gに無水炭酸ナトリウムO.lg及び水4mLを加え

29 て振り混ぜ， 4ーニトロ塩化ベンジノレ0.3g:rr:ェタノール

30 (95)7mL!こ溶かした波を加え，還流冷却器を付け，水浴上で

31 30分間加熱した後， 1時務放置し，析出した結晶をろ取し，

32 水隊化ナトリウム試液7mL及び水少量で洗い，エタノール

33 (95)/クロロホルム混液(1: 1)から再結晶し， 1050Cで30分

担 問乾燥するとき，その融点 (2.60) は192~1960Cである.

35 融点 (2.60) 189~1920C 

36 純度試験

37 (1 ) 溶状 本品0.5gを水酸化ナトリウム試液5mUこ溶か

38 すとき，液は無色澄明である.

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

40 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

41 試験を行う.比較液はO.Olmo阻4塩酸0.30mLにアセトン

42 20mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.035%以

43 下).

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

45 希塩酸lmL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

46 試験を行う.比較液は0.005mollL硫酸0.40mUこアセトン

47 20mL，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.048%以

48 下).

49 (4) 重金属(J.07) 本品1.0gをとり，第2i去により操作し，

50 試験念行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

51 下).

52 (5) 硫酸呈色物(J.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

53 夜の色は色の比較液Aより濃くない.

54 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(lg，105
0
C， 2時間).

55 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

56 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，エタノーノレ

η
t
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凸
ロ
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り

1
1

5

5

5

6
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(95)5mL及びクロロホルム50mLを加えて溶かし， O.lmollL 

水酸化カリウム・エタノール液で滴定 (2.50)する(指示薬:

アリザリンエローGG・チモールフタレイン試液1mL).た

だし， i商定の終点は液の黄色が淡青色を経て紫色に変わると

きとする.同様の方法で空試験を行い，補lEする.

62 

63 

O.lmol江J水酸化カリウム・エタノーノレ液lmL

= 18.42mg CSH12N203 

64 貯法容器密閉容器.
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1 パルプロ酸ナトリウム

1 パルプ口酸ナトリウム
2 Sodium Valproa匂

3 同c~↓ヘm

4 CsHloNa02: 166.19 

5 Monosodium 2-propylpentanoate 

6 [1069-66づ]

7 ;1ド品を乾燥したものは定量するとき，パルプ。ロ酸ナトリウ

8 ム(C8H15Na02)98.5~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

10 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノーノレ(99.5)又は酢酸

11 (100)1こ溶けやすい.

12 本品は吸混性である.

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液(1→20)5mLに硝酸コバルト(11)六水和

15 物溶液(1→20)1mLを加え，水浴上で加湿するとき，紫色の

16 沈殿を生じる.

17 (2) 本品0.5gを水5mUこ溶かし，ジエチルエーテノレ5mL

18 及び2molJL塩酸試液1mLを加えて1分間激しく振り混ぜる.

19 

20 

ジェチノレエーテル層を分取し，無水硫酸ナトリウムで脱水し，

ろ過する.ろ液の溶媒を留去し，残留物につき，赤外吸収ス

50 

51 

を充てんする.

カラム温度 :1450C付近の一定温度

52 キャリヤーガス:窒素
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流量:パルプロ酸の保持待問が約7分になるように調整

する.

函積減定範囲:溶媒のピークの後からパルフ。ロ酸の保持

時間の約2倍の範囲

システム適合性

システムの性能:試料溶液2mL及びn一吉草酸8]lLを量

り，ギ酸/酢酸メチル混液(1:1)を加えて10mLとす

る.この液2]lLにつき，上記の条件で操作するとき，

n一吉主主酸，パルプロ酸の順に溶出し，その分離度は

5以上である.

63 システムの再現性:標準溶液2mLを正確に量り，ギ酸

64 /酢酸メチル混液(1: 1)を加えて10mLとする.この

65 夜2]lLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，

66 パルプロ酸のピーク面積の相対標準偏差は5.0%以下

67 である.

68 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0

C， 3R寺照).

69 定量j去 本J1，を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，酢酸

70 (100)80mLに溶かし， O.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する

71 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，祷正する.

21 ベクトル測定法 (2.25)の液膜法により測定して得たスペク 73 貯法容器気密容器.

72 O.lmolJL過塩素酸1mL=16.62mg CsHloNa02 

22 トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

23 トルは同一波数のどころに同様の強度の吸収を認める.

24 ( 3 ) 本品の水溶液(1→10)はナトリウム塩の定性反応

25 (1.09)を呈する.

26 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは7.0~

27 8.5である.

28 純度試験

29 (1 ) 重金属 (/.07) 本品2.0gを水44mLに溶かし，希塩酸

30 6mLを加えて振り混ぜ， 5分偶放置した後，ろ過し，初めの

31 ろ液5mLを除き，次のろ液25mLをとり，アンモニア試液で

32 中和した後，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これ

33 を検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこ希酢酸

34 2mL及ひヲjくを加えて50mLとする(20ppm以下).

35 (2) 類縁物質 本品0.10gをギ酸/留学酸メチル混液(1: 

36 1)10mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量

37 り，ギ酸/酢酸メチル混液(1: 1)を加えて正確に200mLと

38 し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2]lLずつを正確

39 にとり，次の条件でガスクロマトグラブイー (2.02)により

40 試験を行う.それぞれの液の各々のピ}ク面積を自動積分法

41 により澱定するとき，試料溶液のパルプロ酸以外のピークの

42 合計面積は，標準溶液のパルプロ酸のピーク面積より大きく

43 ない.

44 試験条件

45 検出器:水素炎イオン化検出器

46 カラム:内径3mm，長さ2mのガラス管にガスクロマト

47 グラフィー用ジエチレングリコールアジヒ。ン酸エステ

48 ノレ及びリン酸を150~180]lmのガスクロマトグラフィ

49 ー用ケイソウ土に5%及び1%の割合で被覆したもの

5 11?己



1 パルプロ酸ナトリウム錠

1 パルプロ酸ナトリウム錠
2 Sodium Valproate Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 バルフ。ロ酸ナトリウム(CsHlsNa02: 166.19)を含む.

5 製法 本品は「バノレプロ酸ナトリウムj をとり，錠剤の製法に

6 より製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fバノレフ。ロ酸ナトリ

8 ウムJ0.5gに対応する量をとり，水10mLを加えてよく振り

9 混ぜた後，遠心分離する.上澄液5mLfこ硝酸コバルト(日)六

10 水和物溶液(1→20)1mLを加え，水浴上で、加滋するとき，紫

11 色の沈殿を生じる.

12 製剤均一性 (ω'2) 次の方法により含量均一性試験を行うど

13 き，適合する.

14 本品1個をとり，移動相nゲ10mLを加えて激しく振り混

15 ぜた後， 1mL中にパルプロ酸ナトリウム(CsHlsNaOρ約1mg

16 を含む液となるように移動相を加えて正確に VmLとし，遠

17 心分離する.上澄液をろ過し，ろ液20mLを正確に量り，内

18 標準溶液5mLを正確に加え，よく振り混ぜ，試料溶液とす

19 る.以下定量法を準用する.

20 パルプロ酸ナトリウム(CsH15Nao0の量(mg)

21 =lll}s X QT/ Qs X ~ゲ100

22 JI!IS :定量照パルプロ酸ナトリウムの秤取量(mg)

23 内標準溶液パラオキシ安怠香酸エチルの移動相溶液(1→

24 50000) 

25 溶出性 (6./0) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し

26 て，パド、ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品

27 の30分間の溶出率は85%以上である.

28 本品1他をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

29 20mL以上をとり，干し筏0.4511m以下のメンプランプイノレタ

30 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

31 正確に量り，表示量に従い1mL中にパルプロ酸ナトリウム

32 (CsH15Na00約O.l1mgを含む液となるように水を加えて正

33 確に V'mLとし，試料溶液とする. )3IJに定量用パルプロ酸

34 ナトリウムを1050Cで3時間乾燥し，その約56mgを精密に量

35 り，7.1<に溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正確に

36 量り， 71<を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料

37 溶液及び標準溶液5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

38 

39 

クロマトグラフィーは0])により試験を行い，それぞれの

液のパルプロ酸のピーク面積Ar及びAsを測定する.

パルプロ酸ナトリウム(CSH15Nao0の表示量に対する溶出率

(%) 

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

白
り

'

I

O

A

4

4

4

 
43 jJJlS :定量用パルプロ酸ナトリウムの秤取量(mg)

44 C: 1錠中のパルプロ酸ナトリウム(CsH15NaOθの表示量

45 (mg) 

46 試験条件

47 定量法の試験条件を準用する.

48 システム適合後

49 システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で
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操作するとき，パルプロ酸のピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下で

ある.

53 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

54 で試験を6回繰り返すとき，パルプロ酸のピーク面積

55 の相対標準偏差は， 1.5%以下である.

56 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

57 とする.パルプロ酸ナトリウム(CsH15Na02)約0.2gに対応す

58 る量を精密に量り，移動相約160mLを加えてよく振り混ぜ

59 た後，移動指を加えて正確に200mLとし，遠心分離する.

60 上澄液をろ過し，ろ液20mLを正確に量り，内標準溶液5mL

61 を正確に加え，試料溶液とする. 5]IJに定量用パルプロ駿ナト

62 リウムを1050Cで3時間乾燥し，その約0.1gを精密に量り，

63 移動相に溶かし，正確に100mLとする.この液20mLを正確

64 に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液とする.

65 試料溶液及び標準溶液1011Lにつき，次の条件で液体クロマ

66 トグラフィー (2.0]) により試験を行い，内標準物質のピー

67 ク面積に対するパルプロ畿のピーク面積の比QT及びQsを求

68 める.

69 パルプロ酸ナトリウム(CsH15Na02)の量(mg)

70 =JI!Is X QT/ Qs X 2 

71 λ必:定量用パルプロ酸ナトリウムの秤取量(mg)
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内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液(1→

50000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:pH3.0の0.05mol/Lリン酸二水素ナトリウム試

液/アセトニトリル混液(1: 1) 

流量:パルプロ酸の保持時間が約6分になるように調整

する.

システム適合性

システムのa性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，パルプロ酸の11頂に溶出し，

その分離度は7以上である.

88 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

89 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

90 に対するパルプロ酸のピーク面積の比の相対標準偏差

別 は1.0%以下である.

92 貯法容器気密容器.
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1 パルプロ酸ナトリウムシロップ

1 バルブ口酸ナトリウムシロップ
2 Sodium Valproate Syrup 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 パルプロ酸ナトリウム(CsH15Na02:166.19)を含む.

5 製法 本品は fパノレプロ酸ナトリウムJをとり，シロップ剤の

6 製法により製する.

7 確認試験 本品の表示量に従い「パルプロ酸ナトリウム1

8 50mglこ対応する容量をとり，水を加えて10mLとする.こ

9 の液5mLに硝酸コバルト(11)六水和物溶液(1→20)1mLを加

10 え，水浴上で加温するとき，紫色の沈殿を生じる.

11 微生物限度 (4.05) 本品1mL当たり，総好気性微生物数の許

12 容基準は102CFU，総真菌数の許容基準は101CFUである.

13 また，大腸菌は認、めない.

14 定量j去 本品のバルフ。ロ酸ナトリウム(CsH15Na02)約O.lgに対

15 応する容量在正確に量り，水を加えて正確に100mLとする.

16 この液20mLを亙織に量り，内標準溶液5mLを疋確に加え，

17 試料溶液とする.別に定量用バノレプ。ロ酸ナトリウムを1050C

18 で3時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，水に溶かし，

19 正確に50mLとする.この液20mLを正確に量り，内標準溶

20 液5mLを正確に加え，標準溶液とする.試料溶液及び標準

21 溶液lO11Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィ-

22 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

23 るパルプロ酸のピーク原積の比QT及びQsを求める.

24 パルプロ酸ナトリウム(CsH15NaOz)の量(mg)

25 =Ms X QT/QS X 2 

26 lvIs :定最照パルプロ酸ナトリウムの秤取量(mg)

27 内標準溶液 パラオキシ安怠香酸エチノレの移動相溶液(1→

28 50000) 

29 試験条件

30 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

31 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

32 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

33 リカゲノレを充てんする.

34 カラム混度:250C付近の一定混度

35 移動相:pH3.0の0.05mo阻 Jリン酸二水素ナトリウム試

36 夜/アセトニトリル混液(1:1)

37 流量:パルプロ酸の保持時間が約6分になるように調整

38 する

39 システム適合|生

40 システムの性能:標準溶液l011Llこっき，上記の条件で

41 操作するとき，内標準物質，パルプロ酸の順に溶出し，

42 その分離度は7以上である.

43 システムの再現性:標準溶液1011Llこっき，上記の条件

44 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

45 に対するパルプロ酸のピーク面積の比の相対標準偏差

46 は1.0%以下である.

47 貯法容器気密容器.

51JUj 



ハロキサゾラム

(4) ヒ素 (J.IJ) 本品1.0gを分解フラスコに入れ，硝酸

5mL及び硫酸2mLを加え，フラスコの口に小漏斗をのせ，

白煙が発生するまで注意して加熱する.冷後，硝酸2n証Jを

加えて加熱し，これを2回繰り返し，更に過酸化水素

(30)2mLずつを数回加えて液が無色~微黄色となるまで加熱

する.冷後，シュウ般アンモニウム飽和溶液2mLを加え，

再び白煙が発生するまで加熱する. f令後，水を加えて5mL

とし，これを検液とし，試験を行うとき，次の比較液より濃

くない(2ppm以下).

比較液本品を用いないで同様に操作した後，ヒ素標準液

2.0mL及び水を加えて5mLとし，以下検液の試験と同

様に操作する.

(5) 類縁物質本品0.10gをアセトニトリル100mLに溶か

し，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトニ

トリルを加えて正磯に100mLとし，標準溶液とする.試料

j容液及び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

料溶液のハロキサゾラム以外のピークの合計面積は，標準溶

液のハロキサゾラムのピーク函積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:250nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:ホウ駿6.2g及び塩化カリウム7.5gな水900mL

に溶かし， トリエチルアミンでpHを8.5'こ調整した後，

71<を加えて1000mLとする.この液300mUこアセト

ニトリル200mLを加える.

流量:ハロキサゾラムの保持時聞が約10分になるよう

に調整する.

面積測定範閤:溶媒のピークの後からハロキサゾラムの

保持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを豆確に量り，アセトニト

リノレを加えて正確に50mLとする.この液l011Lから

得たハロキサゾラムのピーク磁積が，標準溶液のハロ

キサゾラムのピーク面積の8~12%になることを確認

する.

システムの性能:本品及びクロキサゾラム10mgずつを

アセトニトリル200mUこ溶かす.この液l011Lにつき，

上記の条件で操作するとき，ハロキサゾラム，クロキ

サゾラムの限に溶出し，その分離度は1.5以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ハロキサゾラムのピーク

面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g，白金るつぼ).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

(100)50mL'こ溶かし， O.lmo世 J過塩素酸で滴定 (2.50)する

(電位差i商定法).悶様の方法で空試験を行い，補正する.

11?t; 

O.lmoνL過塩素酸1mL=37.72mgC17H1ArFN202 
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ハロキサゾラム
Haloxazolam 

及び鏡像異性体

C17H，ArFN202 : 377.21 

(llbλS')-lO-Bromo司I1b・(2-fluorophenyl)♂ム7，11b-

tetrahydro[ 1 ，3]oxazolo[3，2叶[1，4]benzodiazepin-6( 5H)-

one 

[59128-97-1] 

fYfトN
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3 

100 

本品を乾燥したものは定量するとき，ハロキサゾラム

(C'7H，ÆrFN20~99.0%以上を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味は

ない.

本品は酢酸(100)に溶けやすく，アセトニトリル，メタノ

ール又はエタノーノレ(99.5)にやや溶けにくく，ジェチルエー

テルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

融点:約183DC(分解).

確認試験

( 1 ) 本品O.Olgをメタノール10mLに溶かし，塩酸封筒を加

えた後，紫外線(主波長365nm)を照射するとき，i夜は黄緑色

の蛍光を発する.この液に水酸化ナトリウム試液1mLを加

えるとき，液の蛍光は直ちに消える.

(2) 本品0.05gをとり，希水酸化ナトリウム試液20mL及

ひ争過酸化水素(30)ImLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃

焼法 (1.06) により得た検液は臭化物及びフッ化物の定性反

応 (1.09) を呈する.

(3) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

る.

(4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

吸光度 (2.24) E::(247nm): 390~410C10mg，メタノール，

1000mL). 

純度試験

( 1 ) 溶状本品0.10g宏エタノール(99.5)20mUこ溶かすと

き， fl夜は無色澄明である.

(2 ) 可溶性ハロゲン化物 本品1.0gに水50mLを加え，

時々振り混ぜながら1時間放置した後，ろ過する.ろ液

25mLをとり，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.こ

れを検液とし，以下塩化物試験法 (1.03)を準用する.比較

液にはO.OlmolJL塩酸0.10mLを加える.

(3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).
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2 ハロキサゾラム

101 貯法

102 保存条件遮光して保存する.

103 容器気密容器.
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1 ノ、ロタン

1 I、ロタン
2 Halothan巴

H0F 
友ぴ鏡像異性体

4 C2HBrCIF3: 197.38 

5 (2RS)ー2・Bromo-2-chloro-l，1， l-trif1uoroethane 

6 [151-67-乃

7 本品は安定剤として「チモールJ0.008~0.012% を含む.

8 性状 本品は無色澄明の流動しやすい液である.

9 本品はエタノール(95)，ジエチルエーテル又はイソオクタ

10 ンと混和する.

11 本品は水に溶けにくい.

12 本品は揮発性で，引火性はなく，加熱したガスに点火して

13 も燃えない.

14 本品は光によって変化する.

15 屈折率 n~O : 1.369~ 1. 371 

16 確認試験 本品約311Lを10cmの長さの光路を持つ気体セルに

17 とり，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の気体試料測定法

18 により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照スペクト

19 ルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに

20 同様の強度の吸収を認める.

21 比重 (2.56) d:~ : 1.872~ 1.877 

22 純度試験

23 (1 ) 酸又はアルカリ 本品60mUこ新たに煮沸して冷却し

24 た水60mLを加え， 3分跨激しく振り混ぜた後，水層含分取

25 し，試料溶液とする.試料溶液20mUこブロモクレゾールパ

26 プル試液1i衡及ひ・O.OlmollL水酸化ナトリウム液0.10mLを

27 加えるとき，i夜の色は赤紫色である.また，試料溶液20mL

28 にブロモクレゾールパープル試液1i潟及びO.OlmollL塩酸

29 0.6mLを加えるとき，液の色は黄色である.

30 (2) ハロゲン化物及びハロゲン (1)の試料溶液5mLに硝

31 酸1滴及び硝酸銀試液0.20mLを加えるとき， f夜は濁らない.

32 また，(1)の試料溶液10mUこヨウ化カリウム試液1mL及ひ。

33 デンプン試液21商を加え5分開放置するとき，液は青色合長

34 しない.

35 (3) ホスゲン本品50mLを300mLの乾燥した三角プラス

36 コにとり，栓をし，ホスゲン紙を栓から垂直に下げ，下端を

37 夜回上10mmの高さに保ち， ø音所に20~24時間放置すると

38 き，試験紙は黄変しない.

39 (4) 蒸発残留物本品50mLを正篠に量り，水浴上で蒸発

40 し，残留物を1050Cで2時間乾燥するとき，その量は1.0mg

41 以下である.

42 (5) 揮発性類縁物質 本品100mLをとり，内標準物質

43 5.011Lを正確に加え，試料溶液とする.試料溶液511Uこっき，

44 次の条件でガスクロマトグラブィー (2.02)により試験を行

45 い，各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，ハ

46 ロタン及び内標準物質以外のピークの合計面積は内標準物質

47 のピーク面積より大きくない.

48 内標準物質 1，1，2ートリクロロー1，2，2 トリプルオロエ

49 タン
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操作条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径約3mm，長さ3mの管の注入口傾!J2mfこガ

スクロマトグラフィ一周ポリエチレングリコール400

を 180~25011mのガスクロマトグラフィー用ケイソウ

土に30%の割合で被援したものを充てんし，残りの

1mfこはフタル畿ジノニノレを 180~25011mのガスクロ

マトグラフィー用ケイソウ土に30%の割合で被覆し

たものを充てんする.

カラム温度:500C付近の一定温度

60 キャリヤーガス:窒素

61 流量:内標準物質の保持時間が2~3分になるように調

印 整する.

63 カラムの選定:本品3mLと内標準物質1mLを混和する.

64 この液11lLにつき，上記の条件で操作するとき，内標

65 準物質，ハロタンの)1慎に流出し，その分離度が10以

66 上のものを用いる.

67 検出感度:試料溶液511Lから得た内標準物質のピーク高

68 さがフノレスケールの30~70%になるように調整する.

69 面積測定範囲:ハロタンの保持時間の約3倍の範囲

70 蒸留試験(2.57) 49~510Cにおいて， lOCの範囲で'95vol%以

71 上留出する.

72 チモール量本品0.50mUこイソオクタン5.0mL及ひ。酸化チタ

73 ン(N)試液5.0mLを加え， 30秒間激しく振り混ぜ，放置する

74 とき，上層の液の色の濃さは次の比較液Aより濃く，比較液

75 Bよりi農くない.

76 比較液:定量用チモール0.225gをイソオクタンに溶かし，

77 豆確に100mLとする.この液各lOmLをそれぞれ正確に

78 量り，イソオクタンを加えて亙確に150mL及び100mL

79 とする.これらの液それぞれ0.50mUこっき，本品と同

80 様に操作し，上層の液を比較液A及びBとする.

81 貯法

82 保存条件遮光して， 300C以下で保存する.

83 容器気密容器.
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1 ハロペリド}ル

1 ハ口ペリドール
2 Haloperidol 

3 

ひモl O 

J~ 

4 C21H23CIFN02: 375.86 

5 4-[4-(4-Chlorophenyl)-4欄hydroxypiperidin-l-yl]-l-

6 (4-fluorophenyl)butan-l-one 

7 [52-86-8] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ハロペリドール 62 

9 (C21H23CIFN02)99.0~10 1.0%を含tr.

10 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は粉末である.

11 本品は酢酸(100)tこ溶けやすく，メタノールにやや溶けに 65 

12 くく， 2ープロパノール又はエタノーノレ(99.5)に溶けにくく 66

13 水にほとんど溶けない 67

14 確認試験 68 

15 (1 ) 本品30mgを2ープロパノーノレ100mLに溶かす. この 69 

16 夜5mLtこO.lmollL塩酸試液10mL及び2ープロパノールを加 70 

17 えて100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法 71 

18 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペクトル

19 と本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトル

20 は同一波長のところに隠様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

部 品の参煩スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは河

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2ω149~1530C

26 純度試験

27 

28 

(1) 硫酸塩 (J.J4) 本品1.0gに水50mLを加えて振り混ぜ

た後，ろ過し，ろ液25mLに希塩酸1mL及び水を加えて

8
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に51un

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :400C付近の一定温度

移動相:クエン酸三ナトリウム二水平日物2.95gを水

900mLtこ溶かし，希塩酸を加えてpH3.5tこ調整した

56 後，水を加えて1000mLとする.この液300mLtこメ

7
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タノール700mLを加え，更にラウリル硫酸ナトリウ

ム1.0gを加えて溶かす.

流量・ハロベリドールの保持時間が約9分になるように

調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からハロペリドールの

保持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に25mLとする.この液10p.Lから得たハロ

ペリドーノレのピーク面積が，標準溶液のハロペリドー

ルの面積の15~25%になることな確認する.

システムの性能:標準溶液1011Ltこっき，上記の条件で

操作するとき，ハロペリドールの理論段数及び、ンンメ

トリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以下である.

システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

63 

64 

72 で試験を6回繰り返すとき，ハロペリドールのピーク

73 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

74 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧， 60
o
C，酸化リン(V)，

75 3時間).

76 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

77 定量法 本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，語学酸

78 (100)40mLに溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する

79 指示薬:クリスタノレバイオレット試液11商).隠様の方法で

80 空試験を行い，補正する.

81 O.lmollL過塩素酸1mL=37.59mgC2!H23CIFN02 

29 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液には 82 貯法

30 0.005mo阻，硫駿0.50mLを加える(0.048%以下). 83 保存条件遮光して保存する.

31 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し 84 容器気密容器.

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (3) 類縁物質本品25mgを移動相50mLに溶かし，試料

35 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動中目を加えて正

36 確に200mLとし，襟準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

37 10p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

38 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

39 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のハロペリ

40 ドール以外のピークの面積は，標準溶液のハロペリドーノレの

41 ピーク面積より大きくない.また，試料溶液のハロペリド-

42 ノレ以外のピークの合計面積は，標準溶液のハロペリドールの

43 ピーク面積の2倍より大きくない.ただし，ハロペリドール

44 に対する相対保持時間約0.5のピークの困積，相対保持時間

45 約1.2のピークの面積及び相対保持時間約2.6のピークの面積

46 土自動積分法で求めた面積にそれぞれ感度係数0.75，1.47及

47 び0.76を乗じた値とする.
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1 ハロペリド}ル細粒

1 ハロペリドール細粒
2 Haloperidol Fine Granules 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 ハロベリドーノレ(C21H23CIFN02: 375.86)を含む.

5 製法本品は「ハロペリドールj をとり，頼粒剤の製法により

6 製する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「ハロペリドールJ

8 6mg~こ対応する量をとり， 2ープロパノール70mLを加え，

9 水浴上で、振り混ぜながら沸騰するまで加熱する.冷後， 2-

10 プロパノールを加えて100mLとした後，遠心分離する.上

11 澄液5mLlこO.lmollL塩酸試液2mL及ひヨープロノfノールを加

12 えて20mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

13 

14 

より吸収スペクトノレを測定するとき，波長219~223nm及ひ9

243~247nm~こ吸収の極大を示す.

15 溶出性 (6.10) 試験被に水900mLを用い，パドル法により，

16 毎分50回転で試験を行うとき，本品の60分間の溶出率は

17 70%以上である.
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本品の表示量に従いハロペリドール(C21H23CIFN02)約

3mg~こ対応する量を精密に量り，試験を開始し，規定された

時間に溶出液20mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンプ

ランフィルターでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次の

ろ液5mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとし，試料

溶液とする.l:IlJに定量用ハロベリドールを酸化リン(V)を乾

燥剤として60
0

Cで3時間i威圧乾燥し，その約17mgを精密に

量り，メタノールに溶かし，正確に200mLとする.この液

2mLを正確に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶

液とする.試料溶液及び標準溶液10011Lずつを正確にとり，

次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行

い，それぞれの液のハロペリドールのピーク弱積Al'及びAs

を測定する.

31 

32 

ハロペリドール(C21H23CIFN00の表示量に対する溶出率(%)

=lJ1s/ Mf X AT/ As X 1/ CX 18 

lJ1S :定量用ハロペリドールの秤取量(mg)

Mr:本品の秤取量(g)

C: 19中のハロペリドール(C21H23CIFN02)の表示量(mg)
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試験条件

カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法の試験条

件を準用する.

検出器:紫外吸光光度計(ì~IJ定波長: 245nm) 

40 システム適合性

41 システムの性能:標準溶液l0011Llこっき，上記の条件で

42 操作するとき，ハロペリドールのピークの理論段数及

43 びシンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以

44 下である.

45 システムの再現性:標準溶液10011Lにつき，上記の条件

46 で試験を6回繰り返すとき，ハロペリドールのピーク

47 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

48 粒度{丘03) 試験を行うとき，細粒剤の規定に適合する.

49 定量法 本品を粉末どし，ハロペリドーノレ(C2IH23CIFN00約

50 10mgに対応する量を精密に量り，水10mLを加え，超音波

51 処理により粒子を小さく分数させた後，内標準溶液20mLを
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正確に加え，超音波処理を行い，時々振り混ぜながら30分

間抽出し，移動相を加えて100mLとする.更に30分間振り

混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.別に定最

用ハロベリドールを酸化リン(V)を乾燥剤として600Cで3R寺

間i威圧乾燥し，その約25mgを精密に量り，メタノールに溶

かし，正確に25mLとする.この液10mLを亙確に量り，内

標準溶液20mLを正確に加え，更に移動相を加えて100mLと

し，標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液l01lLにつき，

次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

い，内標準物質のピーク函積に対するハロペリドールのピー

ク面積の比QT及びQsを求める.

63 

64 

ハロペリドール(C21H23CIFNOθの最(mg)

=1l公XQT/QS X 2/5 

Mら:定最用ハロペリドールの秤取量(mg)

内標準溶液 ジフェニルのメタノール溶液u→2000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ51lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動相:クエン酸三ナトリウム二水和物2.95gを水

900mLに溶かし，希塩酸を加えてpH3.5~こ調整した

後，水を加えて1000mLとする.この液250mLlこメ

タノール750mLを加え，更にラウリノレ硫酸ナトリウ

ム1.0gを加えて溶かす.

流量:ハロペリドールの保持時聞が約9分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液1011Llこっき，上記の条件で

操作するどき，ハロペリドーノレ，ジフェニルの)1慎に溶

出し，その分離度は5以上である.

システムの再現段:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6田繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するハロペリドールのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0%以下である.

65 
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88 貯法

89 保存条件遮光して保存する.

90 容器気密容器.
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1 ハロペリド}ル錠

1 ハロペリドール錠
2 Halop巴l'idolTablets 

3 本品は定最するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 ハロペリドール(C21H23CIFN02: 375.86)を含む.

5 製法 本品は fハロペリドーノレj をとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fハロペリドーノレ1

8 6mgtこ対応する量をとり， 2ープロパノール70mLを加え，

9 水浴上で、振り混ぜながら沸騰するまで加熱する.冷後， 2ー
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プロパノールを加えて100mLとした後，遠心分離し，上澄

液5mL告ととり， 0.1molJL塩酸試液2mL及ひ三一プロパノ‘ール

を加えて20mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定

法 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長219~

14 223nm及び243~247nmtこ吸収の極大を示す.

15 製剤l均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

16 き，適合する.

17 本品1個をとり，移動相5mLを加え，超音波処理を行い，

18 粒子を小さく分散させた後，移動相30mLを加え，超音波処
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理を行い，時々振り混ぜながら30分間抽出し，更に30分間

振り混ぜた後，移動相な加えて正確に50mLとする.この液

を遠心分離し，ハロベリドーノレ(C21H23CIFN02)約0.3mgに 72 

対応する量の上澄液VmLを亙確に量り，内標準溶液2mLを

正確に加え，更に移動相を加えて25mLとし，試料溶液とす

る. )3IJに定量用ハロペリドールを酸化リン(V)を乾燥剤とし

て60
0

Cで3時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，移

動相に溶かし，正確に100mLとする.この液15mLを正確に

最り，移動相を加えて正確に50mLとする.この液5mLを正

憾に量り，内標準溶液2mL在正確に加え，更に移動棺を加

えて25mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

1011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するハロペリ

ドールのピーク函積の比Q-r及びQsを求める.

33 

34 

ハロペリドーノレ(C21H23CIFNOz)の量(mg)

=Ms X Q'I'/Qs X 1/V X 3/4 

Mら:定量用ハロペリドールの秤取量(mg)

内標準溶液 ジフェニルの移動相溶液(1→6700)

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.
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40 システム適合性

41 システムの性能:標準溶液1011Uこっき，上記の条件で

42 操作するとき，ハロペリドール，ジフェニルの)1僚に溶

43 出し，その分離度は5以上である.

44 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

45 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク厨積

46 に対するハロペリドールのピーク面積の比の相対標準

47 偏差は1.0%以下である.

48 溶出性別に規定する.

49 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

50 とする.ハロペリドール(C21H23CIFNOz)約10mgに対応する

51 量を精密に量り，水10mLを加え，超音波処理を行い，粒子
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を小さく分散させた後，内標準溶液20mLを正確に加え，超

音波処理を行い，時々振り混ぜながら30分開始出し，移動

相を加えて100mLとする.更に30分間振り混ぜた後，遠心

分離し，上澄液告と試料溶液とする.別に定量用ハロペリドー

ルを酸化リン(V)を乾燥剤として600

Cで3時間i威圧乾燥し，

その約25mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

25mLとする.この液10mLを正確に量り，内標準溶液

20mLを正確に加え，更に移動相を加えて100mLとし，標準

溶液とする.試料溶液及び標準溶液1011Uこっき，次の条件

で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標

準物質のピーク面積に対するハロペリドーノレのピーク面積の

比Q'1'及びQsを求める.

64 

65 

ハロペリドール(C21H23CIFNOz)の量(mg)

=Ms X Q'1'/ Qs X 2/5 

1V1S :定量用ハロペリドーノレの秤取量(mg)

内標準溶液 ジフェニルのメタノール溶液(1→2000)

試験条件

検出器:紫外扱光光度計(i1lリ定波長:220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

66 
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73 

74 移動相:クエン酸三ナトリウムニ水和物2.95gを水

75 900mUこ溶かし，希塩酸を加え， pH3.5tこ調整した

76 後，水を加えて1000mLとする.この液250mUこメ

77 タノール750mLを加え，更にラウリル硫酸ナトリウ

78 ム1.Ogを加えて溶かす.

79 流量:ハロペリドールの保持時間が約9分になるように

80 調整する.

81 システム適合性

82 システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

83 操作するとき，ハロペリドール，ジフェニルの)1援に溶

84 出し，その分離度は5以上である.

85 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

86 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

87 に対するハロペリドールのピーク面積の比の相対標準

88 偏差は1.0%以下である.

89 貯法

90 

91 

保存条件剤皮を施していないものは遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 パンクレアチン

1 パンクレアチン
2 Pancreatin 

3 本品は食照獣，主としてブタの勝臓から製したもので，で

4 んぷん消化カ，たん白消化カ及び脂肪消化カがある酵素郊で

5 ある.

6 本品は19当たり 2800でんぷん糖化カ単位以上， 28000た

7 ん白消化カ単位以上及び960脂肪消化カ単位以上を含む.

8 本品は通例，適当な賦形剤で薄めである.

9 性状 本品は白色~淡黄色の粉末で，特異なにおいがある.

10 純度試験

11 (1 ) 変敗 本品は不快な又は変敗したにおい及び味がない.

12 (2) 脂肪 本品1.0gfこジエチルエーテル20mLを加え，

13 11寺々振り混ぜ30分間抽出した後，ろ過し，ジエチノレエーテ

14 ル10mLで、洗い，ろ液及び洗液を合わせ，ジエチルエーテノレ

15 を蒸発し，残留物告と1050Cで2時間乾燥するとき，その量は

16 20mg以下で、ある.

17 乾燥減量 (2.41) 4.0%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，24時

18 間).

19 強熱残分 (2.44) 5%以下(lg).

20 定量法

21 (1 ) でんぷん消化カ (4.03)

22 (i ) 基質溶液 でんぷん消化カ試験用バレイショデンプン

23 試液を用いる.ただし， pH5.0の1moJIL酢酸・酢酸ナトリ

24 ウム緩衝液10mLの代わりにパンクレアチン用リン酸塩緩衝

25 夜10mLを加える.

26 註)試料溶液本品約O.lgを精密に量り，適量の氷冷した

27 水を加えて振り混ぜ，更に氷冷した水を加えて正確に

28 100mLとする.この液10mLを正確に量り，氷冷した水を加

29 えて正確に100mLとする.

30 温)操作法 消化カ試験法 rl，でんぷん消化力試験法j の

31 rl.l.でんぷん糖化カ測定法Jにより操作する.

32 (2) たん白消化カ (4.03)

33 ( i ) 基質溶液 消化力試験法 r2.たん白消化力試験法j の

34 2.3.(誼)基質溶液2を用いる.ただし， pHは8.5fこ調整する.

35 五)試料溶液本品約O.lgを精密に量り，適量の氷冷した

36 水害ど加えて振り混ぜ，更に氷冷した水を加えて正確に

37 200mLとする.

38 泊)操作法 消化カ試教法 r2.たん白消化力試験法j によ

39 り操作する.ただし，沈殿試液はトリクロロ酢酸試液Bを用

40 いる.

41 (3) 脂肪消化カ (4.ω)

42 (i ) 乳化液 ポリピニルアルコール 118g及びポリピニル

43 アルコールII2gを量り，消化カ試験法 r3.脂肪消化力試験

44 1:去j により調製する.

45 五) 基質溶液 消化カ試験法 r3.脂肪消化力試験法j に規

46 定するもの告と用いる.

47 (iu) 試料溶液本品約O.lgを精密に量り，適量の氷冷した

48 水を加えて振り混ぜ，更に氷冷した水を加えて正確に

49 100mLとする.

50 (iv) 操作法 消化カ試験法 r3.結肪消化力試験法j により

51 操作する.ただし，緩衝液はpH8.0のリン酸嵐緩衝液を用い

52 る.

53 貯j去

54 保存条件 300C以下で保存する.

55 容器気密容器.
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1 パンクロニウム臭化物
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5 C35H6oBr2N204: 732.67 

6 1，1/-(3α，17βDiacetoxy-5ルandrostan-2s，16s-diyl)bis( 1・

7 methylpiperidinium)dibromide 

8 [15500-66-0] 

9 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，パンクロニ

10 ウム実化物(C35H6oBrtN20δ98.0~102.0% を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又は無水酢

13 酸に溶けやすい.

14 本品は吸湿性である.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル視IJ定法(2.25)の臭

17 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

18 品の参照スペクトノレを比較するとき，阿者のスペクトルは問

19 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

20 (2) 本品の水溶液(1→100)は臭化物の定性反応(1)(J.09) 

21 を呈する.

22 旋光度 (2.49) (α 〕?:十 38~+420(脱水物に換算したもの

23 0.75g，水， 25mL， 100mm). 

24 p H (2.54) 本品の水溶液(1→100)のpHは4.5~6.5で、ある.

25 純度試験

26 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mLlこ溶かすとき，液は無色澄

27 明である.

28 (2) 類縁物質本品50mgをエタノー/レ(95)5mLlこ溶かし，

29 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

30 在加えて正確に100mLとし，標準溶液(1)とする.別に薄層

31 クロマトグラフィー用臭化ダクロニウム5mgを正確に量り，

32 エタノール(95)に溶かし，正確に25mLとし，標準溶液(2)と

33 する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ~ (2.03) 

34 により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液

35 (2)211Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカグルを用い

36 て調製した薄層板にスポットする.次に2 プロパノール/

37 アセトニトリル/ヨウ化ナトリウム溶液(1→5)混液(17:2:

38 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風車ちする.

39 これに耳目自酸ナトリウムのメタノール溶液(1→100)を均等に

40 噴霧し， 2分間放置した後，ヨウ化ビスマスカリウム試液を

41 均等に噴霧するとき，標準溶液(2)から得たスポットに対応

42 する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶液(2)のス

43 ポットより濃くない.また，試料溶液の主スポット及び上記

44 のスポット以外のスポットは，標準溶液(1)から得たスポッ

45 トより濃くない.

46 水分 (2.48) 8.0%以下(0.3g，容量滴定法，直接鴻定).

47 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

48 定量法本品約0.2gを精密に量り，無7l<rfF酸50mLを加え，加

49 昆して溶かし， O.lmoνL過塩素酸で、i商定 (2.50)する(電位差

50 商定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

51 O.lmollL過坂素酸1mL口 36.63mgCaoH60Br2N20" 

52 貯j去

53 保存条件遮光して保存する.

54 容器気密容器.
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1 パンコマイシン塩酸塩
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5 C66H7oCbN9024・HCl:1485.71 

6 (IS，2R，18R，19R，22S，25R，28R，40S)幽50“[3・Amino-

7 2ム6・trideoxyふ C-methyl-α・L-(yXO批 xopyranosyl-

8 (l→2)令D-glucopyranosyloxy]-22・carbamoylmethyl-

9 5，15・dichloro-2，18，32，35，37 -pentahydroxy-19-[(2R)幽

10 牛methyl-2-(methylamino)pentanoylamino]・

37 品の参照スベクトル又はパンコマイシン塩酸塩標準品のスペ

38 クトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

39 ろに伺様の強度の吸収を認める.

40 (3) 本品20mgをとり，水10mLに溶かした後，硝酸銀試

41 夜1i商を加えるとき，i夜は白濁する.

42 旋光度 (2.49)α)~ : -30~-40o(脱水物に換算したもの

43 0.2g， 7l<， 20mL， 100mm). 

44 p H (2.54) 本品0.25g を7l< 5mLに溶かした液のpHは2.5~

45 4.5である.

46 純度試験

47 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

48 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

49 下).

50 (2) 類縁物質本品0.10gを移動相A10mLに溶かし，試

51 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相Aを加えて

52 正確に25mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

53 20)JLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

54 ー (2.01) により試験を行う.必要ならば，移動相Aの20)JL

55 にっき，同様に操作し，溶媒のピーク及びベースラインの変

56 動を補正する.それぞれの液の各々のピーク面積在自動積分

57 法によりiJliJ定するとき，試料溶液のバンコマイシンのピーク

58 以外の各々のピーク面積は標準溶液のバンコマイシンのピ-

59 ク面積より大きくない.また，試料溶液のパンコマイシン以

60 外のピークの合計面積は標準溶液のパンコマイシンのピーク

61 面積の3倍より大きくない.

62 試験条件

63 検出器:紫外吸光光度計(iJliJ定波長:280nm) 
11 20，23，26，42，44-pentaoxo-7， I 3-dioxa-21 ，24，27 ，41，43・ 64

12 pentaazaoctacyclo[26.14.2.l.
6
.2
14
，17.18，ロ.1

29
，33，0同一。34，39] 65 

13 pentaconta司 66

14 3，5，8，10，12(50)，14，16，29，31，33(49)，34，36，38，45，47- 67 

15 pentadecaene-40・carboxylicacid monohydrochloride 68 

16 [1404-93-9] 69 

70 
17 本品は，Streptomyces olientalisの培養によって得られる 71 

18 抗細菌活性を有するグリコペプチド系化合物の塩酸塩である・ 72 

19 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 1000~ 73 

20 120011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，バンコマイ 74 

21 シン(C66H7OCbNu024: 1449.25)としての量を質量(カ価)で示 75 

22 す.

23 性状本品は白色の粉末である.

24 本品は水に溶けやすく，ホルムアミドにやや溶けやすく，

25 メタノールに溶けにくく，エタノール(95)に極めて溶けにく

26 く，アセトニトリルにほとんど溶けない.

27 本品は吸湿f生である.
76 

28 確認試験
77 

29 (1 ) 本品の水溶液(1→ 10000)につき，紫外可視吸光度測
78 

30 定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトノレ又はバンコマイシン犠酸塩標準

品について同様に操作して得られたスペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクト/レ総定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

市
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カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0
C付近の一定温度

移動相A:pH3.2のトリエチルアミン緩衝液/アセトニ

トリル/テトラヒドロフラン混液(92: 7 : 1).なお，

バンコマイシンの保持時間が7.5~10.5分になるよう

にアセトニトリルの比率を調整する.

移動相B:pH3.2のトリエチルアミン緩衝液/アセトニ

トリル/テトラヒドロフラン混液(70: 29 : 1) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分) (vol%) (vol%) 

。~ 12 100 。
12 ~ 20 100→ 0 0→ 100 

20 ~ 22 。 100 

流量:毎分1.5mL

街積測定範密:溶媒のピークの後からパンコマイシンの

保持時間の約2.51音の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液2011Lから得たパンコマイシンの

ピーク面積が，試料溶液のパンコマイシンのピ}ク面

積の3~5%になることを確認する.

システムの性能:本品5mgを水10mLに溶かし， 65
0

Cで

48時跨加湿した後，常温に冷却する.この液2011Lに

つき，上記の条件で操作するとき，類縁物質1，バン
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2 パンコマイシン塩酸塩

86 コマイシン及び類縁物質2の)1頃に溶出し，類縁物質1

87 ~バンコマイシンの分離度は3以上で，バンコマイシ

88 ンのピークの理論段数は1500段以上で，類縁物質2は

89 15~18分に溶出する.

90 システムの再現役:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

91 で試験を5回繰り返すとき，パンコマイシンのピーク

92 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

93 水分 (2../8) 5.0%以下(O.lg，容量滴定法，直接滴定.ただし，

94 水分測定用ホルムアミド/水分測定用メタノール混液(3: 1) 

95 を用いる).

96 強熱残分 (2.-14) 1.0%以下(lg).

97 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法

98 (4.ω〉の円儀平板法により試験を行う.

99 ( i )試験菌 Bacilllls sllbtilis ATCC 6633を用いる.

100 並)培地培地(I)の1)の iを用いる.ただし，滅菌後の

101 pHは6.2~6.4とする.

102 (iii) 標準溶液パンコマイシン塩酸趨標準品約25mg(カ価)

103 に対応する最を精密に量り，水に溶かして亙確に25mLとし，

104 標準原液とする.標準原液は50C以下に保存し， 7日以内に

105 使用する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH4.5の

106 O.lmo阻 Jリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に1001lg(カ価)及び

107 2511g(カ価)を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標

108 準溶液どする.

109 (iv) 試料溶液 本品約25mg(カ価)1こ対応する量を精密に量

110 り，水に溶かして正確に25mLとする.この液適量を正確に

111 量り， pH4.5のO.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に

112 l0011g(カ価)及び2511g(力価)を含b液を調製し，高濃度試料

113 溶液及び低濃度試料溶液とする.

114 貯法容器気密容器.
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1 注射用パンコマイシン塩酸塩

1 注射用バンコマイシン塩酸塩
2 Vancomycin Hydrochloride for Injection 

3 注射用塩酸ノ〈ンコマイシン

4 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~115.0%に

6 対応するバンコマイシン(CGGH75ChN9024: 1449.25)を含む.

7 製法 本品は fパンコマイシン塩酸塩j をとり，注射剤の製法

8 により製する.

9 性状本品は白色の塊又は粉末である.

10 確認試験

11 ( 1 ) 本品の表示量に従い fバンコマイシン塩酸寝J

12 5mg(カ価)!こ対応する量を水50mUこ溶かした液につき紫外

13 可視吸光度iJlIJ定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定する

14 とき，波長279~283nm!こ吸収の極大を示す.

15 ( 2) 本品の表示量に従い fパンコマイシン塩酸塩J

16 20mg(カ価)に対応する量をとり，水10mLに溶かした後，硝

17 酸銀試液1滴を加えるとき，液は白濁する.

18 p H (2.54) 本品の表示量に従い fパンコマイシン塩酸塩j

19 0.5g(カ価)に対応する量を水10mL!こ溶かした液のpHは2.5

20 ~4.5である.

21 純度試験

22 (1 ) 溶状本品の表示量に従い「バンコマイシン塩酸筏j

23 0.5g(カ価)に対応する量を水10mUこ溶かすどき，液は無色

24 微黄色澄明である.また，この液につき，紫外可視吸光度

25 測定法(2.24)により試験を行うとき，波長465nmにおける

26 吸光度は， 0.05以下である.

27 (2) 類縁物質本品の表示量に従い「バンコマイシン塩酸

28 塩JO.lg(カ価)に対応する量を移動棺A10mUこ溶かし，試

29 料溶液とする.以下「パンコマイシン塩酸塩j の純度試験

30 (2)を準用する.

31 水分 (2.48) 5.0%以下(O.lg，容量滴定法，直接滴定.ただし，

32 水分調IJ定用ホノレムアミド、/水分iJlIJ定用メタノール混液(3: 1) 

33 を用いる).

34 エンドトキシン (4.01) 0.25EUlmg(カ価)未満.

35 製剤均一性(丘ω〉 質量偏差試験を行うとき，適合する.

36 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

37 不溶性微粒子 (6.07) 第1法により試験を行うとき，適合する.

38 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

39 適合する.

40 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

41 (4.ω)の円筒平板法により試験を行う.

42 (i) 試験菌，培地及び標準溶液はパンコマイシン塩酸

43 塩j の定量法を準用する.

44 五)試料溶液本品10個以上をとり，内容物の質量を精密

45 に量る.表示量に従い fパンコマイシン塩酸塩J約25mg(カ

46 価)に対応する量を精密に量り，7l<に溶かして正確に25mL

47 とする.この液適量を正確に量り， pH4.5のO.lmollLリン酸

48 塩緩衝液を加えて1mL中に100p.g(カ価)及ひヨ5p.g(力価)を含

49 む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

50 貯法容器密封容器.
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1 パンテチン

1 パンテチン
2 Pantethin巴

3 

H心 ?LHへ人目ぺ

ηぷバワ(~J

4 C22H42N'IOSS2: 554，72 

5 Bis(2・{3-[(2R)-2，4-dihydroxy-3，3・

6 dimethylbutanoylamino ]propanoylamino }ethyl)disulfide 

7 [1681ι67-4] 

o

o

n

U

Aり
噌

E
4

本品はパンテチン80%を含む水溶液である.

本品は定量するどき，換算した脱水物に対し，パンテチン

(C22H42N40Ss098.0%以上を含む.

11 性状 本品は無色~微黄色澄明の粘性の液である.

12 本品は水，メタノール又はエタノール(95)と混和する.

13 本品は光によって分解する.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品0.7gに水酸化ナトリウム試液5mLを加えて振り

16 混ぜ，硫酸鍋(II)試液1~2滴を加えるとき，液は青紫色を呈

17 する.

18 (2) 本品0.7gに水3mLを加えて振り混ぜた後，亜鉛粉末

19 O.lg及び酢酸(100)2mLを加えて2~3分間煮沸する.冷後，

20 ベンタシアノニトロシル鉄(m)酸ナトリウム試液1~2滴加え

21 るとき，液は赤紫色を呈する.

22 (3) 本品1.0gに水500mLを加えて振り混ぜる.この液

23 5mUこ1molJL塩酸試液3mLを加え，水浴上で30分間加熱す

24 る.冷後，塩酸ヒドロキシアンモニウムの水酸化ナトリウム

25 試液溶液(3→140)7mLを加え， 5分開放置する.次に2，4ージ

26 ニトロフェノール試液31商を加え， 1molIL塩酸試液を液が無

27 色となるまでi商加した後，塩化鉄(m)試液1mLを加えるとき，

28 夜は赤紫色告と呈する.

29 旋光度 (2.49)α)~ : +15.0~十 18.00(脱水物に換算した

30 もの19，水， 25mL， 100mm). 

31 純度試験

32 ( 1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第1i去により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

34 下).

35 (2) ヒ素(1.11) 本品2.0gをとり，第3法により検液を誠

36 製し，試験を行う (lppm以下).

37 (3) 類縁物質本品0.6gを水10mLに溶かし，試料溶液と

38 する.この液2mLを正確に量り，水を加えて豆確に100mL

39 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

40 ラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

41 211Lずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカゲ、ルを用いて調

42 製した薄層板にスポットする.次に水飽和2ーブタノンを展

43 関溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

44 をヨウ素蒸気中に約10分間放置するとき，試料溶液から得

45 た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

46 より濃くない.

47 (4) メルカプト化合物 本品1.5gfこ水20mLを加えて振り

48 混ぜ，アンモニア試液1i商及びベンタシアノニトロシル鉄

49 班)酸ナトリウム試液1~2滴を加えるとき， i夜は赤色を呈し

50 ない.

51 水分 (2.48) 18~22%(0.2g，容量滴定法，夜接i商定).

52 強熱残分(2.44) 0.1%以下(2g).

53 定量j去 本品約0.3gを精密に量り， 7Jくを加えて混和し，正確に

54 20mLとする.この液5mLを正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，

55 正確に0.05molι臭素液25mLを加え，更に水100mLを加え

56 る.これに薄めた硫酸(I→5)5mLを速やかに加え，直ちに密

57 桧し，時々振り混ぜ40~500Cで15分路加湿する.冷後，ヨ

58 ウ化カリウム溶液(2→5)5mLを注意して加え，直ちに密絵し

59 て振り混ぜた後，水100mLを加え，遊離したヨウ素を

60 O.lmolιチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:

61 デ、ンフqン試液2mL).同様の方法で空試験を行う.

62 0.05mol江J臭素液1mL=5.547mgC22H42N40SS2 

63 貯法

64 保存条件遮光して， 10
0C以下で保存する.

65 容器気密容器.
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1 パントテン酸カルシウム

1 パントテン酸カルシウム
2 Calcium Pantothenate 

3卜。告ら~寸
4 C18H32CaN201O: 476.53 

5 Monocalcium bis{3-[(2R)・2，4・dihydroxy-3，3司

6 dimethylbutanoylmnino ]propanoate} 

7 [137-08-6] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，窒素(N:14.01)5.7 

9 ~6.0%及びカルシウム(Ca : 40.08)8.2~8.6%を含む.

10 性状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は苦い.

11 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に緩めて溶けにく

12 く，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

13 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは7.0~9.0である.

14 本品は吸湿{生である.

15 確認試験

16 (1 ) 本品0.05gを水酸化ナトリウム試液5mUこ溶かし，ろ

17 過する.ろ液に硫酸銅(II)試液li1商を加えるとき，液は濃青

18 色を呈する.

19 (2) 本品0.05gに水酸化ナトリウム試液5mLを加えて1分

20 跨煮沸し，冷後，薄めた塩駿Ü→10)を加えて液のpHを3~4

21 とし，塩化鉄(nI)試波2織を加えるとき， rl夜は黄色を呈する.

22 (3) 本品の水溶液U→ 10)はカルシウム塩の定性反応

23 (1.09)を呈する.

24 旋光度(2.49)α)~ : +25.0~+28.50(乾燥後， 19，水，

25 20mL， 100mm). 

26 純度試験

27 (1 ) 溶状 本品1.0gを水20mUこ溶かした液は，無色澄明

28 である.

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

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

31 下).

32 (3) アルカロイド本品0.05gを水5mLに溶かし，七モリ

33 ブデン酸六アンモニウム試液0.5mL及びリン酸溶液U→

34 10)0.5mLを加えるとき，液は白色の混濁を生じない.

35 乾燥減量(2.41) 5.0%以下Ug，105
0
C， 4時間).

36 定量法

37 (1 ) 窒素本品を乾燥し，その約50mgを精密に量り，窒

38 索定量法 (1.08)により試験を行う.

39 (2) カルシウム 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，

40 水30mLを加え加温して溶かし，冷後， 0.05mol!Lエチレン

41 ジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液25mLを正確に加え，

42 更にpH10.7のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液10mL

43 を加えた後，過量のエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリ

44 ウムを0.05moνL塩化マグネシウム液で滴定(2.5めする(指

指 示薬:エリオクロムブラックT・塩化ナトリウム指示薬

46 0.04g). ただし， i街定の終点は液の青紫色が赤紫色に変わる

47 ときとする.同様の方法で空試験を行う.

48 0.05molfLエチレンジアミン四酢酸ニ水素二ナトリウム液

49 1mL 

50 =2.004mg Ca 

51 貯法容器気密容器.
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1 精製ヒアノレロン酸ナトリウム

1 精製ヒアル口ン酸ナトリウム
2 PUl'ified Sodium Hyallll'onate 

H OH 
3 

4 (C14H20NNa0l1)n 

5 [9067-32-乃

n 

6 本品はニワトリのトサカ又は微生物より得られるD グノレ

7 クロン酸及びN-アセチノレ D グノレコサミンの二糖単位か

8 らなるグリコサミノグリカンのナトリウム塩である.

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヒアルロン

10 酸ナトリウム(C1A20NNa0 l1)n90.0~ 105.5%を含む.

11 本品は平均分子量どして50万~120万又は150万~390万

12 のヒアノレロン酸のナトリウム塩からなる.

13 本品は平均分子量を表示する.

14 性状本品は白色の粉末，粒又は繊維状の塊である.

15 本品は水にやや溶けにくく，エタノール(99.5)にほとんど

16 溶けない.

17 本品は吸湿'性である.

18 確認試験

19 (1 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

20 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

21 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

22 伺一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品の水溶液(1→1000)はナトリウム塩の定性反応(1)

24 (1.09)を呈する.

25 粘度 (2.53) 本品を0.2mo阻 J塩化ナトリウム試液100mUこ溶

26 かした液の流下時聞が0.2mollL境化ナトリウム試液の流下

27 時間の2.0~2.4倍となる量を精密に量り， 0.2molι塩化ナト

28 リウム試液に溶かして正確に100mLとし，試料溶液(1)とす

29 る.試料溶液(1)16mL， 12mL及び8mLずつを正確に量り，

30 それぞれに0.2moνL塩化ナトリウム試液を加えて正確に

31 20mLとし，試料溶液(札試料溶液(3)及び試料溶液(4)とす

32 る.試料溶液(1)，試料溶液(2)，試料溶液(3)及び試料溶液(4)

33 につき， 0.2mollL寝化ナトリウム試液の流下待聞が200~

34 300秒のウベローデ型粘度計を用いて30:t0.1
0

Cで第H去によ

35 り試験を行うとき，乾燥物に換算した極娘粘度は， 10.0~ 

36 19.5dLlg又は25.0~55.0dL/gである.

37 純度試験

38 (1 ) 液状本品0.10gを水10mLに溶かすとき，液は無色

39 澄明である.

40 (2) 塩化物(J.ω〉 本品0.20gを水15mLに溶かし，希硝

41 酸6mLを加えて水浴中で30分間加熱する.冷後，水を加え

42 て50mLとする.これを検液とし，試験念行う.比較液には

43 O.Olmo阻 J塩酸0.70mLを加える(0.124%以下).

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

45 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

46 下).

47 (4) 残留溶媒 73IJに規定する.

48 (5) たん自質 本品の乾燥物に換算したもの約20mgを精

49 密に量り，希水酸化ナトリウム試液1.0mLに溶かし，試料溶

50 夜とする. 73IJにウシ血清アルブミン約10mgを精密に量り，

51 希水酸化ナトリウム試液に溶かし，正確に1000mLとした液

52 を標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液それぞれ1.0mUこ

53 アルカリ性鍋試液(2)5.0mLを加えて直ちにかき混ぜ，室温

54 に10分開放侵した後，薄めたブオリン試液(1→2)0.5mLを力B

55 えて直ちにかき混ぜ，室淑に30分間放置する.これらの液

56 につき，希水酸化ナトリウム試液1.0mLを用いて同様に操作

57 したものを対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

58 試験を行うとき，波長750nmにおける試料溶液の吸光度は，

59 標準溶液の吸光度より大きくない(0.05%以下)目

60 (6) 核酸本品0.10gを水50mUこ溶かした液につき，水

61 を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

62 うとき，波長260nmにおける吸光度は0.02以下である.

63 (7) その他の酸性ムコ多糖 (ニワトリ由来の場合)本品

64 0.25gを水100mLに溶かし，試料溶液とする.長さ6cmのセ

65 ノレロースアセテート膜をあらかじめpH3.0の0.2moνLピリジ

66 ン・ギ酸緩衝液に浸演する.この膜をとり，ろ紙を用いて余

67 分な緩衝液を除く.pH3.0の0.2mol江Jピリジン・ギ畿緩衝液

68 を入れ，その蒸気で飽和させた電気泳動槽にこの膜を装着し，

69 0.5mAlcmで1分間通電する.その後，陰極から1.5cmの位置

70 に試料溶液2pLを幅1cmfこ塗布する.次lこ0.5mAlcmの条件

71 で1時間泳動する.泳動後，アルシアンプ、ルー染色液に1O~

72 20分潤浸演して染色する.染色後，薄めた酢駿(100)(3→

73 100)で十分に脱色するとき，主バンド、以外のバンドを認め

74 ない.

75 (8) 溶血性連鎖球欝 (微生物由来の場合)本品0.5gを滅菌

76 した生理食塩液に溶かし，正確に100mLとする.この液

77 0.5mLをとり， 2枚の血液カンテン培地上に各々コンラージ

78 棒で塗沫し， 370Cで48時間培養するとき，溶血性コロニー

79 を認めないか，認、めることがあっても，そのコロニーを顕微

80 鏡観察するとき連鎖球菌を認めない.

81 (9) 溶血性 (微生物由来の場合)本品0.40gをとり，滅菌

82 した生理食塩液に溶かし，正確に100mLとする.この液

83 0.5mL告ととり， 1%血液浮遊液0.5mLを加えて混和し， 370C 

84 で2時間静置する.必要ならば毎分3000回転で10分間遠心分

85 離を行う.このとき， ZE試験と同様に赤血球が沈殿し，上澄

86 夜は澄明である.ただし，空試験は，滅菌した生理食塩液

87 0.5mL及び陽性対象として滅菌精製水0.5mLをとり，同様に

88 操作する.

89 乾燥減量 (2.41) 15.0%以下(O.lg，減圧・ 0.67kPa以下，酸

90 化リン(V)，60oC， 5a寺間).

91 微生物限度 (4.05) 本品19当たり，総好気性微生物数の許容

92 基準は102CFU，総真顔数の許容基準は101CFUである.

93 平均分子量

94 (1 ) 表示平均分子量50万~120万の場合

95 本品の平均分子量を次式により求めるとき， 50万~120万

96 である.ただし， [1) 1は，粘度の項の極限粘度を用いる.

5 1よ91



2 精製ヒアルロン酸ナトリウム

97 的措=(噂竺)謂

98 (2) 表示平均分子量150万~390万の場合

99 本品の平均分子量を次式により求めるとき. 150万~390

100 万である.ただし. [1)]は，粘度の項の極限粘度を用いる.

一問、t
i
l
i
-
-ノ

同一

8

×一

m

/
t
i
1
1
1
1
1

、
一一量子分均平

哩

inu 

102 定量法 本品約50mgを精密に量り，水に溶かし，正確に

103 50mLとする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に

104 20mLとし，試料溶液とする. 73IHこDーグルクロノラクトン

105 標準品を乾燥(減圧・ 0.671王Pa以下，シリカゲル.24時間)し，

106 その約20mgを精密に量り，水に溶かし.JE確に100mLとす

107 る.この液1mLを正確に最り，水を加えて正確に10mLとし，

108 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液それぞ、れ1mLを正

109 確に量り，あらかじめ氷水中で冷却した四ホウ酸ナトリウ

110 ム・硫酸試液5.0mUこ静かに加え，冷却しながらかき混ぜ，

111 水浴中で10分間加熱した後，氷水中で冷やす.それぞれに

112 カルバゾール試液0.2mLを正確に加えてよくかき混ぜ，水浴

113 中で15分間加熱し，氷水中で室浪まで冷却する.これらの

114 夜につき，水1mLを正確に量り，同様に操作したものを対

115 照にし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

116 波長530nmにおける吸光度AT及びAsを測定する.

117 ヒアルロン酸ナトリウム[(C，A20NNau")n]の量(mg)

118 =Ms x Al'/ As x 2.279 

119 11必 ;D グルクロノラクトン標準品の秤取量(mg)

120 貯法

121 保存条件遮光して. 150C以下で保存する.

122 容器気密容器.

5 11ゴど



沈降B型肝炎ワクチン1 

沈降B型肝炎ワクチン
Adsorb巴dHepatitis B Vaccine 

1 

ii33 5 

本品はB型肝炎ウイルスの表面抗原を含む液にアルミニウ

ム塩を加えてB型肝炎ウイルスの表面抗原を不溶性とした液

状の注射剤である.

本品は生物学的製剤基準の沈降B型肝炎ワクチンの条に適

合する.

性状 本品は振り混ぜるとき，均等に白濁する.
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ピオグリタゾン塩酸塩

り小さい.また，試料溶液のピオグリタゾン以外のピークの

合計面積は，標準溶液のピオグリタゾンのピーク面積より大

きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範濁:溶媒のピークの後からピオグリタゾンの

保持時間の約4倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動棺を加

えて正確に10mLとする.この液40pLから得たピオ

グリタゾンのピーク面積が，標準溶液のピオグリタゾ

ンのピーク厨積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:本品50mgをベンゾフェノンのメタノ

ーノレ溶液(1→750)IOmLに溶かし，メタノールを加え

て100mLとする.この液1mLをとり，移動相を加え

て20mLとする.この液40pLにつき，上記の条件で

操作するとき，ピオグリタゾン，ペンゾフェノンの順

に溶出し，その分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液4011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ピオグリタゾンのピーク

面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒 5:11)に規定する.

水分 (2.48) 0.2%以下(0.5g，電量滴定法).

ただし，陽綴液は水分測定用陽極液Aを用いる.

強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

定重量j去 本品及びピオグリタゾン塩酸塩標準品(5:11)途本品と同

様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約50mgずつを精密

に量り，それぞれに内標準溶液10mLずつを正確に加えて溶

かした後，メタノールを加えて100mLとする.これらの液

2mLずつをとり，それぞれに移動相を加えて20mLとし，試

*'十溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lfこ

っき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

験を行い，内標準物質のピーク面積に対するピオグリタゾン

のピーク面積の比QT・及ひ刃sを求める.
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1 

ピオグリタゾン塩酸塩
Pioglitazone Hydrochloride 

塩酸ピオグリタゾン

1 

2 

3 

• HCI 同Cてしβ主〉o

友ぴ鏡像異性体

C19H20N203S • HCI : 392.90 

(5RS)・5-{4-[2開(5-Ethylpyridin-

2・yl)ethoxy]benzyl} thiazolidine-2，4・dione

monohydrochloride 

[112529-15-4] 

4 
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り

η
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ピオグリタソ‘ン塩酸塩(C19H20N20aS・HCI)の量(mg)

=Ms X QT/QS 

84 

85 

Ms :脱水物に換算したピオグリタゾン塩酸塩標準品の秤

取量(mg)

86 

87 

内標準溶液

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:269nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:酢酸アンモニウム溶液(77→10000)/アセトニ

トリル/酢酸(100)混液(25: 25 : 1) 

流量:ピオグリタゾンの保持時間が約7分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lfこっき，

1194 

ベンゾ、フェノンのメタノーノレ溶液(1→750)

上記の条件で
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ピオグリタ

ゾン塩酸犠(C19H20N203S• HCI)99.0~10 1.0%を含む.

性状 本品は虫色の結晶文は結晶性の粉末である.

本品はN，Nージメチルホルムアミド又はメタノールにやや

溶けやすく，エタノール(99.5)に溶けにくく，水にほとんど

溶けない.

本品はO.lmol江J塩酸試液に溶ける.

本品のN，Nージメチルホルムアミド溶液(1→20)は旋光性

を示さない.

確認試験

(1) 本品のO.lmolJL塩酸試液溶液(1→50000)につき，紫

外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はピオグリタゾ

ン温酸塩標準品について同様に操作して得られたスペクトル

を比較するとき，河者のスペクトルは同一波長のところに同

様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参照スペクトル又はピオグリタゾン組酸塩標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは陪一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収在認める.

(3) 本品50mgを硝酸1mLlこ溶かした後，希硝酸4mLを加

えた液は，塩化物の定性反応(2)(1ρ9)を皇する.

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4r:去により操作し，

試験を行う.ただし，灰化後，塩酸3mLの代わりに臭化水

素酸3mLを用いる.比較液には鉛標準液1.0mLを加える

(10ppm以下).

(2) 類縁物質 本品20mgをメタノール20mLlこ溶かし，

移動中日を加えて100mLとし，試料溶液とする.この液1mL

を正確に量り，移動相を加えて正確に200mLとし，標準溶

液とする.試料溶液及び標準溶液40pLずつを正確にとり，

次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測

定するとき，試料溶液のピオグリタゾンのピークに対する格

対保持時間約0.7，約1.4及び約3.0のピーク面積は，標準溶

液のピオグリタゾンのピーク面積の2/5より大きくなく，

試料溶液のピオグリタゾン及び上記のピーク以外のピークの

面積は，標準溶液のピオグリタゾンのピーク面積の1/5よ
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2 ピオグリタゾン塩酸塩

101 操作するとき，ピオグリタゾン，内標準物質の順に溶

102 出し，その分離度は10以上である.

103 システムの再現性:標準溶液20)JLIこっき，上記の条件

104 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

105 に対するピオグリタゾンのピーク面積の比の相対標準

106 偏差はl.0%以下である.

107 貯法容器密閉容器.
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1 ピオグリタゾン塩酸塩錠

1 ピオグリタゾン塩酸塩錠
2 Piog1itazon巴HydrochlorideTablets 

3 塩酸ピオグリタゾン錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ピオグリタゾン塩酸塩(C19H20N203S• HCl ; 392.90)を含む.

6 製法 本品は「ピオグリタソゃン塩酸塩Jをとり，錠斉IJの製法に

7 より製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「ピオグリタゾン塩

9 酸塩J2.8mgに対応する量をとり， 0.1molι塩酸試液

10 100mLを加えて振り混ぜた後，干し径0.45p.m以下のメンブラ

11 ンフィノレターでろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定

12 法 (2.24) により吸収スペクトルをilllJ定するとき，波長267~

13 271nmに吸収の極大を示す.

14 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1個をとり， 0.1mollL塩酸試液10mLを加えて崩嬢さ

17 せ，メタノール70mLを加えて10分間激しく振り混ぜた後，

18 メタノールを加えて正確に100mLとし，遠心分離する.上

19 澄液 VmLを正確に量り， 1mL中にピオグリタゾン塩酸塩

20 (C19H20NiOaS • HCI)約26p.gを含む液となるようにメタノ-

21 ル/0.1mollL塩酸試液混液(9; 1)を加え，正確に V'mLと

22 し，試料溶液とする.別にピオグリタゾン塩酸塩標準品O.l1J
23 途「ピオグリタゾン塩酸塩Jと同様の方法で5水分 (2.48)を

24 測定しておく)約33mgを精密に量り， 0.1mollL塩酸試液

25 10mL及びメタノールに溶かし，正確に100mLとする.この

26 液4mLを正確に量り，メタノール/0.1mollL塩酸試液混液

27 (9 ; 1)を加えて支確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶

28 rl夜及び標準溶液につき，メタノール/0.1mollL塩酸試液混

29 夜(9; 1)を対照とし，紫外可視吸光度illlJ定法 (2.24)により

30 試験を行い，波長269nmにおける吸光度Al'及びAsを測定す

31 る.

32 ピオグリタゾ‘ン塩酸塩(C19H20N20aS• HCI)の量(mg)

33 =Ms X Ar/ As X V'/ VX 2/25 

34 Ms;脱水物に換算したピオグリタゾン塩酸塩標準品の秤

35 取量(mg)

36 溶出性{丘10) 試験液に0.2mollL塩酸試液50mLに塩化カリウ

37 ム溶液(3→20)150mL及び水害ど加えて1000mLとし， 5mo阻 J

38 塩酸試液を加えてpH2訓こ調整した液900mLを用い，パド

39 ノレ法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間
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の溶出率は80%以上である.

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

10mLをとり，孔径0.45p.m以下のメンプランフィルターで

ろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液VmLを正確に

量り，表示量に従い 1mL中にピオグリタゾン塩酸塩

(CI9H20N20aS • HCI)約18p.gを含む液となるように，試験液

を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別にピオグ

リタゾン塩酸塩標準品(j.JIJ途「ピオグリタゾン塩酸塩Jと同

様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約23mgを精密に量

り，メタノール10mLに溶かし，試験液を加えて正磯に

50mLとする.この液2mLを正確に量り，試験液を加えて正

確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液に

52 っき，試験液を対照とし，紫外可視吸光度illlJ定法 (2.24)に

53 より試験を行い，波長269nmにおける吸光度Ar及びAsをilllJ

54 定する.

55 ピオグリタゾ、ン塩酸塩(C19H20N203S• HCI)の表示量に対す

56 る溶出率(%)

57 =11虫色 X Ar/ As X V'/VX 1/CX 72 

58 JJ;1s ;脱水物に換算したピオグリタゾン塩酸盗標準品の秤

59 取量(mg)

60 C; 1錠中のピオグリタソ、ン塩酸塩(CWH20N20aS• HCI)の

61 表示量(mg)

62 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

63 とする.ピオグリタゾン塩酸塩(CWH20N203S• HCl)約25mg

64 に対応する量を精密に量り，メタノール45mLを加え，内標

65 農溶液5mLを正確に加え，超音波処理して分散させた後，

66 遠心分離する.上波液2mLをとり，移動相を加えて20mLと

67 し，試料溶液とする. j.JIJにピオグリタゾン塩酸塩標準品(別

68 途 fピオグリタゾ、ン塩酸塩Jと同様の方法で水分 (2.48) を

69 測定しておく)約25mgを精密に量り，メタノール45mLに溶

70 かした後，内標準溶液5mLを亙篠に加える.この液2mLを

71 量り，移動相を加えて20mLとし，標準溶液とする.試料溶

72 夜及び擦準溶液20向句p.LIにこつき， 次の条件で;液夜体クロマ卜クググ、や、

7叩3 フイ一 (2.ρ0ω1) により試験をf行子い，内標2準襲物質のピ一ク面積

7叫4 に対するピオグリタゾンのピ一ク面積の比Qず'1'及びQsを求め

75 る.

G
U

円

t

ヮ
，
門
t

ピオグリタゾン塩酸塩(C19H20N203S• HCI)の量(mg)

=Ms X QT/QS 

Ms ;脱水物に換算したピオグリタゾン塩酸塩標準品の秤

取量(mg)

内標準溶液 ベンゾフェノンのメタノ}ノレ溶液(1→750)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長;269nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ-Jfjオクタデ‘シルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度;250C付近の一定温度

移動相:酢酸アンモニウム溶液(77→10000)/アセトニ

トリル/酢酸(100)混液(25; 25 ; 1) 

流量:ピオグリタゾンの保持待問が約7分になるように

認整する.
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91 システム適合性

92 システムの性能:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件で

93 操作するとき，ピオグリタゾン，内標準物質の)1頂に溶

94 出し，その分離度は10以上である.

95 システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

96 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

97 に対するピオグリタゾンのピーク面積の沈の棺対標準

98 偏差は1.0%以下である.

99 貯法容器気密容器.
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1 ビオチン

1 ビオチン
2 Biotin 

3 ビタミンH

44〉 VCOH

5 CIOHwN203S: 244.31 

6 5 -[(3 aS，4S， 6aR)ふOxohexahydro-lH-

7 thieno[3，4-d]imidazol・4-yl]pentanoicacid 

8 [58“85-5] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ビオ チ ン

10 (CIOH16N203S)98.5~10 1.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は水又はエタノーノレ(99.5)に極めて溶けにくい.

13 本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 融点:約2310C(分解).

15 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

16 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

17 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは

18 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

19 旋光度 (2.49)α)~ : +89~+930(車t燥後， O.4g，希水酸

20 化ナトリウム試液， 20mL， 100mm). 

21 純度試験

22 (1 ) 溶状 本品1.0gを0.5mo阻 J水酸化ナトリウム試液

23 10mLに溶かすとき，液は無色澄明である.

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

25 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

26 下).

27 (3) ヒ素 (J.lJ) 本品0.7gをケルダールフラスコにとり，

28 硝酸5mL及び硫酸2mLを加え，フラスコの口に小漏斗をの

29 せ，白煙が発生するまで注意して加熱する.冷後，硝酸

30 2mLずつを2回加えて加熱し，更に過酸化水素(30)2mLずつ

31 を数回加えて液が無色~微黄色となるまで加熱する.冷後，

32 シュウ酸アンモニウム飽手口溶液2mLを加え，再び白煙が発

33 生するまで加熱濃縮する.冷後，水を加えて5mLとし，こ

34 れを検液とし，試験を行う(2.8ppm以下).

35 (4) 類縁物質本品0.10gを薄めたアンモニア水(28)(7→

36 100)10mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に

37 量り，薄めたアンモニア水(28)(7→100)な加えて正確に

38 100mLとする.この液10mLを正確に量り，薄めたアンモニ

39 ア水(28)(7→100)を加えて正確に50mLとし，標準溶液とす

40 る.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)に

41 より試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロ

42 マトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポ

43 ットする.次に1ーブタノーノレ/水/酢酸(100)混液(5: 2 : 

44 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾し，

45 更に105
0

Cで30分間乾燥する.これに4ージメチルアミノシ

46 ンナムアルデヒドのエタノール(99.5)溶液(1→500)/硫酸の

47 エタノール(99.5)溶液(1→50)混液(1:1)を均等に噴霧すると

48 き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

49 夜から得たスポットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，105
0

C， 4時局).

51 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

52 定量j去 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り， O.lmolJL 

53 水酸化ナトリウム液20mLを正確に加えて溶かし，過量の水

54 酸化ナトリウムをO.lmolJL塩酸で滴定 (2.50)する(指示薬:

55 フェノールフタレイン試液2i商).同様の方法で空試験を行う.

56 O.lmolJL水酸化ナトリウム液1mL=24.43mgClOHwN203S 

57 貯法容器気密容器.
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1 ピコスルフアートナトリウム水和物

1 ピコスルフアートナトリウム水和物
2 Sodium Picosulfate Hydrate 

3 ヒ。コスノレフアートナトリウム

Na03S0 

4 

子7

、、
Nク〆』

、、'

ダノ

、、
OS03Na 

oH20 

5 ClsH13NNa20sS2・H20: 499.42 

6 Disodillm4，4'・(pyridin-2-ylmethylene)bis(phenyl slllfate) 

7 monohydrate 

8 [10040-45-6，無水物l

48 (5) ヒ素 (J.ll) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

49 製し，試験を行う(1ppm以下).

50 (6) 類縁物質本品0.25gをメタノール5mLfこj容かし，試

51 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

52 

53 

えて正確に500mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

き，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試

54 料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィ一期シ

55 リカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットす

56 る.次に1ーブタノール/水/酢酸(100)混液(74: 20 : 19)を

57 展開溶媒として約10cm展凋した後，薄層板を風乾する.こ

58 れに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得

59 た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

60 より濃くない.

61 水分 (2.48) 3.0~4.5%(0.5g，容量i商定法，直接滴定).

62 定量法 本品約O.4gを精密に量り，メタノーノレ50mLに溶かし，

9 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ピコスルブ 63 酢酸(100)7mL:{r加え， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

10 アートナトリウム(ClsH13NNa20sS2: 481.41)98.5%以上を 64 霞位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

11 含む.

12 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，におい及び味はない.
65 O.lmoνL過塩素酸1mL=48.14mgClsH13NNa20sS2 

13 本品は水に極めて溶けやすく，メタノールにやや溶けやす 66 貯法

14 く，エタノ}ノレ(99.5)1こ溶けにくく，ジエチルエーテルにほ 67 保存条件遮光して保存する.

15 とんど溶けない 68 容器気密容器.

16 本品は光により徐々に着色する.

17 本品1.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは7.4~9.4で、ある.

18 確認試験

19 (1 ) 本品5mglこ1ークロロ -2，4ージニトロベンゼンO.Olg

20 を加えて混合し， 5~6秒間穏やかに加熱して融解する.冷

21 後，水酸化カリウム・エタノール試液4mLを加えるとき，

22 夜はだいだい赤色を呈する.

23 (2) 本品0.2gに希塩酸5mLを加え， 5分間煮沸し，冷後，

24 塩化バリウム試液1mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.

25 (3) 本品の水溶液(1→25000>1こっき，紫外可祝吸光度調IJ

26 定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

27 トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペク

28 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

29 (4) 本品を105
0

C，減圧で4時間乾燥し，赤外吸収スペク

30 トル測定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

31 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

32 両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収な

33 認、める.

34 (5) 本品の水溶液(1→10)はナトリウム溢の定性反応

35 (1.09) を呈する.

36 吸光度 (2.24) E;ニ(263nm): 120~ 130ω見水物換算， 4mg， 

37 水， 100mL). 

38 純度試験

39 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，波は無色~

40 微黄色澄明である.

41 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

42 液にはO.OlmollL塩酸0.40mLを加える(0.028%以下).

43 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.40gをとり，試験を行う.比較

44 液には0.005mo阻，硫酸0.35mLを加える(0.042%以下).

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

46 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

47 下).
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1 ビサコジノレ

1 ビサコジル
2 Bisacodyl 

a Iて|

3 

N手〆 ι

、、'

4 C22HwN04: 36l.39 

ごγI3

5 4，4' -(Pyridirト2-ylmethylene)bis(phenylacetate) 

6 [603-50-9] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，ビサコジル

8 (C22H19NOJ98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶伎の粉末である.

10 本品は酢酸(100)に溶けやすく，アセトンにやや浴けやす

11 く，エタノール(95)又はジエチルエーテノレに溶けにくく，水

12 にほどんど溶けない.

13 本品は希塩酸に溶ける.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のエタノール(95)溶液(3→ 100000)につき，紫外

16 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

17 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを又はビサコジル

18 標準品について隠様に操作して得られたスベクトノレを比較す

19 るとき，持者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度

20 の吸収在認、める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

22 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトル又は乾燥したピサコジル標準品のスペ

24 クトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のとこ

25 ろに同様の強度の吸収を認める.

26 融点 (2.60) 132~ 1360C 

27 純度試験

28 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品l.Ogをアセトン30mLに溶かし，

29 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

30 試験を行う.比較液はO.OlmoνL塩酸0.35mL!こアセトン

31 30mL，希硝酸6mL及ひe水を加えて50mLとする(0.012%以

32 下).

33 (2) 硫酸塩(1.14) 本品l.Ogを希塩酸2mLに溶かし，71<

34 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

35 液は0.005mo阻 J硫酸0.35mL!こ希塩酸2mL及び水を加えて

36 50mLとする(0.017%以下).

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

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

39 下).

40 (4) 類縁物質本品0.20gをアセトン10mLに溶かし，試

41 料溶液とする.この液1mLを亙確に量り，アセトンを加え

42 て正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

43 薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

44 夜及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラフィー用シリ

45 カゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.

46 次lこ2ーブタノン/クロロホルム/キシレン混液(1: 1: 1)を

47 展凋溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.こ

48 れに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得

49 た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

50 よりi農くない.

51 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 2時間).

52 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

53 定量j去 ヌド品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

54 (100)50mUこ溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.5めする

55 指示薬 :p ナフトーノレペンゼイン試液0.5mL>.ただし，

問 機定の終点は液のだいだい黄色が緑色に変わるときとする.

57 同様の方法で空試験を行い，補正する.

58 O.lmolJL過塩素酸1mL=36.14mgC22HwNO" 

59 貯法容器密閉容器.
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1 ビサコジノレ坐弗i

1 ピ、サコジル坐剤
2 Bisacodyl Suppositories 

3 本品は定量するとき，表示最の90.0~110.0%に対応する

4 ピサコジノレ(C22H19N04: 361.39)を含む.

5 製法 本品は「ビサコジノレj をとり，坐剤の製法により製する.

6 確認試験

7 (1) 本品の表示最に従い fビサコジルJ6mgに対応する量

8 をとり，エタノーノレ(95)20mLを加え，水浴上で10分間加温

9 した後， 10分間激しく振り混ぜ，更に氷水中で1時間放置す

10 る.次に遠心分離し，その上澄液を更にろ過し，そのろ液

11 2mUこエタノーノレ(95)を加えて20mLとする. この液につき，

12 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

13 するとき，波長261~265nmfこ吸収の極大を示す.

14 (2) (1)のろ液を試料溶液とする. JJIJにビサコジル標準品

15 6mgをエタノーノレ(95)20mUこ溶かし，標準溶液とする.こ

16 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試

17 験在行う.試料溶液及び標準溶液20l1Lずつを薄層クロマト

18 グラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

19 板にスポットする.次に2ーブタノン/クロロホルム/キシ

20 レン混液u:1: 1)を展際溶媒として約lOcm展開した後，薄

21 層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射すると

22 き，試料溶液及び標準溶液から得たスポットのRr値は等し

23 V ¥ 

24 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

25 き，適合する.

26 本品 1個をとり， 1mL中にピサコジル(C22HJ9NOJ約

27 0.2mgを含む液となるようにテトラヒドロフランを加え，

28 40
D

Cに加滋し，振り混ぜて溶かす.冷後， 1mL中にビサコ

29 ジノレ(C22H19NO.u約lOl1gを含む液となるように，更にテトラ

30 ヒドロフランを加えて正確に VmLとする.この液5mLをlE

31 確に量り，以下定量法を準用する.

32 ビサコジノレ(C22HJ9NOδの量(mg)

33 =MS X Q'l'/Qs X V /50 

34 MS:ビサコジノレ標準品の秤取量(mg)

35 内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチノレのアセトニトリル

36 溶液 (3→100000) 

37 定 量 法 本 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，注意

38 して細片とし，均一に混和する.ピサコジノレ(C22N19NOδ約

39 10mgfこ対応する量を精密に量り，テトラヒドロフラン

40 40mLを加え， 400Cに加温し，振り混ぜて溶かし，冷後，更

41 にテトラヒドロフランを加えて正確に50mLとする.この液

42 5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，更に移

43 動相を加えて100mLとする.この液を30分間氷冷した後，

44 遠心分離し，上澄液を孔径0.511mのメンブランフィルターで

45 ろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とす

46 る. JJIJにピサコジル標準品を1050Cで2時間乾燥し，その約

47 10mgを精密に最り，テトラヒドロフランに溶かし，正確に

48 50mLとする.この液5mLを正確に量り，試料溶液と同様に

49 操作し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20l1Lにつ

50 き，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験

51 を行い，内標準物質のピーク面積に対するピサコジルのピー

52 ク面積の比QT及ひ(Qsを求める.

53 ピサコジノレ(C22N19NOδの量ung)=ル18X QT/ Qs 

54 lVIs :ビサコジル標準品の秤取量(mg)

55 内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチノレのアセトニトリル

56 溶液(3→100000)

57 試験条件

58 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

59 カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管lこlOl1m

60 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

61 リカゲルを充てんする.

62 カラム温度:25
0C付近の一定温度

63 移動相:O.Olmol/Lクエン酸試液/アセトニトリル/メ

64 タノーノレ混液(2:1・1)

65 流量:ビサコジルの保持時聞が約8分になるように調整

66 する.

67 システム適合性

68 システムの性能:標準溶液20l1Lにつき，上記の条件で

69 操作するとき，内標準物質，ピサコジルの順に溶出し，

70 その分離度は2.0以上である.

71 システムの再現性:標準溶液20l1Lにつき，上記の条件

72 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

73 に対するピサコジルのピーク面積の比の相対標準偏差

74 は1.0%以下である.

75 貯法容器気密容器.
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乾燥BCGワクチン1 

乾燥 BCGワクチン
Freeze-dried BCG Vaccin巴(forPel'cutaneous Us巴)

1 

1201 「
d 

本品は期待溶解して熔いる注射剤である.

本品は生きたカノレメット・ゲラン菌を含む.

本品は生物学的製剤基準の乾燥BCGワクチンの条に適合

する.

性状 本品は溶剤を加えるとき，白色~淡黄色の混濁した液と

なる.
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1 L ヒスチジン

1 Lーヒスチジン
2 L-Histidine 

307可J
4 CoHoNa02: 155.15 

5 (2S)-2-Amino-3・(lH-imidazol-4-yl)propanoicacid 

6 [71-00-1] 

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し， Lーヒスチ

8 ジン(CiliøN302)99.0~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味はわずかに苦

10 し¥

11 本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノー

12 ノレ(99.5)にほとんど溶けない.

13 本品は6mo限J塩酸試液に溶ける.

14 確認試験 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の

15 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

16 本品の参照スペクトル奇比較するとき，両者のスペクトルは

17 問一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.もし，これ

18 らのスベクトルに差を認めるときは，本品を少量の水に溶か

19 し， 60
o
C，減圧で水を蒸発し，残留物を乾燥したものにつ

20 き，同様の試験を行う.

21 旋光度 (2.49)α)~ : + 11.8~ + 12.80
(乾燥物に換算した

22 もの5.5g，6molι塩酸試液， 50mL， 100mm). 

23 p H (2.54) 本品1.0gを水50mUこ溶かした液のpHは7.0~

24 8.5である.

25 純度試験

26 (1) 溶状本品0.40gを水20mUこ溶かすとき，液は無色

27 澄明である.

28 (2) 塩化物 u.ω〉 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

29 夜にはO.OlmoνL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

30 (3) 硫酸塩(1.14) 本品0.6g:a:とり，試験を行う.比較

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

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

33 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

34 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gに水30mLを加え，加混して

35 溶かす.この液に希塩酸2.4mL，希酢駿2mL及び71<を加え

36 て50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液は鉛

37 標準液1.0mLtこ希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする

38 (10ppm以下).

39 (6) 鉄 (1.10) 本品1.0g凌とり，第1法により検液を誠製

40 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加

41 える(10ppm以下).

42 (7) 類縁物質本品0.10gを水10mLに溶かし，試料溶液

43 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に10mL

44 とする.この液1mLを正確に量り，71<を加えて正確に50mL

45 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

46 ラフィーは03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

47 511Lずつを務局クロマトグラフィー用シリカグルを用いて調

48 製した薄層板にスポットする.次に1ープロパノール/アン

49 モニア水(28)混液(67: 33)を展開溶媒として約10cm展慌し

50 た後，薄層板を800Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリ

51 ンのメタノール/酢酸(100)混液(97: 3)溶液u→100)を均等

52 に噴霧した後， 80
0

Cで10分間加熱するどき，試料溶液から

53 得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

54 トより濃くない.

55 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，1050C， 3時間).

56 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

57 定量法 本品約0.15gを精密に量り，ギ駿2mLに溶かし，酢駿

58 (100)50mLを加え， O.lmollLi品塩素酸で滴定 (2.5めする(電

59 位差滴定法).河様の方法で空試験を行い，補正する.

60 O.lmolι過塩素酸1mL=15.52mg CoHnN302 

61 貯法容器気密容器.
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1 Lーヒスチジン塩酸塩水和物

1 Lーヒスチジン塩酸塩水和物
2 レHistidineHydl'ochlol'ide Hydl'ate 

3 塩酸L ヒスチジン

4 L 塩酸ヒスチジン
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6 C6H9N302・HCl• H20 : 209.63 

7 (2S)・2・Amino-3・(1H-imidazol-4-yl)propanoic acid 

8 monohydrochloride monohydrate 

9 [5934回29-2]

10 

11 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し， Lーヒスチ

ジン塩酸塚(COH9N302 ・ HCl ・ 19 1.62)99.0~101.0%を含む.

50 ンのメタノール/酢酸(100)混液(97: 3)溶液(1→100)を均等

51 にI噴霧した後， 800Cで10分間加熱するとき，試料溶液から

52 得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

53 トより濃くない.

54 水分 (2.48) 7.2~10.0%(0.12g，容量滴定法，直接滴定.た

55 だし，水分泌定用メタノールの代わりに水分測定用メタノ-

56 ル/水分測定用ホルムアミド混液(2:1)を用いる).

57 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

58 定量j去 本品約O.lgを精密に最り，ギ酸3mLに溶かし，

59 O.lmol江過塩素酸15mLを正磯に加え，水浴上で30分間加熱

60 する.冷後，酢酸(100)45mLを加え，過量の過犠素酸を

61 O.lmo班誹酸ナトリウム液でi商定 (2.50)する(電位差i潟定法).

62 同様の方法で空試験を行う.

63 O.lmolfL過塩素酸1mL=9.581mgCoHuN302・HCl

12 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味は初め酸味が 64 貯j去容器気密窓器.

13 あり，後にわずかに苦い.

14 本品は水又はギ西空に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほと

15 んど溶けない.

16 本品は6molfL塩酸試液に溶ける.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

19 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

20 品の参照スペクトノレを比較するとき，再者のスペクトノレは同

21 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 (2) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応 (1.09)を皇

23 する.

24 旋光度(2.49)α)~: +9.2~+10.60(脱水物に換算したも

25 の5.5g，6molfL塩酸試液， 50mL， 100mm). 

26 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLに溶かした液のpHは3.5~

27 4.5である.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

30 明である.

31 (2) 硫酸塩(1.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

32 夜には0.005molfL硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

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

34 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

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

36 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

37 下).

38 (5) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製

39 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加

40 える(1Oppm以下).

41 (6) 類縁物質本品0.10gを水10mLlこ溶かし，試料溶液

42 とする.この液hnLを正確に量り，水を加えて正確に10mL

43 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて亙縫に50mL

44 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

45 ラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

46 5pLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

47 製した薄層板にスポットする.次に1ープロパノール/アン

48 モニア水(28)混液(67: 33)を展開溶媒として約10cm展開し

49 た後，薄局板を800Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリ
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ビソプロロ ~lレフマル酸寝

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:リン酸ニ水素カリウム4.08gを水1000mL{こ溶

かし， リン畿を加えてpH2.5に調整する.この液

800mLにアセトニトリル200mLを加える.

流量:ピソプロロールの保持持聞が約8分になるように

調整する.

面積測定範囲:フマル般のピークの後からピソプロロー

ルの保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，水/アセト

ニトリル混液(4:1)を加えて正確に20mLとする.こ

の液2011Lから得たピソプロロールのピーク面積が，

標準溶液のビソプロロールのピーク面積の7~13%に

なることを確認する.

システムの性能:標準溶液2011L!こっき，上記の条件で

操作するどき，ビソプロロールのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液201tL{こっき，上記の条件

で試験を6匝繰り返すとき，ビソプロロールのピーク

磁積の棺対標準編羨は1.5%以下である.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，i威圧，酸化リン(V)，80
0

C， 

5時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，酢酸

(100)70mL{こ溶かし， O.lmolfL過塩素酸で檎定 (2.50)する

(指示薬:クリスタルバイオレット試液封筒).ただし， i街定

の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする.

同様の方法で空試験を行い，補正する.
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3-[(1・methylethyl)amino]propan-2-ol hemifumarate 

[104344-23-2] 
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O.lmolfL過塩素酸1mL=38.35mg(ClsH3IN04)z・ C4H404

1204 5 

気筏容器.容器貯法

76 

77 

本品を乾燥したものは定量するとき，ビソプロロールフマ

ル酸塩[(ClsH3IN04)2 ・ CÆ40.J 98.5~101.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水又はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール

(99.5)又は酢酸(100)1こ溶けやすい.

本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

確認試験

(1) 本品のメタノール溶液(1→10000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2，24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

る.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2，25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

融点 (2，60) 101~1050C 

純度試験

( 1 ) 重金属 (1，07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) 類縁物質本品50mgを水/アセトニトリル混液(4: 

1)100mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に

量り，水/アセトニトリル混液(4: 1)を加えて豆確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のどソプロロ

ール以外のピークの面積は，標準溶液のピソプロロールのピ

}ク医積の1/2より大きくない.また，試料溶液のビソプ

ロロール以外のピークの合計面積は，標準溶液のピソプロロ

ールのピーク凶積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 

カラム:内径4，6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ51tm

の液体クロマトグラフィー用オクチノレシリル化シリカ

グルを充てんする.
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1 ピソプロロ}ノレブマル酸塩錠
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4 ヌド品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%1こ対応する

5 ビソプロロールフマル酸塩[(CI8H出No"h・CA"O": 766.96] 

6 を含む.

7 製法 本品は「ビソプロロールフマル酸塩」をとり，錠剤の製

8 法により製する.

9 確認試験 本品在粉末とし，表示量に従い「ビソプロローノレフ

10 マノレ酸塩J10mg1こ対応する量をとり，メタノール60mLを

11 加え， 10分間激しく振り混ぜた後，メタノールを加えて

12 100mLとし，孔径0.4511m以下のメンブランフィルターでろ

13 過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

14 吸収スペクトノレを測定するとき，波長271~275nmlこ吸i奴の

15 極大を示す.

16 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

17 き，適合する.

18 本品1個をとり，水8mLを加え，振り混ぜて崩壊させた後，

19 水を加えて正確に10mLとし，孔径0.4511m以下のメンブラ

20 ンフィルターでろ過する.初めのろ液3mLを除き，次のろ

21 液VmLを正確に量り， 1mL中にビソプロロールフマル酸塩

22 [(ClsH3INO，v2・CA"OJ約O.lmgを含む液となるように水を

23 加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. ~IJに定量用フ

24 マノレ酸ピソプロロールを酸化リン(V)を乾燥剤として800Cで

5時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，水に溶かし，

正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

波長271.5nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.
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ピソプロロールフマル酸塩[(ClsH3INOみ・ CA"OJの最

(mg) 

=Ms X Ar/ As X V'/ V X 1/20 

Ms :定量用フマノレ酸ピソプロロールの秤取量(mg)32 

33 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第21夜900mLを用い，パド

34 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間

35 の溶出率は85%以上である.

36 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時聞に溶出液

37 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

38 でろ過する.初めのろ液10mLをi徐き，次のろ液VmLを

39 正確に量り，表示量に従い1mL中にビソプロロールフマル

40 酸塩[(ClsH3INO，v2• CA"OJ約2.811gを含む液となるように

41 試験液を加えて豆確に V'mLとし，試料溶液とする. ~Ijに

42 定量用フマル畿ビ、ソプロロールを酸化リン(V)を乾燥剤とし

43 て80
0

Cで5時間減圧乾燥し，その約14mgを精密に量り，試

44 験液に溶かし，1E確に100mLとする.この液2mLを正確に

45 量り，試験液を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

46 試料溶液及び標準溶液5011Lずつを正確にとり，次の条件で

47 

48 

液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞ 97 

れの液のビソプロロ}ルのピーク面積AI'及ひ(Asを測定する 98

99 
49 

50 

ビソプロロールフマノレ酸塩[(ClsH3INO，v2・CA"OJの表示量 100 

に対する溶出率(%)

51 =11虫色 X AI'/ As X V'/ V X 1/ C X 18 
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Ms・定量用フマル酸ビ、ソプロローノレの秤取量6ng)

C: 1錠中のビソプロロールブマル酸塩[(CI8H:lINO，れ・

CA"OJの表示量(mg)

試験条件

検出器，カラム，カラム温度及び流量は定量法の試験条

件を準用する.

移動相 :!Jン酸ニ水素カリウム4.08gを水1000mUこ溶

かし， リン西空を加え， pH2.5に調整する. この液
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750mUこアセトニトリル250mLを加える.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，ビソプロロールのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以

下である.

66 システムの再現性:標準溶液5011Uこっき，上記の条件

67 で試験を6回繰り返すとき，ビソプロロールのピ}ク

68 面積の格対標準偏差は2.0%以下である.

69 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に最り，粉末

70 とする.ピソプロロールフマル酸塩[(ClsH3INO，v2・CA"oJ

71 約20mgに対応する量を精密に量り，7l</アセトニトリノレ混

72 夜(3:1)70mL及び内標準溶液10mLを豆確に加え， 10分間

73 激しく振り混ぜた後，水/アセトニトリル混液(3: 1)を加え
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て100mLとする.この液を孔径0.4511m以下のメンプランプ

イノレターでろ過し，初めのろ液3mLを除き，次のろi夜を試

料溶液とする. ~IJに定量用フマル酸ビソプロロールを酸化リ

ン(V)を乾燥剤として800Cで5時間i威圧乾燥し，その約20mg

を精密に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，水/アセト

ニトリル混液(3: 1)に溶かし， 100mLとし，標準溶液どす

る.試料溶液及ひ。標準溶液2011Lにつき，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するピソプロロールのピーク面積の比Q'I'及

びQsを求める.

4

5

6

 

0
0
0
0
0
0
 

ピソプロロールフマル酸温[(CISH3INOみ・ CA"oJの量

(mg) 

= lvIs X Q'I'/ Qs 

87 Ms :定量用フマノレ酸ビソプロロールの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロヒロルの水/アセ

トニトリル混液(3: 1)溶液(I→25ω

試験条件

検出器:紫外扱光光度計(測定波長:225nm) 

カラム:内径 4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に

511mの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化

シリカグルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定淑度

移動中日 :!Jン酸二水素カリウム4.08gを水1000mLに溶

かし， リン酸を加えてpH2.5に調整する.この液

800mLにアセトニトリル200mLを加える.

流量:ピソプロロールの保持時間が約8分になるように

調整する.

システム適合性
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2 ピソプロロ」ルフマル酸塩錠

102 システムの性能:標準溶液20jlUこっき，上記の条件で

103 操作するとき，フマル酸，ビソプロロール，内標準物

104 質の順に溶出し，ピソプロロールと内標準物質の分離

105 度は12以上である.

106 システムの再現性:標準溶液20jlUこっき，上記の条件

107 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

108 に対するビソプロロールのピーク面積の比の相対標準

109 偏差は1.0%以下である.

110 貯法容器気密容器.
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1 ビタミンA泊

1 ピタミンA油
2 Vitamin A Oil 

3 本品は合成のエステル型ビタミンAIこ植物泌を加えて希釈

4 したものである.

5 本品は19につきビタミンA30000単位以上を含む.

6 本品には適当な抗酸化部を加えることができる.

7 本品は定量するとき表示単位の90.0~120.0%を含む.

8 性状 本品は黄色~黄褐色の滋明又はわずかに混濁した油i夜で，

9 においはないか，又はわずかに特異なにおいがある.

10 本品は空気又は光によって分解する.

11 確認試験 本品，レチノール酢酸エステル標準品及びレチノー

12 ノレパノレミチン酸エステル標準品のそれそoれ15000単位に棺当

13 する量をとり，それぞれを石油エーテル5mLに溶かし，試

14 料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)とする.これらの液に

15 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

16 試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)51ILずつを薄層クロ

17 マトグラブィー用シリカゲノレを沼いて調製した薄層板にスポ

18 ットする.次にシクロヘキサン/ジエチノレエーテル混液

19 (12 ; 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾

20 する.これに塩化アンチモン(国)試液を均等に噴霧するとき，

21 試料溶液から得た主スポットは，標準溶液(1)又は標準溶液

22 (2)から得た青色のスポットと色調及びRrfl直が等しい.

23 純度試験

24 (1 ) 酸本品1.2gに中和エタノール/ジエチルエーテル混

25 夜(1; 1)30mLを加え，還流冷却器を付け> 10分間穏やかに

26 煮沸して溶かし，冷後，ブェノールフタレイン試液5滴及び

27 O.lmo阻J水酸化ナトリウム液0.60mLを加えるとき，液は赤

28 色である.

29 (2) 変敗本品を加温するとき，不快な敗油性のにおいを

30 発しない.

31 定量法 ビタミンA定量法 (2.55)の第1法 11こより試験念行

32 う.

33 貯法

34 保存条件遮光した容器にほとんど全満するか，又は空気を

35 窒素j で置換して保存する.

36 容器気密容器.

5 12リソ



1 ビタミン Ai由カプセル

1 ビタミン A油力プセル
2 Vitamin A Oil Capsules 

3 ビタミンAカプセノレ

4 ヱド占もは定量するとき，表示されたビタミンA単位の90.0~

5 130.0%を含む.

6 製法本品は「ビタミンAii由j をとり，カプセル剤の製法によ

7 り製する.

8 性状本品の内容物を取り出し，試験するときビタミンA

9 池j の性状に適合する.

10 確認試験 本品の内容物を取り出しビタミンA油j の確認

11 試験を準用する.

12 定霊法 本品20鱈をとり，その質量を精密に量り，カプセノレ

13 を切り澱き，内容物を取り出し，カフ。セルを少量のジエチノレ

14 エーテルでよく洗い，室温で放置してジェチルエーテルを|徐

15 いた後，質量を精密に量る.カフ。セル内容物につき，ビタミ

16 ンA定量法(2.55)により試験を行い，本品1カプセノレ中のビ

17 タミンA単位を求める.ただし，第1法-1を適用する場合，

18 レチノール酢西空エステノレ又はレチノールパルミチン酸エステ

19 ルのうち，いずれのエステル型ビタミンAであるか確認して

20 おく.

21 貯法

22 保存条件遮光して保存する.

23 容器密閉容器.
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1 複方ビタミン B散

1 複方ビタミン B散
2 Compound Vitamin B Powdel' 

3 製法

チアミン硝化物

リボフラビン

ピリドキシン塩酸塩

ニコチン酸アミド

デンプン，乳糖水和物又はこれらの混合物

全量

4 以上をとり，散剤の製法により製する.

5 性状 ヱド品はだいた、い黄色で，味はわずかに苦い.

6 本品は光によって徐々に変化する.

7 確認試験

lOg 

lOg 

lOg 

100g 

適量

1000g 

8 (1) 本品2gに7l<100mLを加えて振り混ぜてろ過する.ろ

9 夜5mLに水酸化ナトリウム試液2.5mL及びヘキサシアノ鉄

10 皿)酸カリウム試液0.5mLを加え，次に2ーメチルー1ープロ

11 パノーノレ5mLを加え， 2分間激しく振り混ぜて放置し，紫外

12 線下で観察するとき， 2-メチルー1ープロパノーノレ層は青

13 紫色の蛍光を発する.この蛍光は酸性にするとき，消え，ア

14 ルカリ性に戻すとき，再び現れる(チアミン).

15 (2) 本品O.lgに水100mLを加えて振り混ぜてろ過し，ろ

16 夜につき，次の試験を行う(リボフラピン).

17 (i ) ろ液は淡黄緑色で強い黄緑色の蛍光を発する.この液

18 5mLfこ亜ジチオン酸ナトリウム0.02gを加えるとき，液の色

19 及び蛍光は消えるが，空気中で振り混ぜるとき，徐々に再び

20 現れる.また，液の蛍光は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液

21 を滴加するとき，消える.

22 誼) ろ液10mLを共桧試験管にとり，水酸化ナトリウム試

23 夜1mLを加え， 20~40oC で， 1O ~30 ワットの蛍光灯を

24 20cmの距離から30分間照射した後，酢酸(31)0.5mLを加え

25 て酸性とし，クロロホルム5mLを加え，よく振り混ぜると

26 き，クロロホルム層は黄緑色の蛍光を発する.

27 (3) 本品19に薄めたエタノール(7→10)100mL告と加えて振

28 り混ぜてろ過する.ろ液5mLに水酸化ナトリウム試液2mL

29 及び二酸化マンガン40mgを加え，水浴上で30分間加熱し，

30 冷後，ろ過し，ろ液1mLに2ープロパノール5mLを加えて試

31 料溶液とする.この液3mLにパルビタール緩衝液2mL，2-

32 プロパノール4mL及び新たに製した2，6ージブロモ-N-ク

33 ロロ -1，4ーベンゾキノンモノイミンのエタノール(95)溶液

34 (1→4000)2mLを加えるとき，液は青色を呈する.また，試

35 料溶液1mLにホウ酸飽和溶液1mLを加えた後，同様の操作

却 を行うとき，液は青色を呈しない(ピリドキシン).

37 (4) 本品0.5gをとり，エタノール(95)10mLを加え，よく

38 振り混ぜてろ過する.ろ液1mLを水浴上で蒸発乾回する.

39 残留物に1 クロロ -2，4ージニトロベンゼンO.Olgを加え， 5 

40 ~6秒間穏やかに加熱して融解し，冷後，水酸化カリウム・

41 エタノール試液4mLを加えるとき，液は赤色を呈する(ニコ

42 チン酸アミド).

43 (5) 本品19に薄めたエタノール(7→10)5mLを加え，振り

44 混ぜてろ過し，ろ液を試料溶液とする. 5:)IJに硝酸チアミン，

45 リボブラピン，塩酸ピリドキシン及びニコチン酸アミド

46 O.Olgずつをそれぞれ水1mL，50mL， 1mL及び1mLfこ溶か

47 し，標準溶液(1)，標準溶液ω，標準溶液(3)及び標準溶液(4)

48 とする.これらの液につき，簿層クロマトグラフィ-

49 (2ω〉により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)，標準溶

50 夜(2)，標準溶液(3)及び標準溶液(4)211Lずつを薄層クロマト

51 グラフィー用シリカゲ、ル(混合蛍光剤入り)を用いて調製した

52 薄層板にスポットする.次にクロロホノレム/エタノール(95)

53 /酢酸(100)混液(100:50: 1)を展開溶媒として約10cm展開

54 した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(広域波長)を照射

55 するとき，試料溶液から得た4(1困のスポットは，標準溶液(1)，

56 標準溶液(2)，標i襲溶液(3)及び標準溶液(4)から得たそれぞれ

57 のスポットと色調及びRr値が等しい.

58 貯;去

59 保存条件遮光して保存する.

60 容器密閉容器.
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1 人全血液

1 人全血液
2 Whole Human Blood 

3 本品はヒト血液に血液保存液を混合して保存した液状の注

4 射剤である.

5 本品は生物学的製剤基準の人全血液の条に適合する.

6 性状 本品は濃赤色の液で，静置するとき，赤血球の沈層と黄

7 色の液層とに分かれ，主として白血球からなる灰色の層が沈

8 層の表面に見られることがある • i夜層は，脂肪により混濁す

9 ることがあり，また，ヘモグロビンによる弱い着色を認める

10 ことがある.
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人免疫グロプリン1 

人免疫グロブリン
Human NOl'mal lmmunoglobulin 

1 

121i r 
d 

本品はヒトの血清グロプリン中の免疫グロプリンGを含む

液状の注射剤である.

本品は生物学的製剤基準の人免疫グロプリンの条に適合す

る.

性状 ヱド品は無色~黄褐色澄明の液である.
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1 ヒドララジン塩酸塩

1 ヒドララジン塩酸塩
2 Hydralazine Hydl'ochloride 

3 塩酸ヒドララジン

，NH. 
HN' 

r、〆守N
・HCI

4~入0N

5 CsHsN，ぃ HCI:196.64 

6 Phthalazin-トylhydrazinemonohydrochloride 

7 [304-20-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドララジン塩酸塩

9 (CsHsN4 • HCI)98.0%以上を含む.

10 性状本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は苦い.

11 本品は水にやや溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくく，

12 ジエチノレエーテルにほとんど溶けない.

13 融点:約2750C(分角草).

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度iJ¥IJ

16 定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

17 トノレと本品の参照スペクトル在比較するとき，両者のスペク

18 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

19 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

20 臭化カリウム錠斉司法により試験を行い，本品のスペクトルと

21 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

22 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (/.09) を呈

24 する.

25 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLに溶かした液のpHは 3.5~

26 4.5である.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品1.0gを水50mLfこ溶かすとき，液は無色~

29 微黄色澄明である.

30 (2) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2i去により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

32 下).

33 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，i;威圧，酸化リン(V)，8時

34 筒).

35 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

36 定量j去本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，共栓フラ

37 スコに入れ，水25mLに溶かし，塩酸25mLを加えて室視に

38 冷却する.これにクロロホルム5mLを加え，振り混ぜなが

39 ら， 0.05molJLヨウ素酸カリウム液でクロロホルム層の紫色

40 が消えるまで滴定 (2.5めする.ただし， i寓定の終点はクロ

41 ロホノレム層が脱色した後， 5分以内に再び赤銀色が現れない

42 ときとする.

43 0.05mo1JL3ウ素酸カリウム液1mL

44 =9.832mg CsH必.J4・HCI

45 貯法容器気密容器.
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1 ヒドララジン塩酸塩散

1 七ドララジン塩酸塩散
2 Hydralazine Hydrochloride Powdel' 

3 塩酸ヒドララジン散

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ヒドララジン塩酸塩(CsHsN4. HCl : 196.64)を含む.

6 製法本品は「ヒドララジン塩酸塩j をとり，穎粒剤又は散剤

7 の製法により製する.

8 確認試験 本品の表示量に従い fヒドララジン塩酸塩J25mg 

9 に対応する量をとり. 7l<100mLを加え，よく振り混ぜ，必

10 要ならばろ過する.ろ液2mLtこ水を加えて50mLとする.こ

11 の液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24) により吸収スペ

12 クトルを測定するとき，波長238~242nm ， 258~262nm. 

13 301 ~305nm及び313~317nmtこ吸収の極大を示す.

14 定量法 本品のヒドララジン塩酸塩(CsHsN4. HCj)約0.15gに

15 対応する量を精密に量り，共栓フラスコに入れ. 7J<25mLを

16 加えてよく振り混ぜ，更に嵐酸25mLを加えて室温に冷却し，

17 以下「ヒドララジン塩酸塩j の定量法を準用する.

18 0.05moνLヨウ素酸カリウム液1mL

19 = 9.832mg CsH必-T4・HCl

20 貯法容器気密容器.
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1 ヒドララジン塩酸塩錠

1 ヒドララジン塩酸塩錠
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4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ヒドララジン塩酸塩(C8H8N"・HCl: 196.64)を含む.

6 製法本品は fヒドララジン塩酸嵐j をとり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験 本品告と粉末とし，表示量に従い「ヒドララジン塩酸

9 塩J25mglこ対応する量をとり，水100mLを加え，よく振り

10 混ぜ，必要ならばろ過する.ろ液2mUこ水を加えて50mLと

11 する.この液につき，紫外可視吸光度測定法(2.20/)により

12 吸収スペクトルを測定するとき，波長238~242nm， 258~ 

13 262nm， 301 ~305nm及び313~317nmに吸収の極大を示す.

14 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1個をとり， O.lmoνL塩酸試液25mLを加え，超音波

17 により粒子を小さく分散させる.更に，よく振り混ぜた後，

18 O.lmollL塩酸試液を加えて正確に50mLとし，遠心分離する.

19 上澄液VmLを正確に量り， 1mL中にヒドララジン塩酸塩

20 (CsHsN4・HCI)約l011gを含む液となるようにO.lmollL塩酸

21 試液を加えて亙確に V'mLとし，試料溶液とする. jJlJに定

22 量用塩酸ヒドララジンを1050Cで3時間乾燥し，その約25mg

23 を精密に量り， O.lmollL境駿試液に溶かし，正確に50mLと

24 する.この液2mLを正確に量り， O.lmollL塩酸試液を加え

25 て正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

26 溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.20/)により試験を行

27 い，波長260nmにおける吸光度Arl及びAsl並びに波長

28 350nmにおける吸光度A1'2及びAs2を測定する.

29 ヒドララジン塩酸塩(CsHsN4• HCI)の量(mg)

30 =Mらx(AI'l-Ad/(Asl-As0 x V'/V x 1/50 

31 Ms:定量用塩酸ヒドララジンの秤取量(mg)

32 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用し、，パド、ル法により毎

回 分50回転で試験を行うとき，本品の45分潤の溶出率は80%

34 以上である.

35 本品1鯛をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

36 20mL以上をとり，孔径0.8pm以下のメンプランフィルタ-

37 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

38 確に量り，表示量に従い 1mL中にヒドララジン塩酸極

39 (CsHsN4・HCl)約11pg告と含む液となるように水を加えて正

40 確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用塩酸ヒドラ

41 ラジンを1050Cで3ft寺問乾燥し，その約50mgを精密に量り，

42 水に溶かし，正確に50mLどする.この液1mLを正確に量り，

43 水に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶

44 夜及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

45 り試験を行い，波長260nmにおける吸光度Ar及びAs:a:'測定

46 する.

47 ヒドララジン塩酸坂(CSH8N4• HC])の表示量に対する溶出率

48 (%) 

49 =Ms X Ar/ As X V'/V X l/C X 18 

50 Ms:定量用塩酸ヒドララジンの秤取量(mg)

51 C: 1錠中のヒドララジン塩酸極(CsHsN4• HCI)の表示量

52 (mg) 

53 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に最り，粉末

54 とする. ヒドララジン塩酸塩(CsHsN4• HC])約0.15gに対応

55 する量を精密に量り，共桧フラスコに入れ，以下 fヒドララ

56 ジン塩酸塩Jの定量f去を準用する.

57 0.05mollLヨウ素酸カリウム液1mL

58 =9.832mg CsHsN4 • HCl 

59 貯法容器気密容器.

51;3i 4 



1 注射用ヒドララジン寝酸塩
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4 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の99.0~113.0%に対応する

6 ヒドララジン塩酸塩(CsHsN4• HCl : 196.64)を含む.

7 製法 本品は fヒドララジン塩酸塩Jをどり，注射剤の製法に

8 より製する.

9 t生状 本品は白色~微黄色の粉末又は塊で，においはなく，味

10 は苦い.

11 確認試験 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度

12 測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，波長

13 238 ~ 242nm， 258 ~ 262nm， 301 ~ 305nm及び 313~

14 317nmlこ吸収の極大を示す.

15 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLに溶かした液のpHは3.5~

16 4.5である.

17 エンドトキシン (4.01) 5.0EU/mg未満.

18 製剤均一性(匝02) 質最偏差試験を行うとき，適合する.

19 (T : 106.0%) 

20 不溶性異物 (6.06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

21 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

22 無菌 (4.06) メンブランフィルタ一法により試験を行うとき，

23 適合する.

24 定量j去 本品10倍以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

25 その約0.15gを精密に量り，共栓フラスコに入れ，水25mL

26 に溶かし，塩酸25mLを加えて室視に冷却し，以下「ヒドラ

27 ラジン塩酸塩j の定量法を準用する.

28 0.05molιョウ素酸カリウム液1mL

29 =9.832mg CsHsN4' HCl 

30 貯法容器密封容器.
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1 ヒドロキシジン塩酸塩

1 ヒド口キシジン塩酸塩
2 Hydl'oxyzine Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸ヒドロキシジン

4 CI~ ~"~o~ 

5 C2lH27CIN202・2HCl: 447.83 

'2HCI 

及び銭像異性体

6 2-(2-{4-[ (郎)-(4-Chlorophenyl)phenyhnethyl]piperazin-l・

7 yl}ethoxy)ethanol dihydrochloride 

8 [2192-20-3] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロキシジン塩酸

10 塩(C21H27CIN202・2HCl)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶位の粉末で，においはなく，味は苦い.

12 本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エタノーノレ

13 (95)又は酢酸(1ooHこ溶けやすく，無水酢般に極めて溶けに

14 くく，ジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

15 融点:約2000C(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品の水溶液(1→100)5mLにチオシアン酸アンモニ

18 ウム・硝酸コバルト(JI)試液2~3滴を加えるとき，青色の沈

19 殿を生じる.

20 (2) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

21 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

22 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

23 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

24 る.

25 (3) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応 (1.09)を呈

26 する.

27 p H (2.54) 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは1.3~

28 2.5である.

29 純度試験

30 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質 本品0.20gをメタノ-)レ10mLに溶かし，

36 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

37 加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

38 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

39 試料溶液及び標準溶液5pLずつを薄盾クロマトグラフィー用

40 シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢

41 酸エチル/エタノール(95)/アンモニア水(28)混液(150: 

42 95 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾

43 する.これをヨウ素蒸気中に放置するとき，試料溶液から得

44 た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポット

45 より濃くない.

46 乾燥減量(2.41) 3.0%以下(1g. 105
0

C. 2時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

48 定量法 本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，無水酢酸/

49 酢酸(100)混液(7: 3)60mUこ溶かし. O.lmo阻 J過塩素酸で滴

50 定 (2.50)する(電位差滴定法).隠様の方法で空試験を行い，

51 補正する.

52 O.lmol江J過塩素酸1mL=22.39mgC2lH27CIN202・2HCl

53 貯法容器気密、容器.
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ヒドロキシジンパモ酸塩1 

(3) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第21:去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(4) ヒ素 (1.1l) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (lppm以下).

(5) 類縁物質本品0.40gを水酸化ナトリウム試液/アセ

トン混液(1:1)lOmLfこ溶かし，試料溶液とする.この液

1mLを正確に量り，水酸化ナトリウム試液/アセトン混液

(1 : 1)含加えて正確に20mLとする.この液5mLを正確に量

り，水酸化ナトリウム試液/アセトン混液(1: 1)を加えて正

確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及

び標準溶液5pLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル

を用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/
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ヒドロキシジンパモ酸塩
Hydroxyzine Pamoate 

パモ酸ヒドロキシジン

1 

2 

3 

C02H 

及び鏡像異性体

OH 

OH 

C02H 

V 

4 

エタノール(95)/アンモニア試液混液(150:95 : 1)を展開溶

媒として10cm幾関した後，薄層板を風乾する.これにヘキ

サクロロ白金(lV)駿・ヨウ化カリウム試液を均等にI噴霧する

とき，試料溶液から得たヒドロキシジン及びパモ酸のスポッ

ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

水分 (2.48) 3.0%以下(Ig，容量滴定法，直接i商定).

強熱残分 (2.44) 0.5%以下(lg).

定量法 本品約0.6gを精密に量り，水酸化ナトリウム試液

25mLを加えて振り混ぜ，クロロホノレム25mLずつで6凹抽出

する.各クロロホノレム抽出液は毎回脱脂綿上に無水硫酸ナト

リウム5gを霞いた漏斗でろ過する.全クロロホルム抽出液

を合わせ，水浴上で濃縮して約30mLにする.これに酢酸

(100)30mLを加え， O.lmollL過塩素酸で滴定(2.5めする(指

示薬:クリスタルバイオレット試液封筒).ただし，滴定の終

点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする.同様

の方法で空試験を行い，補正する.
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O.lmolι過塩素酸1mL=38.16mgC21H27ClN202・C23H1S06
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気密容器.容器貯法

76 

77 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ヒドロキシ

ジンパモ酸塩(C21H27ClN202・C23HwOs)98.0%以上を含む.

性状本品は淡黄色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわ

ずかに苦い.

本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，アセト

ンに溶けにくく， 7)<，メタノール，エタノール(95)又はジエ

チルエーテルにほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品O.lglこ水酸化ナトリウム試液25mLを加えて激し

く振り混ぜた後，クロロホノレム20mLで抽出し，クロロホル

ム層を試料溶液どする[水層は(4)の試験に用いる].試料溶液

5mUこチオシアン酸アンモニウム・硝酸コバルト試液2mL

を加えて振り混ぜた後，静置するとき，クロロホノレム層は青

色を呈する.

(2) (1)の試料溶液2mLを水浴上で蒸発乾障し，残留物を

O.lmollL塩酸試液に溶かし， 500mLとする.この液につき，

紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

収を認める.

(3) 本品につき，炎色反応試験(2)(J.04) を行うとき，緑

色を呈する.

(4) (I)で得た水層1mUこ1mo阻J塩酸試液2mLを加えると

き，黄色の沈殿を生じる.沈殿をろ取し，メタノール5mL

に溶かし，塩化鉄(阻)試液1滴を加えるとき， i夜は緑色を呈

する.

純度試験

(1) 溶状 本品1.0gをN，Nージメチノレホルムアミド10mL

に溶かすとき，液はわずかに緑色を帯びた淡黄褐色澄明で、あ

る.

(2) 塩化物 (1.03) 本品0.3gに希硝酸6mL及び水10mLを

加えて5分間振り混ぜた後，ろ過する.残留物は水10mLず

つで2回洗い，洗液はろ液に合わせ，更に水を加えて50mL

とする.これを検液とし，試験を行う.比較液には

O.OlmollL塩酸0.80mLを加える(0.095%以下).
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1 ヒドロキシプロピルセ/レロ}ス

1 ヒドロキシプロピルセルロース
2 Hydroxypropylcellulose 

3 [9004-64-2] 

4 本品はセノレロースのヒドロキシプロピルエーテルである.

5 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロキシプロポキ

6 シ基(-OC3H60H: 75.09)53.4~77.5%を含む.

7 性状本品は白色~帯黄白色の粉末である.

8 本品はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

9 ;1ド品に水又はエタノール(95)を加えるとき，粘調性のある

10 液となる.

11 確認試験

12 (1 ) 本品19に水100mLを加え， 70
0

Cの水浴中で5分間かき 65 

13 混ぜながら加熱した後，振り混ぜながら冷却する.更に均質 66 

14 な粘性の液になるまで室温で放置し，試料溶液とする.試料 67 

15 溶液2mLにアントロン試液1mLを穏やかに加えるとき，境 68 

16 界函は青色~緑色を呈する 69

17 (2) (1)の試料溶液を水浴中で加熱するとき，白濁又は白 70 

18 色の沈殿を生じ，冷却するとき，白濁又は沈殿は消失する 71

19 (3) 本品19にエタノール(95)100mLを加え，かき混ぜて 72 

20 放置するとき，均質な粘調性のある液どなる 73

21 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水50mUこ溶 74 

22 かした液のpHは5.0~7.5である 75
23 純度試験 76 

24 (1 ) 溶状高さ250mm，内径25mm，厚さ2mmのガラス 77 

25 円筒の底に厚さ2mmの良質ガラス板を密着させたものを外 78 

26 管とし，高さ300mm，内径15mm，厚さ2mmのガラス円筒

の底に厚さ2mmの良質ガラス板を密着させたものを内管と

し，その外管に，本品1.0gを水100mUこ加えてかき混ぜな

がら70
0

Cの水浴中で加熱し，室温まで冷却した溶液を入れ

る.これを幅lmm，間隔1mmの15本の平行線を黒色で書い

た白紙の上に置き，内管を上下して，その上部から観察し，

線が区別できなくなったときの内管の下端までの液の高さを

測定する.この操作を3回繰り返して得た平均値は，次の比

較液を用いて同様に操作して得た平均値より大きい.

比較液:0.005mol!L硫酸5.50mLに希塩酸1mL，エタノー

ル(95)5mL及び水を加えて50mLとし，これに塩化バリ

ウム試液2mLを加えて混和し， 10分間放置した後，よ

く振り混ぜて用いる.

( 2) 塩化物 (/.03) 本品1.0gを水30mUこ加え，水浴中で

かき混ぜながら30分間加熱した後，熱時ろ過する.残際物

:a:'熱湯15mLずつで、3屈洗い，洗I夜lまろ液に合わせ，冷後，

水を加えて100mLとする.この液10mLに希硝酸6mL及び

水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

較液にはO.Olmol!L塩酸0.40mLを加える(0.142%以下).

(3 ) 硫酸塩 (1.14) (2)の試料溶液40mLに希塩酸1mL及

び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

比較液には0.005mol!L硫酸0.40mLを加える(0.048%以下).

(4) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).
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51 (5) ヒ素 (1.1/) 本品1.0gをとり，第3i去により検液を調

52 製し，試験を行う (2ppm以下)目

53 乾燥減量 (2.4/) 5.0%以下(lg，105
0

C， 4時間).

54 強熱残分(2.44) 0.5%以下(1g).

55 定量法

56 (i ) 装置

57 分解瓶 :5mLのガラス製耐圧ねじ口瓶で，底部の内測が

58 円すい状となっており，外径20mm，首都までの高さが

59 50mm，高さ約30mmまでの容積が2mLで¥栓は耐熱性

60 樹脂製，内栓又はシールはフッ素樹脂製のもの.

61 加熱器:厚さ 60~80mmの角型金属アルミニウム製ブロ

62 ックに直径20.6mm，深さ32mmの穴をあけたもので，

63 ブロック内部の温度を土l
O
Cの範囲で調節できる構造を

64 有するもの.

(註)操作法本品を乾燥し，その約65mgを精密に量り，

分解瓶に入れ，アジピン酸65mg，内標準溶液2.0mL及びヨ

ウ化水素酸2.0mLを加え，密栓し，その質量を精密に量る.

分解瓶を30秒間振り混ぜた後，加熱器を用い150
0

Cで5分ご

とに振り混ぜながら， 30分間加熱し，更に30分間加熱を続

ける.冷後，その質量を精密に量り，減量が10mg以下のも

のの上層を試料溶液とする.別にアジヒ。ン酸65mg，内標準

溶液2.0mL及びヨウ化水素酸2.0mLを分解瓶にとり，密検し，

その質量を精密に量り，定量用ヨウ化イソプロピノレ5011Lを

加え，その質量を精密に最る.分解瓶を30秒間振り混ぜた

後，上層を標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液l11Lにつ

き，次の条件でガスクロマトグラブィー (2.02)により試験

を行い.内標準物質のピーク面積に対するヨウ化イソプロピ

ルのピーク面積の比Q1'及びQsを求める.

79 ヒドロキシプロポキシ墓(CaH70z)の量(%)

80 = JVIs/ JVEr X Q'l'/ Qs X 44.17 

81 Mら:定量用ヨウ化イソプロヒ。ノレの秤取量(mg)

82 MI':本品の秤取量(mg)

83 内標準溶液 nーオクタンのoーキシレン溶液(1→25)

84 操作条件

85 検出器:熱伝導度型検出器又は水素炎イオン化検出器.

86 カラム:内径約3mm，長さ約3mのガラス管に，ガスク

87 ロマトグラフィー用メチノレシリコーンポリマーを180

88 ~25011mのガスクロマトグラフィ一周ケイソウ土に

89 20%の割合で被覆したものを充てんする.

90 カラム温度:100
0

C付近の一定温度

91 キャリヤーガス:熱伝導度型検出器を用いる場合はヘリ

92 ウム，水素炎イオン化検出器を用いる場合はヘリウム

93 又は窒素

94 流量:内標準物質の保持時間が約10分になるように調

95 整する.

96 カラムの選定:標準溶液l11Lにつき，上記の条件で操作

97 するとき，ヨウ化イソプロピル，内標準物質の順に流

98 出し，それぞれのピークが完全に分離するものを用い

99 る.

100 貯法容器密閉容器.
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1 低置換度ヒドロキシプロピノレセノレロ}ス

1 低量換度ヒドロキシプロピルセルロース
2 Low Substituted Hydl'OxYPl'opylcellulose 

3 [9004-64-2， ヒドロキシプロヒ。ルセノレロース]

4 本品はセルロースの低置換度ヒドロキシプロヒ。ルエーテル

5 である.

6 ;1ド品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロキシプロポキ

7 シ基(-OC3HuOH: 75.09)5.0~16.0% を含む.

8 性状 本品は白色~帯黄白色の粉末又は粒で，においはないか，

9 又はわずかに特異なにおいがあり，味はない.

10 本品はエタノール(95)又はジエチノレエーテルにほとんど溶

11 けない.

12 本品は水酸化ナトリウム溶液(1→10)に溶け，粘調性のあ

13 るi夜となる.

14 本品に7.1<，炭酸ナトリウム試液又は2mollL塩酸試液を加

15 えるとき，膨i関する.

16 確認試験
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( 1 ) 本品0.02gに水2mLを加え，振り混ぜて懸濁液とした

後，アントロン試液1mLを穏やかに加えるとき，援界面l土

青色~青緑色を長する.

(2) 本品O.lglこ水10mLを加え，かき混ぜて懸濁させた後，

水酸化ナトリウム19を加え，更にかき混ぜ，均質となった

液を試料溶液とする.試料j容液O.lmLをとり，薄めた硫酸(9

23 →10)9mLを加え，よく振り混ぜ，水浴中で正確に3分間加

24 熱した後，直ちに氷水浴中で冷却し，ニンヒドリン試液

25 0.6mLを注意して加え，振り混ぜて25
0

Cで放置するとき，

26 夜は初め紅色を主主し， 100分間以内に紫色に変わる.

27 (3) (2)の試料溶液5mLをとり，アセトン/メタノール混

28 液(4:1)10mLを加え，振り混ぜるとき，白色綿状の沈殿を

29 生じる.

30 p H (2.54) 本品1.0gに新たに煮沸して冷却した水100mLを

31 加え，振り混ぜた液のpHは5.0~7.5で、ある.

32 純度試験

33 (1 ) 塩化物 (1.ω 本品0.5gに熱湯30mLを加え，よくか

34 き混ぜ，水浴上で10分間加熱した後，熱時傾斜して上澄液

35 より傾次ろ過し，残留物を熱湯50mLでよく洗い，洗液はろ
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樹脂製，内栓又はシールはフッ素樹脂製のもの.

加熱器:I享さ 60~80mmの角型金属アルミニウム製ブロ

ックに直径20.6mm，深さ32mmの穴をあけたもので，

ブロック内部の温度を士l
O

Cの範囲で調節できる構造を

有するもの.

(誼)操作法本品を乾燥し，その約65mgを精密に量り，

分解瓶に入れ，アジヒ。ン西空65mg，内標準溶液2.0mL及びヨ

ウ化水素酸2.0mLを加え，密栓し，その質量を精密に量る.

分解瓶を30秒間振り混ぜた後，加熱器を用い150
0
Cで， 5分

ごとに振り混ぜながら， 30分間加熱し，更に30分間加熱を

続ける.冷後，その質量を精密に量り，減量が10mg以下の

ものの上層を試料溶液とする. JjIHこアジピン酸65mg，内標

準溶液2.0mL及ひ、ヨウ化水素酸2.0mLを分解瓶にとり，密栓

し，その質量告と精密に量り，定量用ヨウ化イソプロピル

1511Lを加え，その質量を精密に量る.分解瓶を30秒間振り

混ぜた後，上層を標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

211Lにつき，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02)に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するヨウ化イ

ソプロピルのピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

ヒドロキシプロポキシ基(C3H70z)の量(%)

口 lVfs/Mi. X Q'l'/ Qs X 44.17 

Ms :定量用ヨウ化イソプロピルの秤取量(mg)

Mi'・本品の秤取量(mg)

内標準溶液 nーオクタンのo キシレン溶液(1→50)

操作条件

検出器:熱伝導度型検出器又は水素炎イオン化検出器.

カラム:内径約3mm，長さ約3mのガラス管に，ガスク

ロマトグラフィー用メチルシリコーンポリマーを180

~25011mのガスクロマトグラフィ一周ケイソウ土に

20%の割合で被覆したものを充てんする.

カラム温度 :100
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:熱伝導度型検出器を用いる場合はへリ

ウム，水素炎イオン化検出器を用いる場合はヘヲウム

又は窒素

流量:内標準物質の保持時聞が約10分になるように調

整する.
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36 液に合わせ，冷後，水を加えて100mLとする.この液5mL 88 カラムの選定:標準溶液l11Lにつき，上記の条件で操作

37 をとり，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検 89 するとき，ヨウ化イソプロピル，内標準物質の)1頂に流

38 夜とし，試験を行う.比較液にはO.OlmollL復酸0.25mLを 90 出し，それぞれのピークが完全に分離するものを用い

39 加える(0.355%以下). 91 る.

40 (2) 重金属(J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 92 貯法容器気密容器.

41 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

42 下).

43 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検波を調

44 製し，試験を行う (2ppm以下).

45 乾燥減量 (2.41) 6.0%以下(lg，105
0

C， 1時間).

46 強熱残分 (2.44) 1.0%以下(lg).

47 定量法

48 (i) 装置

49 分解瓶 :5mLのガラス製耐圧ねじ口瓶で，底部の内側が

50 円すい状となっており，外径20mm，首都までの高さが

51 50mm，高さ約30mmまでの容積が2mLで，栓は耐熱性
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1 ヒドロキソコパラミン酢酸塩

1 ヒドロキソコバラミン酢酸塩
2 Hydl'oxocobalamin Acetate 

3 酢酸ヒドロキソコパラミン

4 

NH2 

5 CG2Hs9CoN13015P， C2H402 : 1406.41 

• H3C-C02H 

6 Coa-[α-(5，ふDimethyl-lH-benzoimidazol-l・yl)]・Cos-

7 hydroxocobamide lllonoacetate 

8 [13422-51-0，ヒドロキソコノ〈ラミン]

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヒドロキソ

38 加え， 30分間放置し，試料溶液(2)とする. 7llJにシアノコバ

39 ラミン標準品3.0mgをとり， pH5.0の酢絞・酢酸ナトリウム

40 緩衝液10mLを正確に加えて溶かし，標準溶液とする.これ

41 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験

42 を行う.試料溶液(1)，試料溶液(2)及び標準溶液2011Lずつを

43 薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層

44 板に，原線に沿って約10mmの照隔で，それぞれ長さ25mm

45 にスポットする.次に水飽和2ーブタノールを展開溶媒とし

46 て，薄層板を水平面から約150の角度に傾斜させて18時間展

47 関した後，風乾する.標準溶液から得たスボットに対応する

48 位置の試料溶液(1)から得たスポットは，標準溶液のスポッ

49 トより濃くない.また，試料溶液(2)から得た主スポット以

50 外のスポットは，標準溶液のスポットより濃くない.

51 乾燥減量 (2.41) 12%以下(50mg，減圧・ 0.67kPa以下，酸

52 化リン(V)，100oC， 6時間).

53 定量j去 本品約20mgを精密に量り， pH5.0の辞書全・酢酸ナト

54 リウム緩衝液に溶かし，正確に50mLとする.この液2mLを

55 正確に量り， 50mLのメスフラスコに入れ，シアン化カリウ

56 ム溶液(1→1000)ImLを加え，常温で30分開放置した後，

57 pH5.0の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液を加えて正確に50mL

58 とし，試料溶液とする. 7llJにシアノコパラミン標準品(別途

59 シアノコバラミンJと同様の条件で乾燥減量 (2.41)を測

60 定しておく)約20mgを精密に量り，水に溶かし，亙確に

61 50mLとする.この液2mLを正確に量り， pH5.0の酢酸・酢

62 酸ナトリウム緩衝液を加えて正確に50mLとし，標準溶液と

63 する.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

10 コパラミン酢酸続(CG2HS9CoN13015P'C2H40095.0%以上を 64 (2.24)により試験を行い，波長361nmにおける吸光度Al'.及

11 含む 65 びAs告とiJ!tl定する.

12 性状 本品はH音赤色の結品又は粉末で，においはない.

13 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくく，ジ

14 エチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は吸湿性である.

66 ヒドロキソコパラミン酢酸塩(C62Hs9CoN13015P'Cili400の

67 量(mg)

68 =MS X AT/ As X 1.038 

16 確認試験 69 Mら:乾燥物に換算したシアノコバラミン標準品の秤取量

17 (1) 本品のpH4.5の酢毅・酢酸ナトリウム緩衝液溶液(1→ 70 (mg) 

18 50000)につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

19 ベクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペク卜

20 ノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに

21 同様の強度の吸収を認める.

71 貯法

72 保存条件遮光して， f令所に保存する.

73 容器気密容器.

22 (2) 本品1mgfこ硫酸水素カリウム0.05gを混ぜ，強熱して

23 融解する.冷後，融解物をガラス棒で砕き，71<3mLを加え，

24 煮沸して溶かし，フェノールフタレイン試液1i商を加えた後，

25 夜が淡赤色を呈するまで水酸化ナトリウム試液を滅加し，酢

26 酸ナトリウム三水平日物0.5g，希酢酸0.5mL及び1ーニトロソ

27 -2ーナフトール 3，6 ジスルホン酸二ナトリウム溶液(1→

28 500)0.5mLを加えるとき，液は直ちに赤色~だいだい赤色を

29 呈し，塩酸0.5mLを追加し， 1分間煮沸しでも液の赤色は治

30 えない.

31 (3) 本品0.02gにエタノーノレ(99.5)0.5mL及び硫酸1mLを

32 加えて加熱するとき，酢酸エチルのにおいを発する.

33 純度試験 シアノコバラミン及び着色不純物本品50mgずつ

34 を2本の試験管にとり，それぞれにpH5.0の酢酸・酢酸ナト

35 リウム緩衝液5mLを正確に加えて溶かす.この液の一方に

36 チオシアン酸カリウム試液0.15mLを加え， 30分間放置し，

37 試料溶液(1)とする.他方にシアン化カリウム試液0.10mLを

5122!! 



1 ヒドロクロロチアジド

1 ヒドロク田口チアジド
2 Hydrochlorothiazide 

o 0 00  
¥Y¥1/ 

H2N'--~γγv 

CI' ¥J ‘N' 
3 H 

4 C7HsCIN30"S2; 297.74 

5 6・Chloro-3，4-dihydro-2H-lム4-benzothiadiazine-7・

6 sulfonamide 1，1・.dioxide

7 [58-93-5] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロクロロチアジ

9 ド、(C7HsCIN30'IS:v99.0%以上を含む.

10 性状本品は白色の結晶又は結晶段の粉末で，においはなく，

11 味はわずかに苦い.

12 本品はアセトンに溶けやすく，アセトニトリルにやや溶け

13 にくく，水又はエタノール(95)に極めて溶けにくく，ジエチ

14 ルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

16 融点:約267
0

C(分解).

17 確認試験

18 

19 

( 1 ) 本品5mglこクロモトローフ。酸試液5mLを加えて5分間

放置するとき，液は紫色~主主する.

20 (2) 本品0.1gに炭酸ナトリウム十水和物0.5gを混和し，注 72 

21 意して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙 73 

22 を青変する.冷後，融解物をガラス棒で砕き，水10mL在加 74 

23 えでかき混ぜ，ろ過する.ろ液4mLに過酸化水素(30)2i商 75

24 薄めた寝酸ü→5)5mL及び塩化バリウム試液2~3滅を加え 76 

25 るとき，白色の沈殿を生じる 77

26 (3) (2)のろ液4mLに希隣酸5mL及び硝酸銀試液封筒を加 78 

27 えるとき，白色の沈殿を生じる 79

28 (4) 本品12mgを水酸化ナトリウム試液100mLに溶かす 80

29 この液10mUこ水を加えて100mLとした液につき，紫外可視 81 

30 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトル告と測定し，本品 82 

31 のスペクトルと本品の参照スベクトノレ又はヒドロクロロチア 83 

32 ジド標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比 84 

33 較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の 85 

34 強度の吸収を認める 86

35 純度試験 87 
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( 1 ) 塩化物 (J.03) 本品1.0gをアセトン30mLに溶かし，

希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

試験を行う.比較液は0.01molJL塩酸1.0mLにアセトン

30mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.036%以

下).

41 (2) 硫酸塩(J.J4) 本品1.0gをアセトン30mLに溶かし，

42 希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

43 試験を行う.比較液は0.005mo阻J硫酸1.0mLIこアセトン

44 30mL，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.048%以

45 下).

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

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

48 下).

49 (4) 芳香族第一アミン 本品80mgをとり，アセトンに溶

50 かし，正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，希

51 塩酸3.0mL，水3.0mL及び亜硝酸ナトリウム試液0.15mLを

52 加えて振り混ぜた後， 1分間放置する.この液にアミド硫酸

53 アンモニウム試液1.0mLを加えて振り混ぜ， 3分間放置した

54 後，N，Nージエチノレ N'-1 ナブチルエチレンジアミンシ

55 ュウ酸塩試液1.0mLを加えて振り混ぜ， 5分間放霞する.こ

56 の液につき，アセトン1.0mLを用いて同様に操作して得た液

57 を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

58 うとき，波長525nmにおける吸光度は0.10以下である.

59 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(Ig，105
0

C， 2時間).

60 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

61 定量法本品及びヒドロクロロチアジド標準品を乾燥し，その

62 約30mgずつを精密に量り，それぞれを移動相150mLに溶か

63 し，次に内標準溶液lOmLずつを正確に加えた後，移動相を

64 加えて200mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶

65 夜及び標準溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラ

66 ブィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積

67 に対するヒドロクロロチアジドのピーク面積の比Q'l'及びQs

68 を求める.

69 ヒドロクロロチアジド、(C7HsClN304S2)の最(mg)

70 = J1;1S X Q'l'/ Qs 

71 MS ;ヒドロクロロチアジド、様準品の秤取量(mg)

内標準溶液 4ーアミノアセトフェノンのアセトニトリル

溶液(9→2000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長;254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度;25
0

C付近の一定温度

移動相;pH3.0の0.1molJLリン酸二水素ナトリウム試液

/アセトニトリル混液(9; 1) 

流量:ヒドロクロロチアジドの保持時間が約10分にな

るように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ヒドロクロロチアジド，内標準物質の

順に溶出し，その分離度は4以上である.

88 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

89 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

90 に対するヒドロクロロチアジドのピーク面積の比の相

91 対標準偏差は1.0%以下である.

92 貯j去容器密閉容器.
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1 ヒドロコタルニン塩酸塩水和物

1 ヒドロコタルニン塩酸塩水和物
2 Hydl'ocotarnine Hydl'ochloride Hydl'ate 

3 塩酸ヒドロコタルニン

4 ヒドロコタルニン境酸主主

。/CH3

0¥バ 久 / ¥.，/CH3

く /11 'J・HCI・Hρ

5 0-、/¥/

6 C12H15N03' HCI' H20 : 275.73 

7 4-Methoxy-6・methyl-5，6，7 ，8-

8 tetrahydro[ 1 ，3 ]dioxolo[ 4，5-g]isoquinoline 

9 1l1onohydrochloride monohydrate 

10 [5985-55・7，無水物]

11 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロコタルニン塩

12 駿塩(C12H15N03'HCI : 257.71)98.0%以上を含む.

13 1生状 本品は白色~微黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

14 本品は水にi容けやすく，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)!こ

15 やや溶けにくく，無水酢酸に溶けにくい.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の水溶液(1→10000)につき，紫外可視吸光度測

18 定法 (2.24)により吸収スペクトルをi制定し，本品のスペク

19 トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

20 トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の臭

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

23 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは問

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

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

26 呈する.

27 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは4.0~

28 6.0である.

29 純度試験

30 (1 ) 溶状 本品0.5gを水10mUこ溶かすとき，液は澄明で

31 ある.この液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法

32 (2.24)により試験を行うとき，波長400nmにおける吸光度

33 は0.17以下である.

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

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

36 下).

37 (3) 類縁物質本品0.10gを薄めたエタノール(1→2)IOmL

38 に溶かし，試料j容液とする.この液1mLを正確に量り，薄

39 めたエタノーノレ(1→2)を加えて正確に100mLとし，標準溶

40 夜とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

41 (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液1011Lずつ

42 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用い

43 て調製した薄層板にスポットする.次にアセトン/トルエン

44 /エタノール(99.5)/アンモニア水(28)混液(20: 20 : 3 : 1) 

45 を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.

46 これに紫外線(主波長365nm)を照射するとき，試料溶液から

47 得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

48 トよりj農くなし¥

49 乾燥減量(2.41) 7.0%以下(1g，105
0

C， 3時間).

50 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

51 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

52 酢酸(100)混液(7:3)50mLを加え，加湿して溶かす.冷後，

53 O.lmollL過塩素酸で溺定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

54 方法で空試験を行い，補正する.

55 0.1mollL過塩素酸1mL=25.77mgC12H15N03' HCl 

56 貯j去容器気密容器.
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1 ヒドロコルチゾン

1 ヒド口コルチゾン
2 Hydl'ocol'tisone 

3 0 

OH 

4 C21H300o: 362.46 

5 lls，17，21-Trihydroxypregn-4・ene-3，20・dione

6 [50-23・乃

7 ヱド品を乾燥したものは定量するとき， ヒドロコルチゾン

8 (C21H300õ)97.0~102.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

10 本品はメタノール，エタノール(95)又は1，4ージオキサン

11 にやや溶けにくく，クロロホルムに溶けにくく，*又はジエ

12 チルエーテルに極めて溶けにくい.

13 融点:212~2200C(分解).

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品2mgに硫酸2mLを加えるとき，直ちに黄緑色の

16 蛍光を発し，液の色はだいだい色を経て徐々に暗赤色に変わ

17 る.この液に注意して水10mLを加えるとき，液は黄色を経

18 てだいだい黄色に変わり，緑色の蛍光を発し，少量の綿状の

19 浮遊物を生じる.

20 (2) 本品O.Olgをメタノール1mUこ溶かし，フェーリング

21 試液1mLを加えて加熱するとき，赤色の沈殿を生じる.

22 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

24 本品の参照スペクトル又は乾燥したヒドロコルチゾン標準品

25 のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数

26 のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これらのスペ

27 クトルに差を認めるときは，本品及びヒドロコルチゾン標準

28 品のそれぞ、れをエタノール(95)に溶かした後，エタノールを

29 蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う.

30 旋光度 (2.49)α〕?:十 150~+1560(車t燥後， O.lg， 1，4-

31 ジオキサン， 10mL， 100mm). 

32 純度試験類縁物質本品20mgをクロロホルム/メタノール

33 混液(9:1)10mUこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを

34 正確に量り，クロロホノレム/メタノール混液(9: 1)を加えて

35 正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄

36 層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液

37 及び標準溶液lO.llLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

38 ゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.

39 次にクロロホルム/エタノーノレ(95)混液(17: 3)を展開溶媒

40 として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外

41 線(主波長254nm)告と照射するとき，試料溶液から得た主スポ

42 ット以外のスポットは標準溶液から得たスポットより濃くな

43 V¥ 

44 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，105
0
C， 3時間).

45 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

46 定量j去 本品及びヒドロコノレチゾン標準品を乾燥し，その約

47 20mgずつな精密に量り，それぞれをクロロホノレム/メタノ
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ーノレ混液(9:1)20mUこ溶かし，次に内標準溶液10mLずつ

を正確に加えた後，クロロホルム/メタノール混液(9: 1)を

加えて50mLとし，試料溶液及び標準j容液とする.試料溶液

及び標準溶液511Uこっき，次の条件で液体クロマトグラブイ

ー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

するヒドロコルチゾンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

ヒドロコルチゾ、ン(C21H300S)の量(mg)=MらX Q'l'/Qs 

lVfs :ヒドロコルチゾ、ン標準品の秤取最(mg)

内標準溶液 プレドニゾンのクロロホルム/メタノール混

液(9:1)溶液(9→10000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5.llm

の液体クロマトグラフィー用シリカゲルを充てんする.

カラム温度:20
0C付近の一定温度

移動相:クロロホルム/メタノール/酢酸(100)混液

(1000 : 20 : 1) 

流量:ヒドロコノレチゾンの保持時間が約15分になるよ

うに調整する.
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67 システム適合性

68 システムの性能:標準溶液5.llLにつき，上記の条件で操

69 作するとき，内標準物質，ヒドロコルチゾンの順に溶

70 出し，その分離度は7以上である.

71 システムの再現性:標準溶液5.llUこっき，上記の条件で

72 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク街積に

73 対するヒドロコルチソ守ンのピーク面積の比の相対標準

74 偏差は1.0%以下である.

75 貯法容器気密容器.
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1 ヒドロコルチゾンコハク酸エステル

1 ヒド白コルチゾンコハク酸エスチル
2 Hydl'ocol'tisone Succinate 

3 コハク酸ヒドロコルチゾン

0)人/'-..CO.H

4 0 

5 C25H340S: 462.53 

6 lls，17，21・Trihydroxypregn-4-en巴-3，20-dione

7 21-(hydrogen succinate) 

8 [2203-97-の

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロコルチゾンコ

10 ハク酸エステル(C25H340S)97.O~ 103.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品はメタノーノレに極めて溶けやすく，エタノーノレ(99.5)

13 に溶けやすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，水にほと

14 んど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品3mgに硫酸2mLを加えるとき，液は初め帯黄緑 68 

17 色の蛍光を発し，徐々にだいだい黄色を経て階赤色に変わる 69

18 この液は紫外線を照射するとき，強い淡緑色の蛍光を発する 70

19 この液に注意して水10mLを加えるとき，i夜は黄色からだい

20 だい黄色に変わり，淡緑色の蛍光を発し，黄褐色綿状の浮遊

21 物を生じる.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スベクトル又は乾燥したヒドロコルチソ、ンコハク

25 酸エステル標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペ

26 クトノレは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.も

27 し，これらのスペクトルに差を認めるときは，本品及びヒド

28 ロコルチゾンコハク酸エステノレ標準品をそれぞれメタノール

29 に溶かした後，メタノールを蒸発し，残留物につき，何様の

30 試験を行う.

31 旋光度 (2.49)α)~ : + 147~+ 1530
(乾燥後， 0.1g，エタ

32 ノーノレ(99.5)，10mL， 100mm). 

33 純度試験類縁物質本品25mgをとり，メタノール10mLを

34 正確に加えて溶かし，試料溶液とする. ~IJにヒドロコノレチゾ

35 ン25mgをとり，メタノールlOmLを正確に加えて溶かす.

36 この液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に50mL

37 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

38 ラフィーは03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

39 311Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカグル(蛍光剤入

40 り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次にクロロホ

41 ルム/エタノール(99.5)/ギ酸混液(150: 10 : 1)を展開溶媒

42 として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外

43 線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポ

44 ット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃く

45 ない.

46 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(0.5g，1050C， 3時間).

47 強熱残分 (2..14) 0.1%以下(0.5g).

48 定量j去 本品及びヒドロコルチゾ、ンコハク目安エステル標準品を

49 乾燥し，その約50mgずつを精密に量り，それぞれをメタノ

50 ールに溶かし，正確に50mLとする.この液5mLずつを正確

51 に量り，それぞれに内標準溶液5mLを正確に加えた後，メ

52 タノールを加えて50mLとし，試料溶液及び標準溶液どする.

53 試料溶液及ひ争標準溶液1011Lにつき，次の条件で液体クロマ

54 トグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピー
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ク面積に対するヒドロコルチゾンコハク酸エステルのピーク

面積の比Q'l'及びQsを求める.

57 

58 

ヒドロコルチゾンコハク酸エステル(C25H340S)の量(mg)

ニ MらX Q'l'/Qs 

59 

60 

1113 :ヒドロコルチゾンコハク殴エステル標準品の秤取量

(mg) 

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブ、チルのメタノ、ール溶液

(1→2500) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管に1011m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:pH4.0の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液/アセト

ニトリル混j夜(3: 2) 
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71 流量:ヒドロコルチゾンコハク酸エステルの保持時間が

72 約5分になるように調整する.

73 システム適合性

74 システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

75 操作するとき，ヒドロコルチゾンコハク酸エステル，

76 内標準物質の順に溶出し，その分離度は9以上である.

77 システムの再現性:標準溶液1011Llこっき，上記の条件

78 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

79 に対するヒドロコルチゾンコハク酸エステ/レのピーク

80 面積の比の相対標準偏差は1.0%以下である.

81 貯法

82 保存条件遮光して保存する.

83 容器気密容器.

51224 



1 ヒドロコノレチゾンコハク酸エステノレナトリウム

1 ヒドロコルチゾンコハク酸エステルナト

2 リウム
3 Hydrocortisone Sodium Succinate 

4 コハク酸ヒドロコルチゾンナトリウム

O人J へ∞ Na

5 0 

6 C2oH33NaOs: 484.51 

7 Monosodillm 11 s， 17 ，21-trihydroxypregn・4・ene・3スO-dione
8 21-s11ccinate 

9 [125-04-2] 

10 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヒドロコル

11 チゾンコハク酸エステルナトリウム(C2oH33NaOs)97.0~ 

12 103.0%を含む.

13 性状 本品は白色の粉末又は塊で，においはない.

14 本品は水，メタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，

15 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

16 本品は吸湿性である.

17 本品は光によって徐々に着色する 71

18 確認試験 72 

19 (1 ) 本品0.2gを水20mUこ溶かし，かき混ぜながら希塩酸 73 

20 0.5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.沈殿在ろ取し 74
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水10mLずつで2回洗った後， 1050Cで3時間乾燥する.乾燥

物3mgfこ硫酸2mLを加えるとき，液は初め帯黄緑色の蛍光

を発し，徐々にだいだい黄色を経て暗赤色に変わる.この液

は紫外線を照射するとき，強い淡緑色の蛍光を発する.この

液に注意して水10mLを加えるとき， 11夜は黄色からだいだい

黄色に変わり，淡緑色の蛍光を発し，黄褐色綿状の浮遊物を

生じる.

(2) (l)で得た乾燥物0.01gをメタノーノレ1mUこ溶かし，ブ

ェーリング、試液1mLを加えて加熱するとき，だいだい色~

赤色の沈殿を生じる.

(3) (l)で、得た乾燥物0.1gを水酸化ナトリウム試液2mLに

溶かし， 10分間放置する.析出した沈殿をろ過し，ろ液に

希塩酸1mLを加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，薄めた

アンモニア試液(1→10)を加えてpH約6fこ調整し，撮イヒ鉄(I1I)

試液2~3ì商を加えるとき，褐色の沈殿を生じる.

(4) (l)で得た乾燥物につき，赤外吸収スペクトル測定法

37 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のス

38 ベクトルと本品の参照スベクトノレ又は乾燥したヒドロコルチ

39 ゾ‘ンコハク目安エステル標準品のスベクトルを比較するとき，

40 両者のスペクトルは何一波数のところに同様の強度の吸収を

41 認める.もし，これらのスペクトノレに差を認めるときは，本

42 品及びヒドロコルチゾンコハク酸エステル標準品をそれぞれ

43 メタノールに溶かした後，メタノールを蒸発し，残留物につ

44 き，同様の試験を行う.

45 (5) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

46 旋光度 (2.49)α)~ : + 135~ + 1450
(乾燥物に換算したも

47 の0.1g，エタノール(95)，10mL， 100mm). 

48 純度試験

49 ( 1 ) 溶 状 本 品0.5gを水5mUこj容かすとき，液は無色澄

50 明である.

51 (2) 類縁物質本品25mgをとり，メタノールに溶かし，

52 正確に10mLとし，試料溶液とする.JJIJにヒドロコルチゾン

53 25mgをとり，メタノ}ルに溶かし，正確に10mLとする.

54 この液1mLを正確に量り，メタノールを加えて:iE確に20mL

55 とし，標準溶液(l)どする.更に，標準溶液(l)6mLを正確に

56 量り，メタノールを加えて正確に10mLとし，襟準溶液(2)と

57 する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω)

58 により試験を行う.試料溶液，標準溶液(l)及び標準溶液

59 (2)311Lずつを務局クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤

60 入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次にクロロ

61 ホノレム/エタノール(99.5)/ギ酸混液(150: 10 : 1)を展開溶

62 媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫

63 外線(主波長254nm)を照射するどき，標準溶液(l)から得た

64 スポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標

65 準溶液(1)のスポットより濃くない.また，試料溶液の主ス

66 ポット及び上記のスポット以外のスポットは， 1儒以下であ

67 り，標準溶液(2)から得たスポットより濃くない.

68 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(O.5g，105
0

C， 3時間).

69 定量法 本品約10mgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，:iE

70 確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，メタノーノレ

75 

76 

を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする.別にヒドロコ

ノレチゾンコハク酸エステル標準品を105
0

Cで3時間乾燥し，

その約10mgを精密に量り，試料溶液の調製と同様に操作し，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長240nmにおける

吸光度Ar・及び:Asを測定する.
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ヒドロコルチゾンコハク酸エステノレナトリウム

(C2oH33NaOs)の量(mg)

ヱヱMsX AT/ As X 1.048 

80 Ms:ヒドロコルチゾンコハク酸エステル標準品の秤取量

81 (mg) 

82 貯法

83 保存条件遮光して保存する.

84 容器気密容器.
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1 ヒドロコノレチゾン酢酸エステノレ

1 ヒドロコルチゾン酢酸エステル
2 Hydl'ocortisone Acetate 

3 酢酸ヒドロコルチゾン

o
人

4 0 

5 C23H320G: 404.50 

6 lls，17，21・Trihydroxypregn・4幽ene-3，20・dione21-acetate 

7 [50-03-3] 

8 本品を乾燥したものは定量するどき，ヒドロコルチゾン群

9 自主エステル(C2aH320G)97.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない.

11 本品は1，4ージオキサンにやや溶けにくく，メタノール，

12 エタノーノレ(95)又はクロロホルムに溶けにくく，ジエチルエ

13 ーテルに緩めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 融点、:約220
0
C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品2mgfこ硫酸2mLを加えるとき，液は初め帯黄緑

17 色の蛍光を発し，徐々にだいだい黄色を経て精赤色に変わる.

18 この液は紫外線を照射するとき，強い淡緑色の蛍光を発する.

19 この液に注意して水10mLを加えるとき，液は黄色からだい 71 

20 だい黄色に変わり，淡緑色の蛍光を発し，黄褐色綿状の浮遊 72 

21 物を生じる 73

22 (2) 本品O.Olgにメタノール1mLを加え，加温して溶かし 74

23 フェーリングデ試液1mLを加えて加熱するとき，だいだい色 75 

24 赤色の沈殿を生じる 76

25 (3) 本品0.05gに水酸化カリウム・エタノ}ノレ試液2mLを 77 

26 加え，水浴上で、5分間加熱する.冷後，薄めた硫酸(2→ 78 

27 7)2mLを加え， 1分間穏やかに煮沸するとき，酢酸エチルの 79 
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においを発する.

(4) 本品及びヒドロコルチゾン酢酸エステル標準品を乾燥

し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭化カリウム錠剤

法により測定し，両者のスペクトルを比較するとき，両者の

スペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

もし，これらのスペクトルに差を認、めるときは，それぞれを

エタノール(95)に溶かした後，エタノールを蒸発し，残留物

につき，同様の試験を行う.

36 旋光度 (2.49)α)~ : +158~+1650(乾燥後， 50mg， 1，4 

37 ジオキサン， 10mL， 100mm). 

38 純度試験 類縁物質 本品40mgをクロロホノレム/メタノ}ノレ

39 尉夜(9:1)25mLに溶かし，試料溶液とする.この液2mLを

40 正確に量り，クロロホルム/メタノール混液(9: 1)を加えて

41 正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

42 薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

43 夜及び標準溶液5p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

44 ゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次にジクロロ

45 メタン/ジエチルエーテル/メタノーノレ/水混液(160: 

46 30 : 8 : 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を

47 風乾する.これにアルカリ性フツレーテトラゾリウム試液を均

48 等に噴霧するどき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

49 ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，105
0

C， 3時間).

51 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(0.5g).

52 定量法 本品及びヒドロコルチゾ、ン酢酸エステル標準品を乾燥

53 し，その約20mgずつを精密に量り，それぞれをメタノール

54 に溶かし，次に内標準溶液10mLずつを正確に加えた後，メ

F
D
ρ
り

巧

4

0

D

n

u

R
u
k
u
R
U
R
U

反
日

タノールを加えて100mLとし，試料溶液及び標準溶液とす

る.試料溶液及び標準溶液20pLにつき，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー (2.01)により試験合行い，内標準物質の

ピーク函積に対するヒドロコルチゾ、ン酢酸エステルのピーク

面積の比QT.及ひ(Qsを求める.

60 

61 

ヒドロコルチゾ‘ン酢酸エステノレ(C2aH320u)の量(mg)

= lVIs X Q'l'/ Qs 

62 MS :ヒドロコルチゾン酢酸エステノレ標準品の秤取量(mg)
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内標準溶液 パラオキシ安息香酸ベンジルのメタノール溶

液(1→1000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計G剣定波長:254nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

10p.mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定混度

移動相:水/アセトニトリル混液(13: 7) 

流量:ヒドロコルチゾ、ン酢酸エステノレの保持時聞が約8

分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，ヒドロコノレチゾン酢酸エステル，内標

準物質の)1頃に溶出し，その分離度は4以上である.

システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

80 に対するヒドロコルチゾン酢酸エステルのピーク面積

81 の比の相対標準偏差は1.0%以下である.

82 貯法容器気密容器.
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l ヒドロコノレチゾン・ジフェンヒドラミン軟膏

1 ヒドロコルチゾン・ジフヱンヒドラミン

2 軟膏
3 Hydl'ocortisone and Diphenhydl'amine Ointment 

4 製法

ヒドロコノレチゾン留学酸エステル 5g 

ジフェンヒドラミン 5g 

白色ワセリン 適量

全量 1000g 

5 以上をとり，軟膏郊の製法により製する.

6 性状本品は白色~微黄色である.

7 確認試験

8 ( 1 ) 本品Igにエタノール(95)IOmLを加え，時々振り混ぜ

9 ながら水浴上で5分照加熱する.冷後，ろ過し，ろ液5mLを

10 とり，エタノールを留去した後，残留物に硫酸2mLを加え

11 るとき，液は初め黄緑色の蛍光を発し，徐々に黄色を経て黄

12 褐色に変わる.この液に注意して水10mLを加えるとき，液

13 は黄色に変わり，緑色の蛍光を発し，淡黄色の浮遊物を生じ

14 る(ヒドロコルチゾン酢酸エステノレ).

15 (2) (1)のろ液lmLfこpH4.6のフタル酸水素カリウム緩衝

16 液5mL及びブロモフェノーノレブルー試液2mL告と加え，更に

17 クロロホルム5mLを加えてよく振り混ぜた後，静置すると

18 き，クロロホルム層は黄色を鼓する(ジフェンヒドラミン).

19 (3) 本品Igにメタノール5mLを加えて加湿し，振り混ぜ，

20 冷後，メタノーノレ層を分取し，試料溶液とする.5.lIJに酢酸ヒ

21 ドロコルチゾン及びジフェンヒドラミンO.Olgずつをそれぞ

22 れメタノール10mUこ溶かし，標準溶液u)及び標準溶液(2)

23 とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

24 (2.03)により試験を行う.試料溶液，標準溶液u)及び標準

25 溶液(2)511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(混

26 合蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次

27 に酢酸エチル/ジエチルエーテル混液(4:1)を展開溶媒とし

28 て約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(広

29 域波長)を照射するとき，試料溶液から得た2偲のスポットの

30 Rr値は，標準溶液(1)及び標準溶液(2)から得たそれぞれのス

31 ポットのRr値に等しい.

32 貯法

33 保存条件遮光して保存する.

34 容器気密容器.
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1 ヒドロコノレチゾン酪酸エステル

1 ヒドロコルチゾン酪酸エステル
2 Hydrocortisone Butyrate 

3 酪酸ヒドロコノレチゾン

OH 

ーO~CH

4 0 

5 C2oH3606: 432.55 

6 lls，17，2トTrihydroxypr巴gn・4・en巴-3，20-dione17-butanoate 

7 [13609-67-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒドロコルチゾン酪

9 酸エステノレ(C25H3606)96.0~104.0%を含む.

10 性状 本品は白色の粉末で，においはない.

11 本品はテトラヒドロフラン，クロロホルム又は1，2ージク

12 ロロエタンに溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

13 タノール(99.5)にやや溶けにくく，ジエチルエーテノレに溶け

14 にくく，水にほとんど溶けない.

15 融点、:約2000C(分角草).

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品2mglこ硫酸2mLを加えるとき，液は初め帯黄緑

18 色の蛍光を発し，徐々にだいだい黄色を経て暗赤色に変わる.

19 この液に紫外線(主波長254nm)合照射するとき，強い淡緑色

20 の蛍光を発する.また，この液に注意して水10mLを加える

21 とき，液は黄色からだいた、い黄色に変わり，淡緑色の蛍光を

22 発し，黄褐色綿状の浮遊物を生じる.

23 (2) 本品O.Olgにメタノール1mLを加え，加楓して溶かし，

24 フェーリンク、、試液1mL告と加えて加熱するとき，だいだい色

25 赤色の沈殿を生じる.

26 (3) 本品0.05gに水酸化カリウム・エタノール試液2mLを

27 加え，水浴上で5分間加熱する.冷後，薄めた硫酸(2→

28 7)2mLを加え1分間穏やかに煮沸するとき，酪酸エチルのに

29 おいを発する.

30 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

31 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

32 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

33 河一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

34 旋光度 (2.49)α)~ : +48~+520(乾燥後， O.lg，クロロ

35 ホノレム， 10mL， 100mm). 

36 純度試験

37 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

39 下).

40 (2) 類縁物質本品25mgをテトラヒドロフラン5mLに溶

41 かし，試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，テトラ

42 ヒドロフランを加えて正確に50mLとする.この液5mLを正

43 確に量り，テトラヒドロフランを加えて正磁に20mLとし，

44 標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフイ

45 ー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液lO}lLず

46 つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した

47 薄層板にスポットする.次に1，2ージクロロエタン/メタノ

48 ーノレ/水混液(470: 30 : 1)を展開溶媒として約15cm展開し

49 た後，薄層板を風乾する.これにアルカリ性ブ、ノレーテトラゾ

50 リウム試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポ

51 ット以外のスポットは， 2個以下であり，標準溶液から得た

52 スポットより濃くない.

53 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 3時間).

54 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約50mgを精密に量り，エタノ-

56 ノレ(99.5)に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを正確

57 に量り，エタノール(99.5)を加えて正確に50mLとする.こ

58 の液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行

59 い，波長241nm付近の吸収極大の波長における吸光度Aを i~IJ

60 定する.

61 ヒドロコルチゾン酪酸エステル(C25H3606)の量(mg)

62 =A/375 x 25000 

63 貯j去容器気密容器.
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1 ヒドロコノレチゾンリン酸エステルナトリウム

1 ヒドロコルチゾンリン酸エステルナトリ

2 ウム
3 Hydrocortisone Sodium Phosphate 

4 リン酸ヒドロコルチゾンナトリウム

5 0 

。/P03Na2

6 C21H29Na20sP: 486.40 

7 Disodium 1Is，17，21-trihydroxypregn-4-ene-3，20-dione 

8 21・phosphate

9 [6000-74-4] 

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ヒドロコル

11 チゾンリン酸エステルナトリウム(C21H29Na20SP)96.0~ 

12 102.0%を含む.

13 性状 本品は白色~淡黄色の粉末で，においはない.

14 本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，エ

15 タノール(95)に緩めて溶けにくく，ジエチルエーテノレにほと

16 んど溶けない.

17 本品は吸湿{主である.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品2mgfこ硫酸2mLを加えるとき，液は初め帯黄緑

20 色の蛍光を発し，徐々にだいた、い黄色を経て婿赤色に変わる.

21 この液は紫外線(主波長254nm)を照射するとき，強い淡緑色

22 の蛍光を発する.この液に注意して水10mLを加えるとき，

23 夜は黄色からだいた、い黄色に変わり，淡緑色の蛍光を発し，

24 黄褐色綿状の浮遊物を生じる.

25 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)のぺ

26 ースト法により試験念行い，本品のスペクトルと本品の参照

27 スペクトル又はヒドロコルチゾンリン酸エステ/レナトリウム

28 標準品のスペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは向

29 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これら

30 のスペクトルに差を認めるときは，本品及びヒドロコルチゾ

31 ンリン酸エステルナトリウム標準品をそれぞれメタノールに

32 溶かした後，メタノールを蒸発し，残留物につき，同様の試

33 験を行う.

34 (3) 本品1.0gを少量の硫酸で潤し，徐々に加熱して灰化す

35 る.冷後，残留物を希硝酸10mLに溶かし，水浴中で30分間

36 加熱する.冷後，必要ならばろ過する.この液はナトリウム

37 塩及びリン酸塩の定性反応 (1.09)を呈する.

38 旋光度 (2..19)α)~: +123~+1310(脱水物に換算したも

39 の19，pH7.0のリン酸塩緩衝液， 100mL， 100mm). 

40 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLfこ溶かした液のpHは7.5~

41 9.5である.

42 純度試験

43 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色~

44 微黄色澄明である.

45 (2) 筏化物 (1.03) 本品0.30gを水20mLに溶かし，希硝

46 殻6mL及び水を加えて100mLとする.この液5mLをとり，
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水を加えて50mLどする.これを検液とし，試験を行う.比

較液にはO.Olmolι塩酸0.25mLを加える(0.600%以下).

(3) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第2I:去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(40ppm以

下).

(4) ヒ素 (J.1l) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(5) 遊離リン酸本品約0.25gを精密に量り，水に溶かし，

正確に100mLとし，試料溶液とする‘試料溶液及びリン酸

標準液5mLずつを正確に量り，それぞれを25mLのメスフラ

スコに入れ，七モリブデン酸六アンモニウム・硫酸試液

2.5mL及び1ーアミノー2 ナフトール 4ースルホン般試液

1mLを加えて振り混ぜ，水会加えて正確に25mLとし. 20:t 

l
O

Cで30分間放置する.これらの液につき，水5mLを用いて

同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

(2.24)により試験を行う.試料溶液及びリン酸標準液から

得たそれぞ、れの液の波長740nmにおける吸光度Al'及びAsを

測定するとき，遊離リン酸の量は1.0%以下である.

遊離リン酸(H3PO，vの含最(%)

=AI/ As x l/MX 258.0 

M:脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

65 

66 

67 

68 (6) 遊離ヒドロコルチゾン 本品25mgをとり，移動相に

69 溶かし，正確に20mLとし，試料溶液とする. 5.lIJにヒドロコ

70 ルチソ守ン標準品を1050Cで3時濁乾燥し，その25mgをとり，

71 移動相に溶かし，正確に100mLとする.この液10mL:a::正確

72 に量り，移動相を加えて正確に200mLとし，標準溶液とす

73 る.試料溶液及び標準溶液20l1Lずつを正確にとり，次の条

74 牛で液体クロマトグラブイ - (2.01) により試験を行い，そ

75 れぞれの液のヒドロコルチゾンのピーク面積Al'及びAsを測

76 定するとき，ArはAsより大きくない.

77 試験条件

78 定量法の試験条件を準用する.

79 システム適合性

80 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

81 システムの再現性:標準溶液20l1Lfこっき，上記の条件

82 で試験合6回繰り返すとき，ヒドロコルチゾンのと。寸

83 ク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

84 水分(2.48) 5.0%以下(30mg，電量滴定法).

85 定量法 本品及びヒドロコルチゾンリン酸エステノレナトリウム

86 標準品(目IJ途本品と同様の方法でフk分 (2.48)を測定しておく)

87 約20mgずつを精密に量り，それぞれを移動相50mLに溶か

88 した後，内標準溶液10mLずつを正確に加え，移動中目;を加え

89 て200mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及

90 び、標準溶液20l1Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ

91 ー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

92 するヒドロコルチゾンリン酸エステノレのピーク面積の比Q'I'

93 及びQsを求める.

94 ヒドロコルチゾンリン目安エステルナトリウム

95 (C2IH29Na20SP)の量(mg)

96 = lvIs X Q'I'/ Qs 

97 Mら:脱水物に換算したヒドロコノレチゾンリン酸エステル
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2 ヒドロコノレチゾンリン重量エステ/レナトリウム

98 ナトリウム標準品の秤取量6ng)

99 内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロヒ。ルの移動相溶

100 液(3→5000)

101 試験条件

102 検出器:紫外吸光光度計G則定波長:254nm) 

103 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ7]lm

104 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

105 リカゲルを充てんする.

106 カラム温度:250C付近の一定温度

107 移動相:pH2.6の0.05mo凶 Jリン酸二水素ナトリウム試

108 夜/メタノール混液(1:1)

109 流量:ヒドロコルチゾンリン酸エステルの保持時間が約

110 10分になるように務整する.

111 システム適合性

112 システムの性能:標準溶液20]lLにつき，上記の条件で

113 操作するとき， ヒドロコノレチゾンリン酸エステル，内

114 標準物質の順に溶出し，その分離度は8以上である.

115 システムの再現性:標準溶液20]lLにつき，上記の条件

116 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

117 に対するヒドロコルチゾ、ンリン酸エステノレのピーク函

118 積の比の相対標準偏差は1.0%以下である.

119 貯法容器気密容器.
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ピプメシリナム塩酸犠

鴎放置した後，試料溶液21lLをスポットする.直ちにアセト

ン/水/酢酸(100)混液(10: 1 : 1)を展開溶媒として，約

12cm展開した後，薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気中

で10分間放置するとき，標準溶液から得たスポットに対応

する位霞の試料溶液から得たスポットは，標準溶液から得た

スポットより大きくなく，かっ濃くない.また，試料溶液に

は主スポット及び上記のスポット以外のスポットを認めない.

水分(2.48) 1.0%以下(0.25g，電量滴定法).

定量j去 本品及びピブメシリナム塩酸塩標準品約20mg(力価)

に対応する量を精密に最り，それぞれを移動相に溶かし，内

標準溶液10mLずつを正確に加えた後，移動相を加えて

100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

標準溶液l011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行し入内標準物質のピーク面積に対す

るピブメシリナムのピーク面積の比QT及ひ。Qsを求める.
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'HCI 

I-! ^_/¥ノに /CH3

cvJLiiz; ぶ

C21HaaNaOoS • HCl : 476.03 

2，2・Dimethylpropanoyloxymethyl(2S，5R，6R)・6-[(azepan・

l-ylmethylene )amino]・3，3・dimethyl-7・oxo・4・thia-ト

azabicyclo[3.2.0]heptane-2・carboxylatemonohydrochloride 

[32887伊 03-9]
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メシリナム(C15H2aNa03S)の量[llg(カ価)]

= J.l;IS X QT/ QS X 1000 

63 

64 

1:23よ

Ms:ピブメシリナム塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

内標準溶液

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管にl011m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ル告と充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:酢酸アンモニウム0.771gを水約900mUこ溶か

し，酢酸(100)を加えてpHを3.51こ調整した後，更に

水を加えて1000mLとする.この液400mL1こアセト

ニトリル600mLを加える.

流量:ピブメシリナムの保持時聞が約6.5分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ピブメシリナム，内標準物質の)1頂に溶

出し，その分離度は4以上である.

システムの再現役:標準溶液1011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するピブメシリナムのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0%以下である.

容器気密容器.

ジフェニルの移動相溶液(1→12500)

「
d 

貯法
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本品 l土定量するどき，換算した脱水物1mg当たり 630~

71011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，メシリナム

(C15H23N303S : 325.43)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~帯黄白色の結晶性の粉末である.

本品はメタノール又は酢酸(100)に極めて溶けやすく，水

又はエタノール(99.5Hこ湾けやすく，アセトニトリルにやや

溶けやすい.

確認試験

( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレ又はピブメシリナム塩酸塩標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のとこ
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ろに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品0.5gを水10mLに溶かし，希硝酸1mL及び硝酸銀

試液1i衡を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

旋光度 (2.49)α)~ : +200~+220o(脱水物に換算したも

の19，7.1<， 100mL， 100mm). 

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，硝酸マグネシウム

六水和物のエタノール(95)溶液(1→10)10mLを加え，エタノ

ーノレに点火して燃焼させた後，徐々に加熱して灰化する.も

しこの方法でなお炭化物が残るときは，少量の硝酸でi慢し，

再び強熱して灰イとする.冷後，残留物に塩酸3mLを加え，

水浴上で加視して溶かした後，加熱して蒸発乾画する.残留

物に水10mLを加え，水浴上で加温して溶かし，冷後，アン

モニア試液を滴加し， pHを 3~41こ調整した後，希酢酸2mL

を加え，必要ならばろ過し，水10mLで洗い，ろ液及び洗液

をネスラー管に入れ，水を加えて50mLどする.これを検液

とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLをとり，以下検

液の調製法と同様に操作する(20ppm以下).

(2 ) ヒ素 (J.ll) 本品1.0gをとり，第4法により検液を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(3) 類縁物質本品50mgをアセトニトリル/酢酸(100)混

液(97: 3)4.0mUこ溶かし，試料溶液とする. );jIJにピブメシ

リナム塩酸塩標準品2.0mgを水4.0mUこ溶かし，標準溶液と

する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)

により試験を行う.標準溶液211Lを薄層クロマトグラフィー

用シリカゲルを用いて調製した務層板にスポットし， 30分
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1 ピプメシリナム塩酸塩錠

1 ピブメシリナム塩酸塩錠
2 Pivmecillinam Hydrochloride Tablets 

3 趨酸ピブメシリナム錠

4 本品は定量するとき，表示されたカ価の93.0~107.0%に

52 する.

53 メシリナム(C15H23N30aS)の量[mg(カ価)]

54 = 111S X Q'l'/ Qs X 5 

55 1118 :ピブメシリナム塩酸塩標準品の秤取最[mg(力価)]

5 対応するメシリナム(C15H23N30aS: 325.43)を含む 56 内標準溶液 ジフェニルの移動相溶液(1→12500)

6 製法本品は「ピブメシリナム塩酸海j をとり，錠剤の製法に 57 貯法容器気密容器.

7 より製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「ピブメシリナム塩

9 酸塩J35mg(カ価)に対応する量をとり，アセトニトリル/

10 酢酸(100)混液(97: 3)4mLに溶かし，干し径0.45pm以下のメ

11 ンプランプイノレターでろ過する.初めのろ液2mLを除き，

12 次のろ液を試料溶液とする. 531]にピブメシリナム極酸塩標準

13 品25mgをアセトニトリル/酢酸(100)混液(97:3)2mLlこ溶

14 かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

15 ラフィーは03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

16 211Lずつを薄層クロマトグラブィー用シリカゲ、ルを用いて調

17 製した薄層板にスポットし，直ちにアセトン/水/酢酸

18 (100)混液(10: 1 : 1)を展開号溶媒として，約12cm展開した後，

19 薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気中に10分間放置する

20 とき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たス

21 ポットのRr値は等しい.

22 水分 (2.48) 3.0%以下(本品を粉末としたもの19，容量滴定

23 法，直接滴定).

24 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

25 き，適合する.

26 本品1価をとり，移動相40mLを加え， 10分間激しく振り

27 混ぜた後，移動相を加えてlE確に50mLとするピブメシ

28 リナム塩酸塩j約10mg(カ価)に対応する容量VmLを正確に

29 量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，移動相を加えて

30 50mLとし，孔径0.4511m以下のメンプランプイノレターでろ

31 過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液どする.

32 531]にピブメシリナム塩酸塩標準品約20mg(カ価)に対応する

33 量を精密に量り，移動相にj容かし，内標準溶液10mLを正確

34 に加えた後，移動相を加えて100mLとし，標準溶液とする.

35 以下「ピブメシリナム塩酸塩Jの定量法を準用する.

36 メシリナム(C15H23N303S)の量[mg(カ価)]

37 =ll1S X Q'l'/ Qs X 25/ V 

38 ll1S :ピブメシリナム塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

39 内標準溶液 ジフェニルの移動棺溶液(1→12500)

40 崩壊性 (6.09) 補助盤を使用して試験を行うとき，適合する.

41 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

42 とするピブメシリナム塩酸塩j約O.lg(カ価)に対応する

43 量を精密に量り，移動相50mLを加え， 10分間激しく振り混

44 ぜた後，移動栂を加えて正確に100mLとする.この液10mL

45 を正確に量り，内標準溶i夜5mLを正確に加えた後，移動相

46 を加えて50mLとし，孔径0.4511m以下のメンプランフィル

47 ターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶

48 夜とする. 53IJにピブメシリナム塩酸塩標準品約20mg(カ価)

49 に対応する量を精密に量り，移動相に溶かし，内標準溶液

50 10mLを正確に加えた後，移動棺を加えて100mLとし，標準

51 溶液とする.以下「ピブメシリナム塩酸塩jの定量法を準用

5 J什;}， J よい Jμ



1 ヒプロメロース

1 ヒプ口メロース
2 Hypromellose 

3 ヒドロキシプロピルメチルセルロース

4 [9004-65-3) 
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本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

各条である.

なお，三薬局方で翻和されていない部分は r. .Jで囲むことに

より示す.
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本品はセルロースのメチル及びヒドロキシプロピノレの混合

エーテルである.

本品には1828，2208， 2906及び2910の霞換度タイプがあ

り，それぞれ定量するとき，換算した乾燥物に対し，以下の

表に示すメトキシ基(ーOCH3: 31.03)及びヒドロキシプロポ

キシ基(-OC3HuOH:75.09)を含む.

本品はその置換度タイプを表示すると共に，その粘度をミ

リパスカル秒(mPa's)の単位で表示する.

置換度 メトキシ基(%)
ヒドロキシ

タイプ
プロポキシ基(%)

下限 上限 下限 上限

1828 16.5 20.0 23.0 32.0 
2208 19.0 24.0 4.0 12.0 
2906 27.0 30.0 4.0 7.5 
2910 28.0 30.0 7.0 12.0 

17 ・性状 本品は虫色~帯黄白色の粉末又は粒である.

18 本品はエタノーノレ(99.5)にほとんど溶けない.

19 本品に水を加えるとき，膨i筒し，澄明又はわずかに混濁し

20 た粘禰性のある液どなる..

21 確認試験

22 (1 ) 本品1.0g:{rビーカーに入れた水100mLの表面に，必

23 要ならばビーカーの上縁部を穏やかにたたきながら，均一に

24 分散し，放置するとき，水面上で凝集する.

25 (2) 本品1.0gを熱湯100mLに加え，かき混ぜるとき，懸

26 濁液となる.この懸濁液を100Cに冷却し，かき混ぜるとき，

27 澄明又はわずかに混濁した粘稿性のある液となる.

28 ( 3 ) (2)の試験終了後の溶液O.lmLfこ薄めた硫酸(9→

29 1O)9mLを加えて振り混ぜ，水浴中で正確に3分間加熱した

30 後，直ちに氷水浴中で冷却し，ニンヒドリン試液0.6mLを注

31 意して加え，振り混ぜて250Cで放置するとき，液は初め紅

32 色を呈し，更に100分間以内に紫色に変わる.

33 (4) (2)の試験終了後の溶液2~3mLをスライドガラス上に

34 簿く塗り，水を蒸発させるとき，透明なフィルムを形成する.

35 (5) 水50mLを正確に量り， (2)の試験終了後の溶液50mL

36 を正確に加え，かき混ぜながら 1分間に2~5'C上昇するよう

37 に加湿する.液の白濁が増加し始める温度合凝集温度とする

38 とき， 500C以上である.

39 粘度 (2.53)

40 第1法:本品の表示粘度が600mPa's未満のものに適用す

41 る.本品の換算した乾燥物4.000gに対応する量告と広口瓶に

42 正確に量り，熱湯を加えて200.0gとし，容器にふたをした

43 後，かき混ぜ機を用いて，均一な分散液となるまで毎分350

44 ~450回転で1O~20分間かき混ぜる.必要ならば容器の器壁

45 に付肴した試料をかき取り，分散液に加えた後， 100

C以下

46 の水浴中で20~40分間かき混ぜながら溶解する.必要なら

47 ば冷水を加えて200.0gとし，溶液中又は液面に泡を認める

48 ときは遠心分隊などで徐き，試料溶液とする.試料溶液につ

49 き， 20:t0.lOCで粘度測定法第H去により試験を行うとき，

50 表示粘度の80~120%である.
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第2法:本品の表示粘度が600mPa's以上のものに適用す

る.本品の換算した乾燥物10.00gに対応する量な広口瓶に

正確に量り，熱湯を加えて500.0gとし，以下第H去と同様に

操作して試料溶液とする.試料溶液につき， 20:t0.lOCです占

度測定法第2法の単一円筒形回転粘度計により，次の条件で

試験を行うとき，表示粘度の75~140%である.

操作条件

装霞機種:ブ、ノレックフィールド、裂粘度計LVモデ、ノレ

円筒番号，回転数及び換算乗数:表示粘度の区分で定め

た以下の表に従う.

表示粘度(mPa's)
円筒 回転数 換算

番号 /分 乗数

600以上 1400未満 3 60 20 
1400以上 3500未満 3 12 100 
3500以上 9500未満 4 60 100 
9500以上 99500未満 4 6 1000 
99500以上 4 3 2000 

61 装置の操作:装置を作動させ， 2分間回転させてから粘

62 度計の測定値を読み取り， 2分間停止する.同様の操

63 (1三を2回繰り返し， 3回の測定値を平均する.

64 p H (2.54) 粘度試験の試料溶液を20士20Cとし， 5分間放置

65 した液のpHは5.0~8.0である.

66 純度試験 重金属 本品1.0gを100mLのケノレダーノレフラスコ

67 にとり，硝酸/硫酸混液(5: 4)を試料が十分に潤うまで加え

68 て穏やかに加熱する.この操作を硝酸/硫酸混液(5: 

69 4)18mLを使用するまで繰り返す.液が黒色に変化するまで

70 穏やかに煮沸する.冷後，硝酸2mLを加え，液が黒色に変

71 化するまで加熱する.この操作を繰り返し，液が黒色に変化

72 しなくなった後，濃い白煙を生じるまで強く加熱する.冷後，

73 7.l<5mLを加え，濃い白煙を生じるまで穏やかに煮沸し，更

74 に液量が2~3mLになるまで加熱する.冷後，水5mLを加え

75 たとき，液がなお黄色を呈するときは，過酸化水素(30)1mL

76 を加え，液量が2~3mLになるまで加熱する.冷後，水2~

77 3mLを加えて希釈した液をネスラー管に入れ，7.1<を加えて

78 25mLどし，検液とする.別に鉛標準液2.0mLを100mLのケ

79 ノレダールフラスコに入れ，硝酸/硫酸混液(5:4)18mLを加

80 え，更に検波の調製に用いた同量の硝酸を加え，濃い白煙を

81 生じるまで加熱する.冷後，水lOmLを加え，検液の調製に

82 過酸化水素(30)を用いた場合には，その同量を加え，以下，

83 検液の調製と同様に操作し，比較液とする.検液及び比較液

84 にアンモニア水(28)を加え，液のpHを3.0~4.0に調整し，水

85 を加えて40mLとする.更にそれぞれチオアセトアミド・グ

86 リセリン塩基性試液1.2mL，pH3.5の酢酸塩緩衝液2mL及び

87 水を加えて50mLとし， 5分間放置した後，岡管を白色の背

88 景を用い，上方から観察して液の色を比較する.検液の是す

89 る色は，比較液の呈する色より濃くない(20ppm以下).

90 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(lg，1050C， 1時間).

91 強熱残分 (2.44) 1.5%以下Ug).

r: 1，‘可，} } 
d よ山 J d



2 ヒプロメロ}ス

92 定量法

93 ( i ) 装置
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分解瓶 :5mLの耐圧セラムパイアノレで，外径20mm，高 146 

さ50mm，首部の外径20mm及び内径13mm，セプタム 147 

は表面がフッ素樹脂で加工されたブ、チルゴ‘ム製で，アル 148 

システム適合性

システムの性能:標準溶液1~211Lにつき，上記の条件

で操作するとき，ヨードメタン，ヨウ化イソプロピル，

内標準物質の順に流出し，それぞれのピークは完全に

分離する.

97 ミニウム製のキャップを用いてセラムバイアルに固定し 149 ・貯法 容器密閉容器..

98 て密桧できるもの.又は河等の構造を持つもの.

99 加熱器:角型金属アルミニウム製ブロックに直径20mm，

100 深さ32mmの穴をあけたもので分解瓶に適合するもの.

101 加熱器はマグネチックスターラ}を用いて分解瓶の内容

102 物をかき混ぜる構造を有するか，又は振とう器に取り付

103 けられて，毎分約100回の往復振とうができるもの.

104 誼)操作法本品約65mgを精密に量り，分解瓶に入れ，

105 アジピン酸0.06~0.10g，内標準溶液2.0mL及びヨウ化水素

106 酸2.0mLを加え，直ちに密栓し，その質量を精密に量る.分

107 解瓶の内容物の温度が130士20Cになるようにブロックを加

108 熱しながら，加熱器に付属したマグネチックスターラー又は

109 振とう器を用いて60分間かき混ぜる.マグネチックスター

110 ラー又は振とう器が使えない場合には，加熱時間の初めの

111 30分間， 5分ごとに手で振り混ぜる.冷後，その質量を精密

112 に量り，減量が内容物質量の0.50%以下又は内容物の漏れが

113 ないどき，混合物の上層を試料溶液とする. 53IJにアジピン酸

114 0.06~0.10g，内襟準溶液2.0mL及びヨウ化水素酸2.0mLを

115 分解瓶にとり，直ちに密検し，その質量を精密に量り，マイ

116 クロシリンジを用いセプタムを通して定量用ヨードメタン

117 4511L及び定量用ヨウ化イソプロヒ。ノレ15~2211Lを加え，それ

118 ぞれの質量を精密に量る.分解瓶をよく振り混ぜた後，内容

119 物の上層を標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液1~211L 

120 につき，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02)により

121 試験を行い，内標準物質のピーク函積に対するヨードメタン

122 及びヨウ化イソプロピルのピーク面積の比Q'l'n，QTb及ひ~QSa，

123 QSbを求める.

124 メトキシ基(CH30)の量(%)

125 = Q'l'n/ Qs" X Ms，，/ M X 21.86 

126 ヒドロキシプロポキシ基(C3H700の量(%)

127 =Q'lも/QSbX Msb/M X 44.17 

128 Msn:定量用ヨードメタンの符取量(mg)

129 Msb:定量用ヨウ化イソプロヒ。ノレの秤取量(mg)

130 M:乾燥物に換算した本品の秤取量(mg)

131 内標準溶液 nーオクタンのo キシレン溶液(3→100)

132 試験条件

133 検出器:熱伝導度型検出器又は水素炎イオン化検出器

134 カラム:内径3~4mm，長さ1.8~3mのガラス管に，ガ

135 スクロマトグラフィー用メチルシリコーンポリマーを

136 125~ 15011mのガスクロマトグラフィー用ケイソウ土

137 に1O~20%の割合で被覆したものを充てんする.

138 カラム温度:1000C付近の一定温度

139 キャリヤーガス;熱伝導度裂検出器を用いる場合はヘリ

140 ウム，水素炎イオン化検出器を用いる場合はヘリウム

141 又は窒素.

142 流量:内標準物質の保持待問が約10分になるように調

143 整する.
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1 ヒプロメロースフタノレ酸エステノレ

1 ヒプ口メロースフタル酸エステル
2 Hypromellose Phthalate 

3 ヒドロキシプロピルメチルセルロースフタル酸エステル

4 ヒドロキシプロピルメチルセルロースフタレート

5 [9050-31・1]

6 本医薬品各条は，三薬局方での鵠和合意に基づき規定した医薬品

7 各条である，

8 なお，三薬局方で調和されていない部分は〆 .Jで屈むことに

9 より示す.

10 本品はヒプロメロースのモノフタル酸エステルである.

11 本品はメトキシ基(-OCH3:31.03)，ヒドロキシプロポキ

12 シ基(ーOCH2CHOHCH3: 75.09)及びカルボキシベンゾイノレ

13 慕(-COCGH4COOH:149.12)を含む.

14 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，カノレボキシ

15 ベンゾイル基21.0~35.0%を含む.

16 ・本品は置換度タイプを表示すると共に，その粘度をミリ

17 パスカノレ秒(mPa's)の単位で表示する.

置換度タイプ カルボキシベンゾイル基(%)

下限 上限

200731 27.0 35.0 
220824 21.0 27.0 • 

18 ・性状本品は白色の粉末又は粒である.

19 本品は水，アセトニトリル又はエタノール(99.5)にほとん

20 ど溶けない.

21 本品はメタノール/ジクロロメタン混液u:1)又はエタノ

22 ール(99.5)/アセトン混液(1:1)を加えるとき，粘調性のあ

23 る;夜となる.

24 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける..

25 ・確認試験 本品を赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭化カ

26 リウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の

27 参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波

28 数のところに同様の強度の吸収を認める..

29 粘度 (2.53) 本品を1050Cで1時跨乾燥し，その10gをとり，

30 メタノールとジクロロメタンをそれぞれの質量比で50%に

31 なるように混合した液90gを加え，かき混ぜた後更に振り混

32 ぜて溶かし， 20土O.lOCで第1法により試験を行うとき，表

33 示粘度の80~120%である.

34 純度試験

35 (1 ) 塩化物 (J.03) 本品1.0gを0.2molJL水酸化ナトリウ

36 ム液40mLに溶かし，フェノールフタレイン試液1i商を加え

37 た後，その赤色が消えるまで激しくかき混ぜながら希硝酸を

38 滴加する.吏にかき混ぜながら希硝酸20mLを加える.生成

39 したゲル状の沈殿が粒子状になるまで水浴上でかき混ぜなが

40 ら加熱し，冷後，遠心分離する.上澄液をとり，沈殿を水

41 20mLずつで、3囲洗い，毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を

42 合わせ，水を加えて200mLとし，ろ過する.ろ液50mLを検

43 夜とし，試験を行う.比較液はO.OlmoνL塩酸0.50mLfこ

44 0.2molι水酸化ナトリウム液10mL，希硝酸7mL及ひ'水を力B

45 えて50mLとする(0.07%以下).

46 • (2) 震金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作
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し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

(10ppm以下).. 

(3) フタル酸本品約0.2gを精密に量り，アセトニトリル

約50mLを加え，超音波処理を行って部分的に溶かした後，

水10mLを加え，再び超音波処理を行って溶かし，冷後，ア

セトニトリルを加えて正確に100mLとし，試料溶液とする.

J.lIJにフタル毅約12.5mgを精密に量り，アセトニトリル約

125mLを加え，かき混ぜて溶かした後，水25mLを加え，次

にアセトニトリノレを加えて正確に250mLとし，標準溶液と

する.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.0/)により試験を行う.

それぞれの液のフタル酸のピーク面積Al'及びんを測定する

とき，フタル酸(CSHU04: 166.13)の量は1.0%以下である.

フタル酸の量(%)ヱニl¥IIs/Mi' X Al'/ As X 40 

MS :フタル酸の秤取量(mg)

Ml':脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

60 

61 

62 

63 操作条件

64 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:235mm) 

65 カラム:内径4.6mm，長さ 25cmのステンレス管に3~

66 10pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

67 ル化シリカゲ、/レを充てんする.

68 カラム温度:200C付近の一定温度

69 移動相:0.1%トリプルオロ酢酸/アセトニトリル滋液

70 (9 : 1) 

71 流量:毎分約2.0mL

72 システム適合性

73 ・システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件

74 で操作するとき，フタル酸のピークの理論段数及びシ

75 ンメトリー係数は，それぞれ2500段以上， 1.5以下で

76 ある..

77 システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

78 で試験を6回繰り返すとき，フタル酸のピーク面積の

79 相対標準偏差は1.0%以下である.

80 水分 (2.48) 5.0%以下(1g，容量滴定法，直接滴定，ただし，

81 水分測定沼メタノールの代わりにエタノール(99.5)/ジクロ

82 ロメタンt昆j夜(3: 2)を用いる).

83 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

84 定量j去 本品約19を精密に量り，ヱタノール(95)/アセトン/

85 水混液(2: 2 : 1)50mLを加えて溶かし， O.lmolJL水酸化ナ

86 トリウム液で鴻定 (2.50}する(指示薬:フェノールフタレイ

87 ン試液2滴).同様の方法で空試験を行い，補正する.

88 カルボキシベンソ、イル基(CsH503)の含量(%)

89 ={(0.01X149.1X V)/M}一{(2X149.1 XP)/166.I} 

90 P:フタル酸の試験で得られたブタル酸の含量(%)

91 V: O.lmollL水酸化ナトリウム液の消費量(mL)

92 M:脱水物に換算した本品の秤取量(ρ

93 貯法容器気密容器.
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ピペミド酸水和物

製し，試験を行う (2ppm以下).

(5) 類縁物質本品0.10gを薄めた酢酸(100)(1→20)10mL

に溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，薄

めた酢酸(100)(1→20)を加え，正確に200mLとし，標準溶液

とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.ω〉により試験を行う.試料溶液及び標準溶液5pLずつ

を薄層クロマトグラフィー照シリカゲル(蛍光都入り)を用い

て調製した薄層板にスポットする.次にクロロホルム/メタ

ノール/ギ酸/トリエチルアミン混液(25: 15 : 5 : 1)を展

際溶媒として約10cm展開した後，薄層板な風乾する.これ

に紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない.

水分 (2.48) 14.5~16.0%(20mg，電量滴定法).

強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

定量法本品約0.35gを精密に量り，酢酸(100)40mLに溶かし，

O.lmolι過塩素酸で、滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

方法で空試験を行い，補正する.
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'3H20 

C14H17No03・3H20: 357.36 

8-Ethylづ・oxo-2-(piperazin-l・yl)-

5，8-dihydropyrido[2，3叶pyrimidine-

6-carboxylic acid trihydrate 

[51940-44-4，無水物]

1 

ピペミド酸水和物
Pipemidic Acid Hydrate 

ピペミド、酸三水和物

(vn3 r¥NH 

OX〉
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，D
ρ

り

η
4
0
0
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4 

1;~ 3lJ 「
d 

O.lmollL過塩素酸1mL=30.33mgC14H17No03 

貯j去

保存条件遮光して保存する.

容器密隣容器.
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ピペミド酸

(C1A17No03 : 303.32)98.5~101.0%を含む.

性状 本品は微黄色の結晶性の粉末である.

ヱド品は酢目安(100)'こ溶けやすく，水又はエタノール(99.5)に

極めて溶けにくく，メタノールにほとんど溶けない.

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

本品は光によって徐々に者色する.

融点:約2500C(分解).

確認試験

(1) 本品O.lgを水酸化ナトリウム試液20mUこ溶かし，水

を加えて200mLとする.この液1mUこ水を加えて100mLと

した液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

ペクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクト

ルを比較するどき，両者のスペクトルは同一波長のところに

同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参照スベクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

純度試験

(1) 塩化物 (J.03) 本品1.0gをとり，水35mL.及び水般化

ナトリウム試液10mLに溶かし，希硝酸15mLを加えてよく

振り混ぜた後，ガラスろ過器(G3)を用いてろ過する.ろ液

30mLをとり，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.こ

れを検液とし，試験を行う.比較液はO.Olm口紅J塩酸

0.30mUこ水酸化ナトリウム試液5mL，希硝酸13.5mL及ひ争

水を加えて50mLとする(0.021%以下).

(2) 硫酸塩 (J.J4) 本品1.0gをとり，水35mL及び水酸化

ナトリウム試液10mLに溶かし，希塩酸15mLを加えてよく

振り混ぜた後，ガラスろ過器(G3)を用いてろ過する.ろ液

30mLをとり ，7kを加えて50mLとする.これを検液とし，

試験を行う.比較液は0.005mollL硫酸0.50mLに水酸化ナト

リウム試液5mL，希塩酸7.5mL及び水を加えて50mLとする

(0.048%以下).

(3) 重金属 <I.07} 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

( 4) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調ヒ索 (}.11)
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ピペラシリン水和物1 

溶液のピペラシリンに対する相対保持時間約0.82及び約0.86

のピークの合計面積は標準溶液(2)のピペラシリンのピーク

47 

48 

ピペラシリン水和物
Piperacillin Hydrate 

1 

2 
函積より大きくなく，試料溶液のピペラシリン並びにピペラ

シリンに対する相対保持時間約0.38，約0.50，約0.82及ひ、

0.86のピーク以外のピークの面積は，標準溶液(2)のどペラ

シリンのピーク面積より大きくない.また，試料溶液のピペ

ラシリン以外のピークの合計面積は，標準溶液(1)のピベラ

シリンのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動中日及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からピペラシリンの保

持時間の約3倍の範岡
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システム適合性

検出の確認、:標準溶液(2)2011Lから得たピペラシリンの

ピーク面積が標準溶液(1)20l1Lから得たピペラシリン

のピーク面積の15~25%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液(1)2011Lにつき，上記の条件

で操作するとき，ピペラシリンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液(2)20l1Uこっき，上記の条

件で試験を6回繰り返すとき，ピペラシリンのピーク

面積の相対標準偏差は3.0%以下である.

(3) 類縁物質2 本品20mgを移動将20mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に200mLとし，標準溶液(1)とする.標準溶液(1)2mLを正

確に量り，移動栂を加えて正確に10mLとし，標準溶液(2)ど

する.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)2011Lずつを正

確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイー (2.01) によ

り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分

法により測定するとき，試料溶液のピペラシリンに対する相

対保持時間約6.6のピーク面積は，標準溶液(2)のピベラシリ

ンのピーク面積の3倍より大きくなく，試料溶液のピペラシ

リン及び上記以外のピークの面積は，標準溶液(2)のピペラ

シリンのピーク面積の1.4倍より大きくない.また，試料溶

液のピベラシリン以外のピークの合計面積は，標準溶液(1)

のピペラシリンのピーク面積より大きくない.ただし，ピペ

ラシリンに対する相対保持時間約6.6のピーク面積は自動積

分法で測定した面積に感度係数2.0を乗じた値とする.

試験条件

検出器，カラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準

用する.

移動相:酢酸(100)60.1g及びトリエチルアミン101.0gを

とり，水を加えて1000mLとする.この液25mUこア

セトニトリノレ300mL及ひ'希酢酸25mLを加え，更に水

を加えて1000mLとする.

流量:ピベラシリンの保持時聞が約1.2分になるように

調整する.

面積測定範囲:ピベラシリンのピークの後からピペラシ

リンの保持時間の約8倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液(2)2011Lから得たピペラシリンの

ピーク面積が標準溶液(1)2011Lから得たピペラシリン
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C23H27N507S • H20 : 535.57 

(2S，5R，6R)・6・{(2R)ー2-[(4・Ethyl-2ふdioxopiperazine-

l-carbonyl)amino ]-2・phenylacetylamino}-3，3-dimethyl-

7・oxo・4-thia-l-azabicyclo[3.2.0]heptane-2・carboxylicacid 

monohydrate 

[66258-76-2] 
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100 

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 970~

l020l1g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ピベラシリ

ン(C23H27No07S: 517.55)としての量を質量(力価)で示す.

性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

本品はメタノーノレに溶けやすく，エタノール(99.5)又はジ

メチノレスルホキシドにやや溶けやすく，水に極めて溶けにく

確認試験

(1) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトル又はピペラシリン標準品のスペクトルを

比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様

の強度の吸収を認める.

(2) 本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化ジメチル

スルホキシド溶液(1→3)につき，核磁気共鳴スペクトル測定

用テトラメチノレシランを内部基準物質として核磁気共鳴スベ

クトル測定法 (2.21)により lHを測定するとき， Ii 1.1ppm付

近に三重線のシグ、ナルAを， Ii 4.2ppm付近に単一線のシグ

ナノレBを， Ii 7.4ppm付近に多重線のシグ、ナルCを示し，各シ

グナルの面積強度比A:B:Cはほぼ3:1 : 5である.

旋光度 (2.49)α)~ : + 162~ + 1720(0.2g，メタノール，

20mL， 100mm). 

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) 類縁物質1 試料溶液及び標準溶液は調製後，速やか

に試験を行う.本品20mgを移動相20mUこ溶かし，試料溶

液とする.この液1mLを正確に量り，移動棺を加えて正確

に200mLとし，標準溶液(I)とする.標準j容液(I)2mLを正確

に量り，移動相を加えて正確にlOmLとし，標準溶液(2)とす

る.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)2011Lずつを正確

にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

試験を行う.それぞれの液の各々のピーク弱積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液のピペラシリンに対する相対

保持時間約0.38及び約0.50のピークの合計面積は，標準溶液

(2)のピペラシリンのピーク面積の2倍より大きくなく，試*十
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2 ピベラシリン水和物

のピーク面積の15~25%になるこどを確認する. 155 

システムの性能:標準溶液(l)2011Lにつき，上記の条件
156 

で操作するとき，ピベラシリンのピークの理論段数及
157 

びシンメトリー係数は，それぞれ1500段以上， 2.0以

下である. 158 

システムの再現性:標準溶液(2)201ILにつき，上記の条
159 

件で試験を6回繰り返すとき，ピペラシリンのピーク
160 

面積の相対標準偏差は4.0%以下である.
161 

(4) 残留溶媒 (2.46) 本品10mgを正確に量り，内容量約
162 

3mLのパイアル瓶に入れ，飽和炭酸水素ナトリウム溶液
163 

1mLを正確に加えて溶かし，密検をする.これを90
0

Cで10
164 

分間加熱した後，容器内の気体を試料気体とする.別に酢酸
165 

エチノレ1mLを正磁に量り，水に溶かし，正確に200mLとす
166 

る.この液10mLを正確に量り，7kを加えて豆確に20mLと
167 

する.この液211Lを正確に量り，あらかじめ，飽和炭酸水素
168 

ナトリウム溶液1mLを正確に量り，内容量約3mLのパイア
169 

ル瓶に入れ，密検をし，以下，試料と同様に操作を行い，標
170 

準気体とする.試料気体及び標準気体0.5mLずつを正確にと
171 

り，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02)により試験
172 

を行う.それぞれの気体の酢酸エチルのピーク面積を自動積
173 

分法により測定するとき，試料気体の酢酸エチルのピーク面
174 

穣は標準気体の酢酸エチルのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

175 

176 

177 
カラム:内径3mm，長さ 1mのガラス管に125~15011m

178 
のガスクロマトグラフィー用多孔性スチレンージピニ

179 

品を求める.

ピペラシリン(C23H27N 5078)の量[llg(力価)]

ニ雌×晶/品 x1000 

Mら:ピペラシリン標準品の秤取量[mg(力価)]

内標準溶液 アセトアニリドの移動相溶液(1→5000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ 15cmのステンレス管lこ51lmの

液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シリ

カゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動指:酢酸(lOO)60.1g及びトリエチルアミン101.0gを

とり，水を加えて1000mLとする.この液25mLにア

セトニトリル210mL及び希酢酸25mLを加え，更に水

を加えて1000mLとする.

流量:ピベラシリンの保持時聞が約5分になるように務

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液511L!こっき，上記の条件で操

作するとき，内標準物質，ピペラシリンの11頂に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液51lLにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク高さに

女守するピペラシリンのピーク高さの比の相対標準{厳禁

は1.0%以下である.

101 

102 

103 

104 

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

125 

126 

127 

128 

129 

130 

131 

132 

133 

134 

135 

136 

137 

138 

ルベンゼン共重合体(平均干し径0.008511m，300 ~ 

400m2/g)を充てんする.
180 貯法容器気密容器.

カラム温度:145
0C付近の一定温度

キャリヤーガス:窒素

流量:酢酸ヱチルの保持時間が約4分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:内容量約3mLのバイアル瓶に飽和炭

酸水素ナトリウム溶液1mL7.rとり，これに酢酸エチ

ル溶液(1→400)及びアセトン溶液(1→400)211Lずつを

加えて密栓をし，上記の条件で操作するとき，アセト

ン，酢酸エチルの傾に流出し，その分離度は2.0以上

139 である.

140 システムの再現性:内容量約3mLのパイアル瓶に飽和

141 炭酸水素ナトリウム溶液1mLをとり，これに酢酸ヱ

142 チル溶液(1→400)211Lを加えて密栓をし，上記の条件

143 で試験を行う.この操作を6回繰り返すとき，酢酸エ

144 チノレのピーク面積の相対標準偏差は10%以下である.

145 水分 (2.48) 3.2~3.8%(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

146 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(lg).

147 エンドトキシン (4.01) 0.07EUlmg(カ価)未満.

148 定量法 本品及びピペラシリン標準品約50mg(カ価)に対応す

149 る量を精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確に

150 50mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに内

151 標準溶液5mLずつを正確に加え，試料溶液及び標準溶液と

152 する.試料溶液及ひ。標準溶液511Lにつき，次の条件で液体ク

153 ロマトグラフィ一 (2.01)により試験を行い，内標準物質の

154 ピーク高さに対するピペラシリンのピーク高さの比晶及び

5123u 



ピペラシリンナトリウム

倍より大きくない.ただし，アンピシリン，類縁物質1及び

2のピーク面積は自動積分法で、求めた函積にそれぞれ感度係

数1.39，1.32及び1.11を乗じた値とする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲ、ル合充てんする.

カラム混度:250C付近の一定滋度

移動棺A:水/アセトニトリル/0.2molιリン酸二水素

カリウム試i夜混液(45: 4 : 1) 

移動棺B:アセトニトリル/水/0.2molJLリン酸ニ水素

カリウム試液混液(25: 24 : 1) 

移動棺の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.
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ピペラシリンナトリウム
Pipel'acillin Sodium 

1 

同c/'-..ハ

VLMi; 
2 

C23H2uNoNa07S : 539.54 

Monosodium(2S，5R，6R)-6・{(2R)ふ [(4・ethyl-2，3-

dioxopiperazine-I-carbonyl)amino ]-2-phenylacetylamino}司

3，3-dimethyト7-oxo-4-thia-l-azabicyclo[3.2目0]heptane-2-

carboxylate 

[59703伊84-3]

3 

Aは

l

w

D

ρ
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o

O

向日

移動相B

(vol%) 。
。→ 17
17 
17→ 80 
80 

移動相A

(vol%) 

100 

100→ 83 
83 
83→ 20 

20 

注入後の時間

(分)

。~ 7 

7 ~ 13 
13 ~ 41 
41 ~ 56 

56 ~ 60 

流量・毎分1.0mL. この条件でピペラシリンの保持時間

は約33分である.

面積狽IJ定範囲:溶媒のピークの後から，ピペラシリンの

保持時間の約1.8倍の範図

システム適合性

システムの性能:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ピペラシリンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ15000段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

で試験を3回繰り返すとき，ピペラシリンのピーク函

穣の相対標準偏差は2.0%以下である.

水分 (2.48) 1.0%以下(3g，容量滴定法，直接滴定).

定量j去 本品約0.1g(カ価)!こ対応する量を精筏に量り，7.1<に溶

かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，内

襟準溶液5mLを正確に加え，試料溶液とする.別に，ピペ

ラシリン標準品約0.1g(力側)に対応する量を精密に量り，移

動相に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に

量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液とする.試

料溶液及び標準溶液5p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグ

ラフイ - (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク高

さに支守するピペラシリンのピーク高さの比QT及ひ(Qsを求め

る.

ピペラシリン(C23H27No07S)の量[llg(カ価)]

=MS X Q'l'/ Qs X 1000 

85 

86 

MS :ピペラシリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

内標準溶液

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5p.m
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アセトアニリドの移動絡溶液(1→5000)
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ヌド品は定量するとき，換算した脱水物 1mg当たり

863p.g(カ価)以上を含む.ただし，本品のカ価は，ピペラシ

リン(C2aH27N507S: 517.55)としての最を質量(カ価)で示す.

性状本品は白色の粉末又は塊である.

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール又はエタノール

(95)に溶けやすく，アセトニトリルにほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09)を呈する.

旋光度 (2.49)α)~ : +175~+190o(脱水物に換算したも

の0.8g，水， 20mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水4mLに溶かした液のpHは5.0~7.0

である.

純度試験

(1) 溶状

明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) ヒ素 (1.11) 本品2.0gをとり，第4法により検液を調

製し，試験を行う(1ppm以下).

(4) 類縁物質本品O.1gを移動相A50mLに溶かし，試料

溶液とする.この液1mLをlE礁に量り，移動相Aを加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

20p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料j容液の保持時間

約7分のアンピシリンのピークの街積は標準溶液のピペラシ

リンのピーク面積の1/2より大きくなく，保持時間約17分

及び約21分の類縁物質1のピークの面積の和は標準溶液のピ

ペラシリンのピーク面積の2倍より大きくなく，保持時間約

56分の類縁物質2のピークの面積は標準溶液のどペラシリン

のピーク面積より大きくない.また，ピペラシリン以外のピ

ークの合計面積は標準溶液のピペラシリンのピーク面積の5

本品1.0gを水10mUこ溶かすとき， ii夜は無色滋
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2 ピペラシリンナトリウム

92 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

93 リカゲノレを充てんする.

94 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

95 移動相:酢酸(100)60.1g及びトリエチルアミン101.0gを

96 とり，水を加えて正確に1000mLとする.この液

97 25mLに希酢酸25mL及ひ。アセトニトリル210mLを加

98 え，更に水を加えて正確に1000mLとする.

99 流量:ピペラシリンの保持時聞が約5分になるように調

100 整する.

101 システム適合性

102 システムの性能:襟準溶液5pLにつき，上記の条件で操

103 作するとき，内標準物質，ピペラシリンの順に溶出し，

104 その分離度は3以上である.

105 システムの再現性:標準溶液5pLにつき，上記の条件で

106 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク高さに

107 対するピペラシリンのピーク高さの比の相対標準偏差

108 は1.0%以下である.

109 貯法容器密封容器.

5 1~21iu 



1 注射用ピペラシリンナトリウム

1 注射用ピペラシリンナトリウム
2 Piperacillin Sodium for Injection 

3 本品は用時溶解して用いる注射斉せである.

4 本品は定義するとき，表示されたカ価の93.0~107.0%に

5 対応するピペラシリン(C23H27No07S: 517.55)を含む.

6 製法本品i土 fピペラシリンナトリウムj をとり，注射剤の製

7 法により製する.

8 性状本品は白色の粉末又は塊である.

9 確認試験 「ピペラシリンナトリウムj の確認、試験を準用する.

10 p H (2.54) 本品の表示最に従い「ピペラシリンナトリウ

11 ムJ1.0g(カ価)に対応する量を水4mLに溶かした液のpHは

12 5.0~7.0である.

13 純度試験

14 (1 ) 溶状 本品の表示量に従い fピペラシリンナトリウ

15 ムJ4.0g(カ価)fこ対応する量を水17mLに溶かすとき，液は

16 無色夜明である.

17 (2) 類縁物質 「ピペラシリンナトリウムj の純度試験

18 (4)を準用する.

19 水分 (2.48) 1.0%以下(3g，容量滴定法，直接滴定).

20 エンドトキシン (4.01) 0.04EUlmg(カ価)未満.

21 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

22 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

23 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うどき，適合する.

24 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

25 適合する.

26 定量法 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

27 ピベラシリンナトリウムj約20mg(カ価Hこ対応する量を

28 精密に量り，水に溶かし，正確に20mLとする.この液5mL

29 を正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，試料溶液と

30 する. }3IJにピペラシリン標準品約20mg(力価Hこ対応する差

別 を精密に量り，移動相に溶かし，正確に20mLとする.この

32 液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準

33 溶液とする.以下 fピペラシリンナトリウムj の定量法を準

34 用する.

35 ピペラシリン(C23H27No07S)の量[mg(カ価)]

36 =11公 X Q'!'/Qs 

37 Mら:ピペラシリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

38 内標準溶液 アセトアニリドの移動相溶液(1→5000)

39 貯j去容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

40 器を使用するこどができる.

5 1:2/11 



1 ピペラジンアジピン酸塩

1 ピペラジンアジピン酸塩
2 Pipel'azine Adipate 

3 アジピン酸ピペラジン

¥ーノ
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5 C4HlON2' C6HlO04 : 232.28 

6 Piperazine hexanedioate 

7 [142-88-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ピペラジンアジピン

9 酸塩(C4HlON2・C6HlOOJ98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶!全の粉末で，においはなく，わずかに

11 酸味がある.

12 本品は水又は酢酸(100)にやや溶けやすく，エタノール

13 (95)，アセトン又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

14 融点:約2500C(分解).

15 確認試験

16 (1 ) 本品0.5gを水10mLlこ溶かし，塩酸1mLを加えてジエ

17 チルエーテル20mLずつで2回抽出する.ジエチルエーテル

18 抽出液を合わせ，水浴上で蒸発乾闘し，残留物を105
0
Cで1

19 時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は 152~1550Cである.

20 (2) 本品の水溶液(1→100)3mLにライネッケ極試液3i潟を

21 加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

22 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

25 河一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 p H (2.54) 本品1.0g告と水20mLlこ溶かした液のpHは 5.0~

27 6.0である.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状 本品1.0gを水30mLに溶かすとき， i夜は無色澄

30 明である.

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

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

33 下).

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

35 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

36 定量法本&，，，:a:乾燥し，その約0.2gを精密に量り，非水滴定用

37 酢酸20mL及び非水滴定期アセトン40mLを加えて溶かし，

38 O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:ブロモクレゾ

39 ールグ、リン・クリスタルバイオレット試液61高).ただし，滴

40 定の終点、は液の赤紫色が青紫色に変わるときとする.同様の

41 方法で空試験を行い，補正する.

42 O.lmo阻J過塩素酸1mL=11.61mg C4HwN2・C6Hw04

43 貯法容器密際容器.

5 1之生と



1 ピペラジンリン酸塩水和物

1 ピペラジンリン酸塩水和物
2 Piperazine Phosphate Hydrate 

3 ピペラジンリン酸塩

4 リン酸ピペラジン

5 

〔;)H
6 C4HlON2・H3P04・H20:202.15 

7 Piperazine monophosphate monohydrate 

8 [18534-18-4] 

9 本品は定最するとき，換算した脱水物に対し，ピペラジン

10 リン酸塩(CAION2'H3P04 : 184.13)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末で，においはなく，

12 わずかに酸味がある.

13 本品はギ酸にやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，酢酸

14 (100)に極めて溶けにくく，メタノール，エタノーノレ(95)又

15 はジェチルエーテルにほとんど溶けない.

16 本品は希塩酸に溶ける.

17 融点:約222
0

C(分解).

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液(1→100)3mUこライネッケ塩試液3滴を

20 加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の臭

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

23 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品の水溶液(1→100)はリン酸績の定性反応 (J.09)

26 の(1)及び(3)告と呈する.

27 p H (2.54) 本品1.0gを水100mUこ溶かした液のpHは6.0~

28 6.5である.

29 純度試験

30 (1 ) 塩化物 (J.03) 本品0.5gに希硝酸6mL及び水を加え

31 て浴かし， 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

32 較液には0.01molJL塩酸0.25mLを加える(0.018%以下).

33 (2) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，希塩酸5mL，7l< 

34 30mL及び希酢酸2mLを加えて溶かし，水酸化ナトリウム試

35 夜を加え， pHを3.3に調整し，更に水を加えて50mLとする.

36 これを検液とし，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを

37 加える(10ppm以下).

38 (3) ヒ素 (J.ll) 本品2.0gを希塩酸5mUこ溶かし，これ

39 を検液とし，試験を行う(1ppm以下).

40 (4) 類縁物質本品50mgを水10mLに溶かし，試料溶液

41 とする.この液1mL安正確に量り，水を加えて正確に

42 100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

43 ロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び

44 標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用セルロースを

45 用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸ェチノレ/ア

46 ンモニア水(28)/アセトン/エタノール(99.5)混液(8: 3 : 

47 3 : 2)を展凋溶媒として約13cm展開した後，薄層板を風乾す

48 る.これに4ージメチノレアミノシンナムアルデ、ヒド試液を均

49 等にl噴霧した後， 15分開放置するとき，試料溶液から得た

50 主スポット及び原点のスポット以外のスポットは，標準溶液

51 から得たスポットより濃くない.

52 水分伝説 8.0~9.5%(0.3g，容量i商定法，直接滴定).

53 定量法 本品約0.15gを精密に量り，ギ酸10mLに溶かし，酢

54 酸(100)60mLを加え， 0.1molι過塩素酸で滴定 (2.50)する

55 電位差i商定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

56 0.1mollL過塩素酸1mL=9.207mgC4HlON2・H3P04

57 貯法容器密閉容器.

5124J 



1 ピペラジンリン酸塩錠

1 ピペラジンリン酸塩錠
2 Piperazine Phosphate Tablets 

3 リン酸ピベラジン錠

4 本品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する

5 ピベラジンリン酸塩水和物(C4HlON2・H3P04・H20: 

6 202.15)を含む.

7 製法 本品は fピペラジンリン酸塩水和物j をとり，錠剤の製

8 法により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fピペラジンリン酸

10 塩水平日物JO.lgに対応する量をとり， 7k10mLを加え， 10分

11 問加温しながら振り混ぜた後，放冷し，ろ過する.ろ液

12 3mLlこライネッケ塩試液封筒を加えるとき，淡赤色の沈殿を

13 生じる.

14 崩壊性(丘09) 試験を行うとき，適合する.ただし，試験時

15 聞は10分間とする.

16 定量法本品20偲以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

17 とする.ピベラジンリン酸塩水和物(CAlON2• H3P04・

18 H20)約0.15gに対応する量を精密に量り，ギ酸5mLを加えて

19 5分照振り混ぜた後，遠心分離して上澄液をとる.残留物に

20 ギ酸5mLを加えて5分街振り混ぜ，再び遠心分離して上澄液

21 をとる.更に酢駿(100)5mLを用いて同じ操作を2回繰り返

22 し，全上澄液を合わせ，酢酸UOO)50mLを加え， O.lmollL 

23 過場素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).伺様の方法で安

24 試験念行い，補正する.

25 O.lmollL過塩素酸1mL=10.11mgC4HlON2' H3P04・H20

26 貯法容器気密容器.

5124{2 



1 ピペリデン塩酸塩

1 ビペリデン塩酸塩
2 Bipel'iden Hydl'ochloride 

3 塩酸ピペリデン

~o 
5 C21H29NO・HCl:347.92 

6 1・(Bicyclo[2.2.1]hept・5-en-2ヴ1)帽 1・phenyl-3-(piperidin司 1-

7 y1)propan-1-01 monohydrochloride 

8 [1235-82-1] 

9 本品告と乾燥したものは定量するとき， ピペリデン塩酸塩

10 (C21H29NO・HCI)99.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色~帯褐黄白色の結晶性の粉末である.

12 本品はギ酸に溶けやすく，水，メタノーノレ又はエタノール

13 (95)に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんどj容けない.

14 融点:約2700C(分解).

15 確認試験

16 (1 ) 本品0.02gをリン酸5mUこ溶かすとき，液は緑色を呈

17 する.

18 (2) 本品O.Olgに水5mLを加え，加熱して溶かし，冷後，

19 臭素試液5~6滴を加えるとき，黄色の沈殿を生じる.

20 (3) 本品の水溶液c1→2000)につき，紫外可視吸光度測定

21 法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクト

22 ルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクト

23 ルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

25 塩化カリウム錠斉司法により試験を行い，本品のスペクトノレと

26 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

27 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

28 (5) 本品0.02gに水lOmLを加え，加熱して溶かし，冷却

29 した液は塩化物の定性反応 (J.09) を皇する.

30 純度試験

31 (1 ) 酸又はアルカリ 本品1.0gに水50mLを加え，激しく

32 振り混ぜた後，ろ過し，ろ液20mUこメチルレッド試液li潟

33 を加えるとき，液は赤色又は黄色を呈しない.

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

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

36 下).

37 (3) ヒ素 (l.lJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

38 製し，試験を行う (2ppm以下).

39 (4) 類縁物質本品0.10gをとり，メタノール20mLに溶

40 かし，試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，メタノ

41 ールを加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これら

42 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を

43 行う.試料溶液及び標準溶液5011Lずつを薄層クロマトグラ

44 フィー用シリカゲノレ告と用いて調製した薄層板にスポットする.

45 次にクロロホルム/メタノーノレ/アンモニア水(28)混液

46 (80 : 15 : 2)在展開溶媒として約15cm展開した後，薄層放を

47 風乾する.これに噴ー霧用ドラーゲンドルブ試液を均等に噴霧

48 するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

49 標準溶液から得たスポットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105
0

C， 3時間).

51 強熱残分 (2.44) 0.1%以下C1g).

5臼2 定量j法去 本品を乾燥し，その約0.4勾gを精密に量り，キ

5臼3 に溶かしし， 無水酢E絞堂如6ωOmLを力加日え， O.lmo抗 d過塩素百酸変でi滴商定

5出4ω2.50め)する(電位差i滴悔定法).岡様の方法で空試験を行い， f補荷

5臼5 正する.

56 0.1molι過塩素酸lmL=34.79mgC21H2UNO・HCl

57 貯法

58 保存条件遮光して保存する.

59 容器密閉容器.
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1 ビホナゾ}ル

1 ビホナゾール
2 Bifonazol巴

3 ピフォナゾ、ール

|、
正予

4 

¥
H
H
N
 

N/L 
及び鏡像異性体

5 C22H18N2: 310.39 

6 1-[(RS)-(Biphenyl-4・yl)(phenyl)methyl]-lH-imidazole

7 [60628-96-8] 

8 

9 

本品を乾燥したものは定量するとき，ピホナゾール

(C22H18Nρ98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~微黄色の粉末で，におい及び味はない.

11 本品はジクロロメタンに溶けやすく，メタノールにやや溶

47 後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射

48 するとき，試料溶液から得たRrfi直約0.20のスポットは，標

49 準溶液(1)のスポットより濃くない.また，試料溶液から?尋

問 た主スポット及び上記のスポット以外のスポットは，標準溶

51 夜(2)から得たスポットより濃くない.

52 乾燥減量 (2.4]) 0.5%以下(0.5g，i:威圧，酸化リン(V)，2時

間関).

54 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

55 定量法本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，ジクロロ

56 メタンに溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正篠に

57 量り，共栓三角フラスコに入れ，水10mL，希硫酸5mL及び

58 ジクロロメタン25mLを加え，更に指示薬としてメチルエロ

59 ーのジクロロメタン溶液(1→500)2~3鴻を加え，強く振り

60 混ぜながらO.OlmoJILラウリル硫酸ナトリウム液で，最小尽

唱

1
9
h
M

の

o

n
o
ρ
り

ρ
U

盛0.02mLのピュレットを用いてi商定 (2.50)する.ただし，

滴定の終点、はO.OlmoJILラウリル硫酸ナトリウム液を滴加し

て強く振り混ぜ¥しばらく放置するとき，ジクロロメタン層

64 の黄色がだいだい赤色に変わるときとする.

12 けやすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，ジエチルエー 65 O.Olmolιラウリル硫酸ナトリウム液1mL

13 テルに溶けにくく，水にほとんど溶けない 66 =3.104mg C22H18N2 

14 本品のメタノール溶液c1→100)は旋光性を示さない 67 貯法

15 確認試験 68 保存条件遮光して保存する.

16 (1 ) 本品のメタノール溶液c1→100000)1こっき，紫外可視 69 容器 気密容器.

17 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

18 のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者

19 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

20 る.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

22 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 147~1510C 

26 純度試験

27 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品2.0gに水40mLを加え， 5分間加

28 湿し，冷後，ろ過する.ろ液10mLをとり，希硝酸6mL及び

29 水告と加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

30 較液にはO.Olmo阻塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

31 (2) 硫酸塩(1.14) (1)のろ液10mLをとり，希塩酸1mL

32 及び水を加えて50mLとする.これを検波とし，試験を行う.

33 比較液には0.005moJIL硫酸0.50mLを加える(0.048%以下).

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

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

36 下).

37 (4) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

38 て行う.本品0.10gをメタノーノレ10mLに溶かし，試料溶液

39 とする.この液3mLを正確に量り，メタノールを加えて正

40 確に100mLどする.この液25mL及び5mLを正確に量り，

41 それぞれメタノーノレを加えて正確に50mLとし，標準溶液(1)

42 及び(2)とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフイ

43 ー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液lOl1Lず

44 つを薄層クロマトグラフィー用シリカグル(蛍光剤入り)を用

45 いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸ヱチル/アン

46 モニア水(28)混液(49: 1)を展開溶媒どして約10cm展開した

51241j 



1 ヒマシ油

1 ヒマシ油
2 Castor Oil 

3 OLEUM RICINI 

4 本品はトウゴマ Ri，叩111S commllnis Linne 

5 (Elljフ>hol'biacec7e)の種子を圧搾して得た脂肪油である.

6 t生状 本品は無色~微黄色澄明のす占性の油で，わずかに特異な

7 においがあり，味は初め緩和で，後にわずかにえぐい.

8 本品はエタノール(99.5)又はジエチルエーテルと混和する.

9 本品はエタノール(95)に溶けやすく，7J<にほとんどj容けな

10 V¥ 

11 本品はOOCに冷却するとき，粘性を増し，徐々に混濁する.

12 確認試験 本品3gに水酸化カリウム19を加え，注意して加熱

13 融解するとき，特異なにおいを発する.この融解物に水

14 30mLを加えて溶かした後，過量の酸化マグネシウムを加え

15 てろ過し，ろ液に塩酸を加えて酸性にするとき，白色の結晶

16 を析出する.

17 比重 (1.13) d:: : 0.953~0.965 

18 酸価(1.13) 1.5以下.

19 けん化価 (1.13) 176~187 

20 水酸基価(1.13) 155~177 

21 ヨウ素価 (1.13) 80~90 

22 純度試験偽和物本品1.0gにエタノール(95)4.0mLを加えて

23 振り混ぜるとき，澄明に溶け，エタノーノレ(95)15mLを追加

24 するとき，液は混濁しない.

25 貯法容器気密容器.

5134ij 



1 加香ヒマシ油

1 加香ヒマシ油
2 Al'omatic Castol' Oil 

3 製法

ヒマシ油

オレンジ泊

ハッカi由
全量

990mL 

5mL 

5mL 

1000mL 

4 以上をとり，混和して製する.

5 性状 本品は無色~類黄色澄明のj農禰な液で，芳香がある.

6 確認試験 本品3gに水酸化カリウム19を加え，注意して加熱

7 融解するとき，特異なにおいを発する.この融解物を水

8 30mLに溶かした後，iCJ最の酸化マグネシウムを加えてろ過

9 し，ろ液に塩酸を加えて酸性にするとき，白色の結晶を析出

10 する.

11 貯法容器気密容器.

5 1211む



1 ピマリシン

1 ピマリシン
2 Pimaricin 

3 ナタマイシン

H H、 OH

司‘‘/
H02C..' H .OH I-! ¥r' ，/0 

' ¥_/.  .. . 
H OH 

H 

:日:1し

司、

5 C3aH47N013: 665.73 

6 (IR*，3Sへ5R*，7R* ，8E，12Rぺ14E，16E， 18E，20E，22Rへ
7 24S*，25Rへ26S*)-22・(3・Amino-3，6・dideoxy-s-D-

8 mannopyranosyloxy)-1ム26-trihydroxy-12-methyl-l0-oxo-

9 6，1 1 ，28-trioxatricyclo[22.3. 1. 05•7]octacosa・8 ， 14 ， 16，1 8 ，20-
10 pentaene-25-carboxylic acid 

11 [7681-93-8] 

0

6

0

0
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本品は，Stl'eptomyces natalensisの培養によって得られ

る抗真菌活性を有するポリエンマクロライド系の化合物であ

る.

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 900~

102011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ヒ。マリシン

17 (CaaH47N013)としての量を質量(カ価)で示す.

18 性状 本品は白色~黄白色の結晶性の粉末である.

19 本品はメタノール又は酢酸(100)に溶けにくく，水又はヱ

20 タノール(99.5)にほとんど溶けない.

21 確認試験

22 ( 1 ) 本品3mgに塩酸1mLを加えて振り混ぜるとき，液は

23 青紫色を呈する.

24 (2) 本品5mgを酢酸(100)のメタノール溶液(1→100)に溶

25 かし， 1000mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定

26 去 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスベクト

27 ルと本品の参照スペクトル又はピマリシン標準品について同

28 様に操作して得られたスペクトルを比較するとき，両者のス

29 ベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

30 旋光度 (2.49)αぽ:+ 243~ + 2590(0.lg，酢酸(100)，

31 25mL， 100mm). 

32 純度試験

33 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

35 下).

36 (2) 類縁物質本品20mgをとり，メタノールに溶かして

37 100mLとし，試料溶液とする.試料溶液1011Uこっき，次の

38 条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，

39 各々のピーク面積を自動積分法により測定する.面積百分率

40 去によりピマリシン以外の物質の量を求めるとき，その合計

41 は4.0%以下である.

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:303nm) 

44 カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に
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10pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:酢酸アンモニウム1.0gを水/メタノール/テト

ラヒドロフラン混液(47:44: 2)1000mUこ溶かす.

流量:ピマリシンの保持時間が約10分になるように調

整する.

面積測定範囲.ピマリシンの保持時間の約31音の範囲

システム適合性

検出の確認:試料溶液1mLを正確に量り，メタノール

を加えて正確に100mLとし，システム適合性試験用

溶液とする.システム適合性試験用溶液1mL告と正確

に量り，メタノールを加えて正確に10mLとする.こ

の液l011Lから得たピマリシンのピーク面積が，シス

テム適合性試験用溶液のピマリシンのピーク面積の7

~13%になることを確認する.

システムの性能:システム適合性試験用溶液l011Lにつ

き， J二記の条件で操作するとき，ピマリシンのピーク

の理論段数及びシンメトリー係数はそれぞれ1500段

以上， 2.0以下である.

65 システムの再現性:システム適合性試験用溶液l011Uこ

66 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ピマリ

67 シンのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

68 水分 (2.48) 6.0~9.0%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

69 定量法 本品及びヒ。マリシン標準品約25mg(カ価)に対応する

70 量を精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に
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100mLとする.この液2mLずつ念亙確に量り，それぞれに

酢酸(100)のメタノール溶液(1→100)を加えて正確に100mL

とし，試料溶液及び擦準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

波長295.5nm，303nm及び311nmにおける吸光度Al'l， Asl， 

Ar2， As2， A1'3及びAs3を測定する.

ピマリシン(C33H47N013)の量[llg(カ価)]

An十Al'3
A'l'2 -一一一一一一一一一一ー

=MBX 2 X1000 
As2 _ Asl + As3 

2-叩ー一一一一一一一ー同
2 

77 

78 

79 MB :ピマリシン標準品の秤取量[mg(力側)]

80 貯法

担 保存条件遮光して保存する.

82 容器気密容器.
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1 ヒメクロモン

1 ヒメクロモン
2 Hymecl'omone 

HO、~ ，0， /.0 

iふ~)
3 CH3 

4 CJOHS03: 176.17 

5 7・Hydroxy-4・methylchromerト2開one

6 [90-33-5) 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒメクロモン

8 (ClOHs03)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味は

10 ない.

11 本品はN，Nージメチノレホルムアミドに溶けやすく，エタノ

12 ール(95)，エタノーノレ(99.5)又はアセトンにやや溶けにくく，

13 ジエチルエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品2mgをpH11.0のアンモニア・塩化アンモニウム

16 緩衝液5mUこ溶かすとき，1夜は強い青紫色の蛍光を発する.

17 (2) 本品25mgを薄めたエタノーノレ(1→2)5mUこ溶かし，

18 塩化鉄(皿)試液1i商そ加えるとき， ri夜は初め黒褐色を呈し，

19 放置するとき黄褐色に変わる.

20 (3) 本品のエタノール(99.5)溶液(1→250000)につき，紫

21 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

22 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

23 両者のスベクトルは同一波長のところに隠様の強度の吸収を

24 認める.

25 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトルiJlU定法 (2.25)の

26 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

27 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

28 同一波数のところに同様の強度の吸収合認める.

29 融点 (2.60) 187~1910C 

30 純度試験

31 ( 1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.8gをアセトン/水混液(2: 

32 1)40mLに溶かし希硝酸6mL及びアセトン/水混液(2: 1) 

33 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

34 夜はO.OlmollL塩酸0.25mLに希磁'酸6mL及びアセトン/水

35 混液(2:1)を加えて50mLとする(0.011%以下).

36 (2) 硫酸塩(1.14) 本品0.8gをアセトン/水混液(2: 

37 1)40mLfこ溶かし，希塩酸1mL及びアセトン/水混液(2: 1) 

38 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

39 11夜は0.005mo班d硫酸0.40mLfこ希塩酸1mL及びアセトン/水

40 昆液(2:1)を加えて50mLとする(0.024%以下).

41 (3) 重金属 (].07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

42 試験を行う.比絞液には鉛標準液2.0mLを加える(1oppm以

43 下).

44 (4) ヒ素 (J.lJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

45 製し，試験を行う(2ppm以下).

46 (5) 類縁物質本品80mgをエタノール(95)10mUこ溶かし，

47 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

48 を加えて正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，エ

49 タノール(95)を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.

50 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

51 試験を行う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマ

52 トグラフィー用シリカゲ‘ノレを黒いて調製した薄層板にスポッ

53 トする.次にクロロホルム/エタノール(95)混液(10:1)を

54 展隠溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.こ

55 れをヨウ素蒸気中lこ5分間放置するとき，試料溶液から得た

56 主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

57 り濃くない.

58 乾燥減量 (2..fl) 0.5%以下(1g，105
0
C， 4時間).

59 強熱残分 (2../.1) 0.1%以下(lg).

60 定量法本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り ，N，N ジ

61 メチルホルムアミド90mLに溶かし， O.lmollLテトラメチル

62 アンモニウムヒドロキシド液で滴定 (2.50)する(電位差i商定

63 法).別にN，Nージメチルホノレムアミド、90mUこ水14mLを加

64 えた液につき，向様の方法で空試験を行い，補正する.

65 O.lmollLテトラメチルアンモニウムヒドロキシド液1mL

66 ニ 17.62mgClOHs03 

67 貯法容器気密容器.
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1 ピモジド

1 ピモジド
2 Pimozide 

ぃ。:〉o

|、，f

--c::ユ

F 

4 CZ8Hz9FzN30: 461.55 

5 1-{1-[4，4-Bis(4働臼uorophenyl)butyl]piperidin-4-yl}ー

6 1，3-dihydro-2H・benzoimidazol-2・one

7 [2062-78-4] 

8 本品は定量するとき，ピモジド (C2sÌ王2nF企hO)98.5~

9 101.0%を含む.

10 性状本品は白色~微黄白色の粉末である.

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，メタノール又はエタノ、-

12 ル(99.5)(こ溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品のメタノール溶液U→25000)につき，紫外可視

15 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

16 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

17 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

18 る.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 融点 (2.60) 216~220oC 

24 純度試験

25 
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(1) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える.ただし，

硫酸は5mLを用いるUOppm以下).

(2) ヒ素 (J.lJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(3) 類縁物質 本品0.10gをメタノール10mLに溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶波及び

標準溶液lOl1Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々

のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液の

ピモジド以外のピークの面積は，標準溶液のピモジドのピー

ク面積より大きくない.また 試料溶液のピモジド以外のピ

ークの合計面積は，標準溶液のピモジドのピーク面積の1.5

倍より大きくない.

試験条件

41 検出器:紫外可視吸光光度計(測定波長:280nm) 

42 カラム:内径4.6mm，長さ10cmのステンレス管に311m

43 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

44 リカゲルを充てんする.

45 カラム温度:250C付近の一定温度
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移動相A:酢酸アンモニウム2.5g及び硫酸水素テトラブ

チルアンモニウム8.5gを水に溶かし， 1000mLとする.

移動棺8:アセトニトリル

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B
(分 (vol%) (vol%) 

。~ 10 80→ 70 20→ 30 
10 ~ 15 70 30 

ーi
o
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。。』生
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反
日

流量:毎分2.0mL

面積ì~リ定範囲:ピモジドの保持時間の1.5倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，メタノーノレ

を加えて正確に10mLとする.この液l011Lから得た

ピモジドのピーク醤積が，標準溶液のピモジドのピー

ク面積の8~12%になることを確認する.

58 システムの性能:本品5mg及びメベンタ。ゾール2mgをメ

59 タノーノレに溶かし， 100mLとする. この液lOl1Lにつ

60 き，上記の条件で操作するとき，メベンダ、ゾール，ピ

61 モジドの11慣に溶出し，その分離度は5以上である.

62 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

63 で試験を6回繰り返すとき，ピモジドのピーク面積の

64 棺対標準偏差は2.0%以下である.

65 (4) 残留浴媒 ):lIJに規定する.

66 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(lg，105
0

C， 3時間).

67 強熱残分(2.44) 0.1%以下(lg).

68 定量j去本品を乾燥し，その約70mgを精密に量り，非水滴定

69 用酢酸25mUこ溶かし， 0.02mollL過塩素酸で滴定 (2.50)す

70 る(指示薬:クリスタルバイオレット試液2滴).同様の方法

71 で空試験を行い，補正する.

72 0.02mol江J過塩素酸1mL=9.231mgC28H29F2N30 

73 貯法容器密隣容器.
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沈降精製百日せきワクチン1 

沈降精製百日せきワクチン
Adsorb巴dPurified Pertussis Vaccine 

1 

d宅&市 /:>.1
iん Jω r 

d 

本品は百日せき簡の妨御抗原を含む液にアルミニウム鹿を

加えて不溶性とした液状の注射郁である.

本品は生物学的製剤基準の沈降精製百日せきワクチンの条

に適合する.

性状 ヱド品は振り混ぜるとき，均等に白濁する.

2 

3

4

5

6

7

 



1 沈降精製百日せきジフテリア破傷風混合ワクチン

1 沈降精製百自せきジフテリア破傷風混合

2 ワクチン
3 Adsorbed Diphtheria-Purified Pertllssis-Tetanlls Combined Vaccine 

4 本品は百日せき磁の防衛i抗原を含む液及び「ジフテリアト

5 キソイドJ並びに破傷風毒素をホルムアルデヒド液でその免

6 疫原性をなるべく損なわないように無毒化して得た破傷風ト

7 キソイドを含む液にアルミニウム塩を加えて不i容性とした液

8 状の注射郊である.

9 ;1ド品は生物学的製剤基準の沈降精製百日せきジフテリア破

10 装置正混合ワクチンの条に適合する.

11 性状本品は振り混ぜるとき，均等に白濁する.
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1 ピラジナミド

1 ピラジナミド
2 PYl'azinamide 

(~r州
4 CoHoNaO: 123.11 

5 Pyrazine帽2-carboxamide

6 [98-96-4] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，ピラジナミド

8 (C5H5N30)99.0~101.0%を含む.

9 t生状 本品は白色の結晶又は結晶伎の粉末である.

10 本品は水又はメタノールにやや溶けにくく，エタノール

11 (99.5)又は無水酢酸に溶けにくい.

12 確認試験

13 (1 ) 本品のO.lmoJIL塩酸試液溶液(1→100000)につき，紫

14 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

15 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

16 両者のスペクトルは向一波長のところに問様の強度の吸収を

17 認める.

18 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 臭化カリウム錠部法により試験を行い，本品のスペクトルと

20 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

21 向一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 融点 (2.60) 188~1930C 

23 純度試験

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

25 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

26 下).

27 (2) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ10mLに溶かし，

28 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

29 加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

30 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

31 試料溶液及び標準溶液2011Lず、つを薄層クロマトグラフィー

32 用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

33 トする.次に1…ブタノール/水/酢酸(100)混液(3: 1 : 1) 

34 を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

35 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

36 得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

37 トより濃くない.

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

39 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

40 定叢法 本品を乾燥し，その約O.lg:a:精密に量り，無水酢酸

41 50mUこ溶かし， O.lmoJIL過塩素酸で潟定 (2.50)する(電位

42 差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

43 O.lmolι過塩素酸1mL=12.31mg CoHoN30 

44 貯法容器密際容器.
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(3) 類縁物質本品lOmgを移動相20mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

ー (2.0I)により試験を行し入それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，ピラルビシンのピー

クに対する相対保持時間約0.45のドキソルビシン及び相対保

持時間約1.2のピークのピーク面積はそれぞれ標準溶液のピ

ラルピシンのピーク面積より大きくなく，ピラルピシンのピ

ークに対する相対保持時間約1.9及び相対保持時間約2.0のピ

ークの合計面積は，標準溶液のピラルピシンのピーク面積の

5倍より大きくない.ただし， ドキソルビシンのピーク面積

は感度係数0.94を乗じた値とし，相対保持時間約1.9及び相

対保持時間約2.0のピーク面積は感度係数1.09安乗じた!直と

する

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範閥:ピラルビシンの保持時間の約4倍の範囲

システム適合性

システムの性能及びシステムの再現性は定最法のシステ

ム適合性を準用する.

検出の確認:標準溶液2mLを正確に最り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液20pLから得たピラ

ノレビシンのピーク面積が，標準溶液のピラルビシンの

ピーク面積の14~26%になることを確認する.

水分 (2.必 2.0%以下(O.lg，容量i商定法，痘接i街定).

定量法 本品及びヒ。ラルピシン標準品約10mg(カ価)に対応す

る量を精密に量り，それぞれを移動棺に溶かし，正確に

10mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに内

標準溶液5mLを正確に加え，試料溶液及び標準溶液とする.

試料溶液及ひ'標準溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピー

ク面積に対するピラルピシンのピーク面積の比QT及びQsを

求める.
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ピラルピシン

ピラルビシン
Pirarubicin 

引ねかOH

JU 

1 

1 

2 

C;J2H37NO'2 : 627.64 

(2S，4S)-4-{3再Amino-2ム6-trideoxy・4・0・[(2R)-3人5，ふ

tetrahydro-2H二pyran-2・yl]ールL・h・0・hexopyranosyloxy}-

2ふ12-trihydroxy-2・hydroxyacetyl-7・methoxy-Iム
tetrahydrotetrac巴ne.宵.6，11-dion巴

[72496イl伊丹
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ピラノレピシン(C32H37NO，z)の量[llg(カ価)]

=Ms x Ql'/Qs X 1000 

79 

80 

Ms :ヒ。ラルビシン標準品の秤取量[mg(カ価)]81 

内標準溶液

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(波長:254nm) 

カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

カグルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:pH4.0の0.05mollLギ酸アンモニウム緩衝液/

アセトニトリノレ混液(3:2) 

流量:ピラルピシンの保持時間が約7分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ピラルピシン，内標準物質の順に溶出

2ーナフトールの移動中目溶液(1→1000)2
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本品は，ダウノルビシンの誘導体である.

本品は定量するとき，換算した脱水物 1mg当たり

95011g(カ価)以上を含む.ただし，本品の力価は，ピラルビ

シン(C32H37NO，z)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は赤だいだい色の結晶性の粉末である.

本品はクロロホルムにやや溶けやすく，アセトニトリル，

メタノール又はエタノール(99.5)に極めて溶けにくく，水に

ほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品10mgをメタノール80mL及び薄めた塩酸(1→

5000)6mLに溶かし，水を加えて 100mLとする.この液

10mLをとり，薄めたメタノール(4→5)を加えて100mLとし

た液につき，紫外可祝吸光度測定法 (2.24)により吸収スペ

クトルを測定し，本品のスベクトノレと本品の参照スペクトノレ

又はピラルピシン標準品について同様に操作して得られたス

ペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のと

ころに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品及ひ
e
ヒ。ラルビシン標準品5mgずつをクロロホルム

5mL1こ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液

につき，簿層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用

シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にク

ロロホノレム/メタノール混液(5: 1)を展開溶媒として約

10cm展開した後，薄層板を風車ちするとき，試料溶液から得

た主スポット及び標準溶液から得たスポットは赤だいた、い色

を塁し，それらのRrfl直は等しい.

旋光度 (2.49)α)~: +195~ 十 215o(10mg ，

ム， lOmL， 100mm). 

純度試験

(1) 溶状本品10mgをO.OlmollL塩酸試液10mLに溶かす

とき，i夜は赤色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).
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2 ピラノレピシン

96 し，その分離度は9以上である.

97 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

98 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

99 に対するピラルビシンのピーク面積の比の相対標準偏

100 差は1.0%以下である.

101 貯法容器密封容器.
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ピランテルパモ駿塩

(2) 硫酸塩(1.14) 本品0.75gをとり，希塩酸5mL及び水

を加えて100mLとし，水浴上で5分間振り混ぜながら加熱し，

j令後，水を加えて100mLとし，ろ過する.ろ液20mLをとり，

水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

較液には0.005molJL硫酸0.45mLを加える(0.144%以下).

(3 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

下).

(4 ) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(5) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

て行う.本品0.10gを N，N- ジメチルホルムアミド~10mUこ

溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り ，N，N 

ジメチルホルムアミドを加えて亙確に100mLとし，標準

溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.03) により試験を行う.試料溶液及ひ。標準溶液511Lずつ

を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用い

て調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/水/酢

酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

簿層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

とき，試料溶液から得たピランテル及びパモ酸のスポット以

外のスポットは，標準溶液から得たピランテルのスポット

(Rr(i直約0.3)より濃くない.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，105
0
C， 2時間).

強熱残分 (2.44) 0.3%以下(lg).

定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，クロロホル

ム25mL及び水富変化ナトリウム試液25mLを加えて15分間振

り混ぜて抽出する.更にクロロホルム25mLずつで同様に2

回抽出する.クロロホノレム抽出液は毎回脱脂綿上に然水硫酸

ナトリウム5gをおいた漏斗でろ過する.全クロロホノレム抽

出液を合わせ，酢酸(100)30mLを加え， O.lmolJL過塩素酸

で滴定 (2.50)する(指示薬:クリスタルバイオレット試液2

i商).閑様の方法で~試験を行い，補正する.
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CllH14N2S • C23H凶00:594.68 

1・Methyl-2-[(lE)-み(thienふ yl)vinyl]-1人5，6・

tetrahydropyrimidine mono[ 4，4'司methylenebis(3・

hydroxy-2-naphthoate)]( 1/1) 

[22204-24-6] 

OH 

OH 

C02H 
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ピランテルパモ酸塩
Pyl'antel Pamoate 

パモ酸ピランテル
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12:01 

O.lmolJL過塩素酸1mL=59.47mg CllH14N2S・C23HwOo

r 
d 

気密容器.容器貯法

80 

81 

本品を乾燥したものは定量するとき，ピランテルパモ酸塩

(CllH14N2S • C2aHwOo)98.0%以上を含む.

性状本品は淡黄色~黄色の結晶性の粉末で，におい及び味は

ない.

本品はN，N-ジメチノレホノレムアミドにやや溶けにくく，メ

タノール又はエタノール(95)に極めて溶けにくく，水，酢酸

エチノレ又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

融点:256~2640C(分解).

確認試験

(1) 本品0.05gにメタノーノレ10mL及び塩酸/メタノーノレ

混液(1: 1)1mLを加えて激しく振り混ぜるとき，黄色の沈殿

を生じる.この液をろ過し，ろ液を試料溶液とする[沈殿物

は(2)の試験に用いる].試料溶液0.5mLIこ2，3ーインドリンジ

オンの硫酸溶液(1→1000)1mLを加えるとき， i夜は赤色を主主

する.

(2) (1)で得た沈殿物をとり，メタノールで、洗った後，

105
0
Cで1時間乾燥する.このO.Olgをとり，メタノール

10mLを加えて振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mLlこ塩化鉄

(m)試液11衡を加えるとき，被は緑色を呈する.

(3) 本品O.lgをN，Nージメチルホルムアミド、50mLlこ溶か

し，メタノールを加えて200mLとする.この液2mLをとり，

塩酸のメタノール溶液(9→1000)を加えて100mLとする.こ

の液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペ

クトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル

を比較するとき，両者のスペクトノレは同一波長のところに同

様の強度の吸収を認める.

(4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

純度試験

( 1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gをとり，希硝酸10mL及び水

40mLを加えて水浴上で5分間振り混ぜながら加熱し， i'令後，

水を加えて50mLとし，ろ過する.ろ液20mLをとり，希硝

酸2mL及び7Jくを加えて50mLとする.これを検波とし，試験

を行う.比較液にはO.OlmolJL塩酸0.40mLを加える(0.036%

以下).
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1 ピリドキシン境酸塩

1 ピリドキシン塩酸塩
2 PYl'idoxine Hydl'Ochloride 

3 塩酸ピリドキシン

4 ビタミンBa

H3C¥ ノ N、

1ム，OH .HCI 
HO'¥γ¥/ 

5 HO' 

6 CsHlIN03' HCl : 205.64 

7 4，5・Bis(hydroxymethyl)・2-methylpyridin-3-ol

8 monohydrochloride 

9 [58-56-0] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき，ピリドキシン嵐酸塩

11 (CsHlIN03 • HCl)98.0~10 1.0%を含む.

12 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末である.

13 本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)に溶けにくく，

14 無水酢酸，酢酸(100)にほとんど溶けない.

15 本品は光によって徐々に変化する.

16 融点:約206
0

C(分解).

17 確認試験

18 (1 ) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→100000)につき，紫

19 外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，

20 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はピリドキシン

21 塩酸塩標準品について同様に操作して得られたスペクトルを

22 比較するとき，両者のスペクトルは隠一波長のところに同様

23 の強度の吸収を認める.

24 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

25 筏化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

26 本品の参照スペクトル又は乾燥したピリドキシン塩酸塩標準

27 品のスペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波

28 数のところに同様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応 (1.09)を呈

30 する.

31 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLfこ溶かした液のpHは2.5~

32 3.5である.

33 純度試験

34 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mLfこ溶かすとき，液は無色澄

35 明である.

36 (2) 重金属(J.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

38 下).

39 (3) 類縁物質本品1.0gを水10mLに溶かし，試料溶液と

40 する.この液2.5mLを亙確に量り，水を加えて正磯に

41 100mLとする.この液1mLを亙確に量り，水を加えて正確

42 に10mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

43 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び

44 標準溶液2p.Lずっそk薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを

45 用いて調製した薄層板にスポットする.風乾後，アセトン/

46 テトラヒドロフラン/ヘキサン/アンモニア水(28)混液

47 (65 : 13 : 13 : 9)を展開溶媒として約10cm燥関した後，薄

48 層板を風乾する.これに炭酸ナトリウムの薄めたエタノール

49 (3→10)溶液(1→20)を均等に噴霧した後，風乾し，更に2，6

50 ジブロモ-N-クロロー1，4 ベンゾキノンモノイミンの

51 エタノーノレ(99.5)溶液(1→1000)を均等に噴霧した後，風乾

52 するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

53 標準溶液から得たスポットより濃くない.

54 乾燥減量 (2..11) 0.30%以下(lg，i威圧，シリカゲノレ， 4時間).

55 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

56 定量j去 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，酢酸

57 (100)5mL及び、無水酢酸5mL:a:加え，穏やかに煮沸して溶か

58 す.冷後，無水酢酸30mLを加え， O.lmoνLi盈纏素酸でi商定

59 (2.50)する(電位差i商定法).同様の方法で空試験を行い，補

60 lEする.

61 O.lmollL過塩素酸1mL=20.56mgCsHlIN03' HCl 

62 貯法

63 保存条件遮光して保存する.

64 容器気密容器.

5 1~~5() 



1 ピリドキシン塩酸塩注射液

1 ピリドキシン塩酸塩注射液
2 Pyridoxine Hydl'ochlol'ide Injection 

3 塩鮫ピリドキシン注射液

4 ビタミンBo注射液

5

6

7

 

本品は水性の注射剤である.

本ふは定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

ピリド、キシン塩酸塩(CsHl1N03. HCl : 205.64)を含む.

53 プロパノールを加えて蕊確に25mLとし， 90分間放置する.

54 これらの液につき，水1mLを用いて同様に操作して得た液

55 を対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行

56 う.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長

57 650nmfこおける吸光度AI'及びAsを測定する.

58 

59 

ピリドキシン塩酸極(CsHl1NOa• HCI)の量(mg)

=.Ms X AI'/ As X 1/5 

8 製法 本品は「ピリド、キシン塩酸塩j をとり，注射剤の製法に 60 11虫色:ピリド、キシン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

9 より製する 61 貯法

10 性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

11 本品は光によって徐々に変化する.

12 pH : 3.0~6.0 

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品の表示量に従い fピリドキシン塩酸塩J0.05gに

15 対応する容量をとり， O.lmolJL塩酸試液を加えて100mLと

16 する.この液2mLに， O.lmoνL塩酸試液を加えて100mLと

げ した液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24) により吸収ス

18 ベクトルを測定するとき，波長288~292nmfこ吸収の極大を

19 示す.

20 (2) 本品の表示量に従い「ピリドキシン境酸塩JO.Olgに

21 対応する容量をとり，水を加えて10mLとし，試料溶液とす

22 る. 53IJにピリドキシン塩酸塩標準品O.Olgを水10mLfこ溶か

23 し，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

24 フィー(2.ω〉により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

25 2)lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

26 製した薄層板にスポットする.風乾後，アセトン/テトラヒ

27 ドロフラン/ヘキサン/アンモニア水(28)混液(65: 13 : 

28 13 : 9)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾

29 する.これに炭酸ナトリウムの薄めたエタノール(3→ 10)添

加 液u→20)を均等に噴霧した後，風乾し，更に2，6ージブロモ

31 -N-クロロ -1，4 ベンゾキノンモノイミンのエタノール

32 (99.5)溶液u→1000)を均等に噴霧するとき，試料溶液及び

目 標準溶液から得たスポットは青色を皇し，それらのRr値は

34 等しい.

35 エンドトキシン (4.01) 3.0EU/mg未満.

36 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

37 不溶性異物(丘06) 第H去により試験を行うとき，適合する.

38 不溶性微粒子 {ω7) 試験を行うとき，適合する.

39 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

40 適合する.

41 定量法 本品のピリドキシン塩酸塩(CsHuN03• HCI)約20mg

42 に対応する容量を，必要ならば水で薄めた後，正確に量り，

43 水を加えて正確に100mLとする.この液25mLを正確に最り，

44 水を加えて正確に200mLとし，試料溶液とする. 53IJにピリ

45 ドキシン塩酸塩標準品をデシケーター(減圧，シリカゲ、ル)で、

46 4時限乾燥し，その約O.lgを精察に量り，水に溶かし，正確

47 に100mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加えて正

48 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

49 1mLずつ合正確に量り，それぞれにバルピターノレ緩衝液

50 2.0mL， 2ープロパノーノレ9.0mL.及び新たに製した2，6ージブ

51 ロモ-Nークロロ -1，4 ベンゾキノンモノイミンのエタノ

52 ール(95)溶液u→4000)2.0mLを加えてよく振り混ぜ，更に2

62 保存条件遮光して保存する.

63 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.

5 1三3ゴ



1 ピリドスチグミン臭化物

1 ピリドスチグミン臭化物
2 Pyridostigmine Bromide 

3 臭化ピリドスチグミン

〔101N/向 日f

5 CuH13BrN202: 261.12 

6 3・Dimethylcarbamoyloxy・1・methylpyridiniumbromide 

7 [101-26-8] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ピリドスチグミン臭

9 化物(CUH13BrN 202)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又はわ

11 ずかに特異なにおいがある.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又は酢酸

13 (100)に溶けやすく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

14 本品1.0gを水10mLlこ溶かした液のpHは4.0~6.0である.

15 本品は潮解性である.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品0.02gを水10mUこ溶かし，ライネッケ塩試液

18 5mLを加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

19 (2) 本品O.lgに水酸化ナトリウム試液0.6mLを加えるとき，

20 ジメチルアミンの不快なにおいを発する.

21 (3) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→30000)につき，紫

22 外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

23 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

24 両者のスペクトルは同一波長のところに隠様の強度の吸収を

25 認める.

26 (4) 本品の水溶液(1→50)は臭化物の定性反応 (1.09)を呈

27 する.

28 融点 (2.60) 153~1570C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすどき，液は無色澄

31 明である.

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検波を調

36 製し，試験念行う (2ppm以下).

37 (4) 類縁物質 本品0.10gをエタノーノレ(95)IOmLに溶かし，

38 試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，エタノール(95)

39 を加えて正確に10mLとする.この液1mLを正確に量り，エ

40 タノーノレ(95)を加えて正縫に25mLとし，標準溶液とする.

41 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

42 試験を行う.試料溶液及び標準溶液101lLずつを薄層クロマ

43 トグラフィー用シリカグノレ(蛍光剤入り)を用いて調裂した簿

44 層板にスポットする.次にメタノール/クロロホノレム/塩化

45 アンモニウム試液混液(5: 4 : 1)を展開溶媒として約12cm展

46 掬した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)

47 を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

48 トは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

49 乾燥減量(2.41) 2.0%以下(lg，減圧，酸化リン(V)，100
o
C， 

50 5待問).

51 強熱残分 (2.4<1) 0.1%以下(1g).

52 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

53 (100)IOmLを加えて溶かし，無水酢酸40mLを加え，

54 O.lmolfLi昼寝素酸でi潟定 (2.50)する(電位差i前定法).同様の

55 方法で空試験を行い，補正する.

56 O.lmolι過極素駿1mL=26.11mgCnHIArN202 

57 貯法容器密封容器.
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1 ピレノキシン

1 ピレノキシン
2 Pil'巴noxin巴

df 
4 CwHsN20o: 308.25 

5 l-Hydroxy-5・oxo・5H-pyrido[3，2・a]phenoxazine関与

6 carboxylic acid 

7 [1043-21-の

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ピレノキシン

9 (CwHsN20o)98.0%以上を含む.

10 性状 本品は黄褐色の粉末で，においはなく，味はわずかに苦

11 し¥

12 本品はジメチノレスルホキシドに極めて溶けにくく，水，ア

13 セトニトリル，エタノール(95)，テトラヒドロフラン又はジ

14 エチノレエーテルにほとんど溶けない.

15 融長:約2WC(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品2mgをpH6.5のリン西空寝緩衝液10mUこ溶かし， L 

18 アスコルビン酸溶液(1→50)5mLを加えて激しく振り混ぜ

19 るとき，暗紫色の沈殿を生じる.

20 (2) 本品のpH6.5のリン酸塩緩衝液溶液(I→200000)につ

21 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを

22 測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較す

23 るとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度

24 の吸収を認、める.

(3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

河一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

29 純度試験

30 

25 

26 

27 

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

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) 類縁物質 本品10mgを移動相50mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液3mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

511Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により狽IJ定するとき，試料溶液のピレノキシ

ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のピレノキシンのピ

40 ーク面積より大きくない.

41 試験条件

42 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

43 カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

44 液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シリ

45 カゲ、ノレを充てんする.

46 カラム温度:35
0C付近の一定温度

47 移動相:塩化テトラn ブチルアンモニウム1.39g及び

48 リン酸水素二ナトリウム十二水和物4.5gを水1000mL

49 に溶かし， リン酸を加えてpH6.51こ調整する.この液

50 700mUこアセトニトリル200mL及びテトラヒドロフ

51 ラン30mLを加えて混和する.

52 流最:ピレノキシンの保持時間が約10分になるように

53 調整する.

54 函積測定範囲:ピレノキシンの保持時間の約3倍の範囲

55 システム適合性

56 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加

57 えて正確に30mLとする.この液511Lから得たどレノ

58 キシンのピーク面積が，標準溶液のピレノキシンのピ

59 ーク面積の5~8%になることを確認する.

60 システムの性能:本品3mg及びパラオキシ安息香西安メチ

61 ル16mgを移動祁100mUこ溶かす.この液511Lにつき，

62 上記の条件で操作するとき，ピレノキシン，パラオキ

63 シ安息香酸メチルの傾に溶出し，その分離度は2.0以

64 上である.

65 システムの再現性:標準溶液51lUこっき，上記の条件で

66 試験をG囲繰り返すとき，ピレノキシンのピーク函積

67 の棺対標準偏差は1.0%以下である.

68 乾燥減量 (2.41) 1.5%以下(0.5g，減圧， 80
o
C， 3時間).

69 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

70 定量法 本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，ジメチルス

71 ルホキシド、140mLを加え，水浴上で加熱して溶かす.冷後，

72 水30mLを加え，直ちに0.02moJfL水酸化ナトリウム液で滴

73 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

74 補正する.

75 0.02moJfL水酸化ナトリウム液1mL=6.165mgCwHsN20o 

76 貯法容器気密容器.
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1 ピレンゼピン塩酸塩水和物

1 ピレンゼピン塩酸塩水和物
2 Pir巴nzepineHydrochloride Hydrate 

3 塩酸ピレンゼピン

4 塩酸ピレンゼヒ。ン水平日物

dib 
。へ 2HCI'H20 

CJ 

6 C19H21N502・2HCl・H20:442.34 

7 11-[(4帽Methylpiperazin-トyl)acetyl]・5，11-dihydro-6H-

8 pyrido[2，3・b](1，4]benzodiazepinω6・onedihydrochloride 

9 monohydrate 

10 [29868-97-1，無水物]

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ピレンゼピ

12 ン塩酸趨(C19H2tNs02・2HCl: 424.32)98.5~10 1.0%を含む.

13 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末である.

14 本品は水又はギ酸に溶けやすく，メタノールに溶けにくく 64

15 エタノーノレ(99.5)に極めて溶けにくい 65

16 本品19を水lOmUこ溶かした液のpHは1.0~2.0である 66

17 融点:約245
0

C(分解). 67 

18 本品は光によって徐々に着色する.

19 確認試験

20 (1 ) 本品の水溶液(1→40000)につき，紫外可視吸光度測

21 定法 (2.24)により吸収スペクトルを榔定し，本品のスペク 71 

22 トルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペク 72 

23 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める 73

24 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩 74 

25 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 75 

26 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同 76 

27 一波数のところに伺様の強度の吸収合認める 77

28 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (J.09) を皇 78 

29 する 79

30 純度試験 80 

45 液体クロマトグラフィ - (2.0])により試験を行し¥それぞ

46 れの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

47 試料溶液のピレンゼピン以外のピークの面積は，標準溶液の

48 ピレンゼピンのピーク面積の3/10より大きくない.また，

49 試料溶液のピレンゼピン以外のピークの合計面積は，標準溶

50 夜のピレンゼピンのピーク面積の3/5より大きくない.

51 試験条件

52 検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:283nm) 

53 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

54 の液体クロマトグラブイ一周オクタデシルシリル化シ

55 リカゲルを充てんする.

56 カラム温度:40
0C付近の一定温度

57 移動相A:ラウリル硫酸ナトリウム2gを水900mLに溶

58 かし，酢酸(100)を加えてpH3.21こ調整した後，水を
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加えて1000mLとする.

移動相B:メタノール

移動相C:アセトニトリル

移動相の送液:移動中日A，移動相B及び移動相Cの混合

比を次のように変えて濃度勾西日制御する.

注入後の時間 移動相A

(分 (vol%)
移動棺B 移動祁C

(vol%) (vol%) 
。~ 15 55→ 25 30 

25 30 
15→ 45 
45 15 ~ 

0
0

凸

U
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巧

t

流量:ピレンゼピンの保持時間が約8分になるように調

整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からピレンゼピンの保

持時間の約2傍の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液1mLを正確に量り，メタノール

5mLを加えた後，移動祁Aを加えて正確に10mLとす

る.この液10)lLから得たピレンゼピンのピークの面

積が，標準溶液のピレンゼピンのピーク困積の7~

13%になることを確認、する.

システムの性能:塩酸フェニルピペラジンO.lgをメタノ

ール10mUこ溶かす. この液1mL及ひ争試料溶液1mLを

混和し，メタノーノレ5mLを加えた後，移動相Aを加え

て10mLとする.この液lO11Uこっき，上記の条件で

操作するとき，ピレンゼピン，フェニルピペラジンの

順に溶出し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

31 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすとき， i夜は澄明で 81 で試験を6回繰り返すとき，ピレンゼピンのピーク面

32 その色は次の比較液より濃くない 82 積の格対標準偏差は2.0%以下である.

33 比較液:色の比較液F1.2mUこ薄めた境酸(1→40)8.8mL 83 水分 (2.48) 3.5~5.0%(0.3g，容量滴定法，直接滴定).

34 を加える 84 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

35 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 85 定霊法 本品約0.2gを精密に量り，ギ酸2mLに溶かし，無水

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以 86 酢酸60mLを加え， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する(篭

37 下)・ 87 位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.
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(3) 類縁物質 本品0.3gを水10mUこ溶かす.この液1mL

を最り，メタノール5mLを加えた後，移動祁Aを加えて

10mLとし，試料溶液とする.試料溶液1mLをJE確に量り，

メタノール5mLを加えた後，移動相Aを加えて正確に10mL

とする.この液1mLを正確に量り，メタノール5mLを加え

た後，移動相Aを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で

88 O.lmoνL過塩素酸1mL=14. 14mg C19H21N 502・2HCl

89 貯法

90 保存条件遮光して保存する.

91 容器密閉容器.
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1 ピロ亜硫酸ナトリウム

1 ピロ亜硫酸ナトリウム
2 Sodium Pyrosulfite 

3 メタ重亜硫酸ナトリウム

4 Na2S20o: 190.11 

5 本品は定量する と き ， ピ ロ 亜 硫 酸 ナ ト リウム

6 (Na2S20o)95.0%以上を含む.

7 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，二酸化イオウの

8 においがある.

9 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に極めてj容けにく

10 く，ジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

11 本品の水溶液u→20)は酸性である.

12 本品は吸湿性である.

13 本品は空気中で徐々に分解する.

14 確認試験 本品の水溶液u→20)はナトリウム犠及び腹硫酸水

15 素塩の定性反応 (1.09) を呈する.

16 純度試験

17 (1) 溶状本品1.0gを7k10mLに溶かすとき，液は無色澄

18 明である.

19 (2) チオ硫酸塩 本品1.0gを水15mLfこ溶かし，希塩酸

20 5mLを徐々に加えて振り混ぜ， 5分間放置するとき，i夜は混

21 濁しない.

22 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gを水lOmLfこ溶かし，筏酸

23 5mLを加え，水浴上で蒸発乾潤し，残留物を水10mUこ溶か

24 し，フェノールフタレイン試液1i商を加え，アンモニア試液

25 を液がわずかに赤色となるまで加え，次に希酢酸2mL及び

26 水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

27 較液は塩酸5mLを水浴上で蒸発乾回し，希酢西空2mL，鉛標

28 準液2.0mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).

29 (4) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製

30 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液2.0mLを加

31 える(20ppm以下).

32 (5) ヒ素(1.11) 本品0.5gを水10mLに溶かし，硫酸1mL

33 を加え，砂浴上で白煙を生じるまで加熱し，水を加えて

34 5mLとする.これを検液とし，試験を行う(4ppm以下).

35 定量法 本品約0.15gを精密に量り，直ちに正確に0.05molι

36 ヨウ素液50mLを入れたヨウ素瓶に入れ，密栓して振り混ぜ，

37 暗所lこ5分間放置する.次に塩酸1mLを加え，過量のヨウ素

38 をO.lmollLチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示

39 薬:デンプン試液1mL). 同様の方法で空試験を行う.

40 0.05moνLヨウ素液1mL=4.753mgNa2S20o 

41 貯法

42 保存条件遮光して，なるべく全満し， 30
0C以下で保存す

43 る.

44 容器気密容器.
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1 ピロカノレピン塩酸趨

1 ピロカルピン塩酸塩
2 Pilocal'pine Hydrochlol'ide 

3 塩酸ピロカルピン

今川UHCl
5 ClIHwN202・HCl:244.72 

6 (3S，4R)-3-Ethyl-4-(1-methyl-lH司 imidazol-5-ylmethyl)ー

7 4，5-dihydrofuran・2(311)叩emonohydrochloride 

8 [54-71-7] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ヒ。ロカルヒ。ン塩駿塩

10 (CllHwN202・HCl)99.0%以上を含む.

11 性状 本品は無色の結品又は白色の粉末で，においはなく，味

12 はわずかに苦い.

13 本品は酢酸(100)1こ極めて溶けやすく，水，メタノール又

14 はエタノール(95)に溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすく，

15 ジェチルエーテルにほとんど溶けない.

16 本品1.0gを水10mUこ溶かした液のpHは3.5~4.5である.

17 本品は吸湿性である.

18 本品は光によって変化する.

19 確認試験

20 (1 ) 本品0.1gを水5mLに溶かし，希硝酸li'海，過酸化水素

21 試液1mL，クロロホルム1mL及ひ。二クロム酸カリウム溶液

22 (1→300)封筒を加え，激しく振り混ぜるとき，クロロホルム

23 層は紫色を呈し，水層は無色~淡黄色である.

24 (2) 本品の水溶液(1→20)ImUこ希硝酸1mL及び硝酸銀試

25 夜2~3ì慌を加えるとき，白色の沈殿又は混濁を生じる.

26 融点 (2.60) 200~2030C 

27 純度試験

28 (1 ) 硫酸塩本品0.5gを水20mUこ溶かし，試料溶液とす

29 る.試料溶液5.0mLに希塩酸1mL及び塩化ノ〈リウム試液

30 0.5mLを力日えるとき，il夜は混濁しない.

31 (2) 硝酸塩 (1)の試料溶液2.0mUこ硫酸鉄(II)試液2mLを

32 加え，これを硫酸4mL上に層積するとき，境界面は暗褐色

33 を呈しない.

34 (3) 類縁物質本品0.3gをメタノーノレ10mLに溶かし，試

35 oj!3}溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

36 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

37 き，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試

38 料溶液及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラフィー用

39 シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にク

40 ロロホノレム/メタノール/アンモニア試液混液(85: 14 : 2) 

41 =a:展開溶媒として約13cm展開した後，薄層板を105
0
Cで10

42 分間乾燥し，冷後，ヨウ化ビスマスカリウム試液を均等に唆

43 霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

44 標準溶液から得たスポットより濃くない.

45 (4) 硫酸皇色物(1.15) 本品0.25gをとり，試験を行う.

46 夜の色は色の比較液Bより濃くない.

47 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(1g，105
0
C， 2時間).

48 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(0.1g).

49 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

50 酢酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし， 0.1mollL過塩素酸で滴

51 定 (2.50)する(電位差i潟定法).同様の方法で空試験を行い，

52 補正する.

53 0.1mollL過塩素酸1mL=24.47mgClIHwN202・HCl

54 貯法

55 保存条件遮光して保存する.

56 容器気密容器.
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1 ピロキシカム

1 ピ口キシカム
2 Piroxicam 

3 

な;iiJJio
4 CloH13N304S: 331.35 

5 4-Hydroxy-2-methyI-N醐(pyridin-2・yI)・2H-l，2-

6 benzothiazine-3-carboxamide 1，トdioxide

7 [36322-90-4] 

8 本品は定最するとき，換算した乾燥物に対し，ピロキシカ

9 ム(ClõH13N304S)98.5~101.0%を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結品性の粉末である.

11 本品は無水酢酸にやや溶けにくく，アセトニトリル，メタ

12 ノール又はエタノール(99.5)に溶けにくく，酢駿(100)1こ極め

13 て溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 融点:約2000C(分解).

15 確認試験

16 (1 ) 本品0.1gをメタノール/0.5mollL塩酸試液混液(490: 

17 1)に溶かし， 200mLとする.この液1mLを量り，メタノー

18 ル/0.5mollL塩酸試液混液(490: 1)を加えて100mLとした

19 液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

20 トルを測定し，本品のスベクトノレと本品の参照スベクトルを

21 比較するとき，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様

22 の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法(2.25)の臭

24 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

部 品の参照スペクトノレを比較するとき，何者のスベクトルは同

26 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.もしこれらの

27 スペクトノレに差を認めるときは，本品をジクロロメタンに溶

28 かした後，ジクロロメタンを蒸発し，残留物を水浴上で乾燥

29 したものにつき，同様の試験を行う.

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (2) 類縁物質本品75mgを液体クロマトグラフィー用ア

35 セトニトリル50mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mL

36 を正確に量り，液体クロマトグラフィ一周アセトニトリルを

37 加えて正確に10mLとする.この液1mLを正確に量り，液体

38 クロマトグラフィー用アセ卜ニトリルを加えて正確に50mL

39 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20]lLずつを

40 正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

41 より試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

42 分法により測定するとき，試料溶液のピロキシカム以外のピ

43 ークの面積は，標準溶液のピロキシカムのピーク面積より大

44 きくない.また，試料溶液のピロキシカム以外のピークの合

45 計面積は，標準溶液のピロキシカムのピーク面積の2倍より

46 大きくない.

47 試験条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に51lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム混度 :400C付近の一定温度

移動相:pH3.0の0.05mollLリン駿二水素カリウム試液

/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液(3: 

2) 

流量:ピロキシカムの保持時間が約10分になるように

調整する.

面積波IJ定範盟主:溶媒のピークの後からピロキシカムの保

持時間の約5倍の範囲

60 システム適合性

61 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，液体クロマ

62 トグラフィー用アセトニトリルを加えて正確に20mL

63 とする.この液20]lLから得たピロキシカムのピーク

64 面積が，標準溶液のピロキシカムのピーク面積の17.5

65 ~32.5%になることを確認、する.

66 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

67 操作するとき，ピロキシカムのピークの理論段数及び

68 シンメトリ}係数は，それぞれ6000段以上， 1.5以下

69 である.

70 システムの再現性:標準溶液20]lUこっき，上記の条件

71 で試験を6回繰り返すとき，ピロキシカムのピーク面

72 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

73 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 3時間).

74 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

75 定量法 本品約0.25gを精密に量り，無水哲学駿/酢酸(100)混液

76 (1 : 1)60mUこ溶かし， 0.1mollL過塩素酸で滴定 (2.5めする

77 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

78 0.1mollL過塩素酸1mL=33.14mgCloH13N30.1S 

79 貯法容器気密容器.
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1 ピロキシリン

1 ピロキシリン
2 Pyl'oxylin 

3 本品はセルロースの硝酸エステルで，通例， 2ープロパノ

4 ール文はその他の適当な溶媒でj慢したものである.

5 性状 本品は白色で，綿状又はフレーク状である.

6 本品はアセトンに溶けやすく，ジエチルエーテルに極めて

7 溶けにくい.

8 本品は書~及び光によって分解し，亜硝畿ガスを発生する.

9 確認試験本品は点火するとき，光輝ある炎を上げて極めてよ

10 く燃える.

11 純度試験

12 ( 1 ) 溶状本品を80
0

Cで2時間乾燥し，その1.0gをジエチ

13 ルエーテノレ/エタノール(95)混液(3:1)25mUこ溶かすとき，

14 伎は~明である.

15 (2) 酸本品を80
0Cで2時間乾燥し，その1.0gに水20mL

16 を加え， 10分間振り混ぜてろ過するとき，ろ液は中性であ

17 る.

18 (3) 水可溶物 (2)のろ液10mLを水浴上で蒸発乾回し，

19 105
0Cで1時間乾燥するとき，残留物の量は1.5mg以下であ

20 る.

21 (4) 強熱残留物本品を80
0

Cで2時間乾燥し，その約2gを

22 精密に量り，ヒマシ油のアセトン溶液(1→20)10mLで潤し

23 て試料をグル化する.内容物に点火して試料を炭化した後，

24 約500
0Cで2時間強熱し，デシケーター(シリカゲノレ)で放冷す

25 るとき，残留物の量は0.30%以下である.

26 貯法

27 保存条件遮光して，ゆるやかに詰め，火気を避け，なるべ

28 く冷所に保存する.

29 容器気密祭器.
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1 ピローノレニトリン

1 ピロールニトリン
2 Pyrrolnitrin 

、 F

rチ/、Y 'CI 

、入問

3 CI 

4 CJQH6ChN202: 257.07 

5 3-Chloro-4-(3・chloro-2-nitrophenyl)pyrrole

6 [1018-71-9] 

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 970~

8 102011g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は， ピローノレニ

9 トリン(CJQH6ChN20z)としての量を質量(カ価)で示す.

10 性状 本品は黄色~黄褐色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はメタノール又はエタノーノレ(95)に溶けやすく，水に

12 ほとんど溶けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→100000)につき，紫外

15 可視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

16 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はピロールニト

17 リン標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比

18 較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに河様の

19 強度の吸収を認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

21 ヒカリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

22 品の参照スペクトノレ又はピロールニトリン標準品のスペクト

23 ノレを比較するとき，両者のスペクトノレは隠一波数のところに

24 同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 124~1280C 

26 純度試験類縁物 質 本 品0.10gをメタノール10mUこ溶かし，

27 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

28 加えて正確に100mLどする.この液3mLをlE確に量り，メ

29 タノーノレを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これ

30 らの液につき，薄層クロマトグラフィー(2.ω〉により試験

31 を行う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグ

32 ラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

33 る.次にキシレン/酢酸エチノレ/ギ酸混液(18:2:1)を展開

34 溶媒として約10cm展開した後，薄層板を80
0
Cで30分間乾燥

35 する.これに薄めた硫酸(1→3)を均等に噴霧し， 100
0
Cで30

36 分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

37 ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

38 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧・ 0.67kPa以下， 60
0
C， 

39 3時間).

40 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

41 定量法本操作は遮光した容器を用いて行う.本品及びピロー

42 ルニトリン標準品約50mg(力価)に対応する量を精密に量り，

43 それぞれを薄めたアセトニトリル(3→5)に溶かし，正確に

44 50mLとする.このj夜間mLずつを正確に量り，それぞれに

45 内標準溶液10mLを正縫に加えた後，薄めたアセトニトリル

46 (3→5)を加えて100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.
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試料溶液及び標準溶液511Uこっき，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するピロールニトリンのピーク面積の比Q'I'及びQs

を求める.

ピロールニトリン(ClOHaChN20z)の量l!lg(カ価)]

=11虫色 X Q'I'/ Qs X 1000 

A虫色:ピロールニトリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

内標準溶液 安，息香酸ベンジルの薄めたアセトニトリル(3

→5)溶液(3→500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカゲ

ノレを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(11: 9) 

流量:ピロールニトリンの保持時聞が約9分になるよう

に調整する.
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65 システム適合性

66 システムの性能:標準溶液5pLにつき，上記の条件で操

67 作するとき，ピロールニトリン，内標準物質の傾に溶

68 出し，その分離度は3以上である.

69 システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

70 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

71 対するピロールニトリンのピーク面積の比の相対標準

72 偏差は1.0%以下である.

73 貯法

74 保存条件遮光して保存する.

75 容器気密容器.
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1 どンクリスチン硫酸塩

1 ピンクリスチン硫酸塩
2 Vincristine Sulfate 

3 硫酸ピンクリスチン

4 

5 C4GHoGN401O・ H2S04: 923.04 

6 Methyl(3aR，4R，5S，5aR，1 ObR， 13aR)-4-acetoxy-3かethyl-

7 9・[(5S，7S，9S)司ふethyl-5・hydroxy-9-methoxycarbonyl-

8 1，4，5，6，7，8，9，1 O-octahydro-3， 7-methano-3・

9 azacycloundecino[5，4・b]indol-9ヴ1]る-formyl-5-hydroxy-8幽

10 methoxy欄3a人久5aム11， 12， 13a-octahydro-lH・

11 indolizino[8，1・cd]carbazole-ふcarboxylatemonosulfate 

12 [2068-78-2] 

13 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ピンクリス

14 チン硫酸塩(C4GHõ日N4010 ・ H2S0J95.0~105.0%を含む.

15 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

16 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほとん 65 

17 ど溶けない 66

18 本品は吸湿性である 67

19 旋光度 〔αl:: +28.5~+35.50(乾燥物に換算したもの 68 

20 0.2g，水， 10mL， 100mm). 69 

21 確認試験 70 
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(1) 本品の水溶液(1→ 50000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

トノレと本品の参照スペクトル又はピンクリスチン硫酸塩標準

品について同様に操作して得られたスペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

収合認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトル又はどンクリスチン硫酸塩標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収な認める.

(3) 本品の水溶液(1→100)は硫酸塩の定性反応 (1.09) を

呈する.

35 p H (2.54) 本品 10mgを 7.k 10mLtこ溶かした液のpHは3.5~ 84 

36 4.5である 85

37 純度試験 86 

38 (1 ) 溶 状本 品50mgを水10mLtこ溶かすとき，液は無色 87 

39 澄明である.
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(2) 類縁物質本品10mgを7.k10mLtこ溶かし，試料溶液

とする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液200p.Lずつを

正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

より試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

45 分法により測定するとき，試料溶液のピンクリスチンのピ-

46 クに対する相対保持時間約0.9のデスアセチルピンクリスチ

47 ン及び相対保持時間約1.6のビンプラスチンのピーク面積は，

48 標準溶液のピンクリスチンのピーク面積のそれぞれ1/8及

49 び3/20より大きくない.試料溶液のどンクリスチン及び上

50 記以外のピークの而積は，標準溶液のビンクリスチンのピー

51 ク面積の1/4より大きくない.また，試料溶液のピンクリ

52 スチン以外のピークの合計面積は，標準溶液のピンクリスチ

53 ンのピーク面積より大きくない.

54 試験条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:297nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

ゲルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定滋度

移動相A:メタノール

移動相B:水/ジエチルアミン混液(197: 3)にリン酸を

加えてpH7.5に調整する.

移動棺の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動棺A 移動中日B

(分 (vol%) (v唱1%)

o ~ 12 62 38 
12 ~ 27 62→ 92 38→ 8 

流量:ピンクリスチンの保持待問が約15分になるよう

に調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からピンクリスチンの

保持時間の約1.71音の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液5mLを豆確に量り，水を加えて

71 正確に200mLとする.この液2001tLから得たビンク

72 リスチンのピーク面積が，標準溶液のピンクリスチン

73 のピーク面積の1.75~3.25%になることを確認する.

74 システムの性能:本品及び硫酸ピンプラスチン15mgず

75 つを水100mLに溶かす.この液200p.Ltこっき，上記

76 の条件で操作するとき，ピンクリスチン，ピンプラス

77 チンの11演に溶出し，その分離度は4以上である.

78 システムの再現性:標準溶液200p.Uこっき，上記の条件

79 で試験を6回繰り返すとき，ピンクリスチンのピーク

80 面積の相対標準偏差は1.5%以下である.

81 乾燥減量 本品約10mglこっき，次の操作条件で熱分析法第2

82 法 (2.52)により試験を行うとき， 12.0%以下である.

83 操作条件

加熱速度:毎分50C

浪IJ定温度範囲:室温~2000C

雰囲気ガス:乾燥窒素

雰囲気ガスの流量:毎分40mL

88 定量j去 本品及びピンクリスチン硫酸塩標準品(iJIJ途本品と岡

田 様の方法で乾燥減量を測定しておく)約10mgずつを精密に量

90 り，それぞ、れを水に溶かし，正確にlOmLとし，試料溶波及

91 び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10p.Lずつを正確

92 にとり，次の条件で液体クロマトグラブイ一 (2.01) により

93 試験を行い，それぞれの液のピンクリスチンのピーク面積

r: "')('¥' 
~) ~いりけ



2 ピンクリスチン硫酸塩

94 Ar及びAsを測定する.

95 ピンクリスチン硫酸塩(GWH50N"Olo・H2S0Jの最(mg)

96 = lVIs X Ar/ As 

97 lVIs :乾燥物に換算したピンクリスチン硫酸塩標準品の秤

98 取量(mg)

99 試験条件

100 検出器:紫外吸光光度計(iJ¥U定波長:297nm) 

101 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に51tm

102 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

103 ゲルを充てんする.

104 カラム温度 :25
0
C付近の一定温度

105 移動相水/ジエチルアミン混液(59: 1)にリン酸を加

106 えてpH7.5fこ調整する.この液300mLfこメタノール

107 700mLを加える.

108 流量:ピンクリスチンの保持時聞が約7分になるように

109 調整する.

110 システム適合性

111 システムの性能:本品及び硫酸ピンプラスチン5mgずつ

112 を水5mLfこ溶かす.この液10pLfこっき，上記の条件

113 で操作するとき，ピンクリスチン，ビンプラスチンの

114 慎に溶出し，その分離度は4以上である.

115 システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

116 で試験を6回繰り返すとき，ピンクリスチンのピーク

117 爾積の相対標準偏差は1.0%以下である.

118 貯法

119 保存条件遮光して， -20oC以下に保存する.

120 容器気密容器.
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1 ピンドロ}ノレ

1 ピンドロール
2 Pindolol 

も03~
及び銭像異性体3 

4 CIA20N202: 248.32 

5 (2RS)-1-(lH-Indol-4ヴloxy)ー

6 3・(l-methylethyl)aminopropan-2-o1 

7 [13523伊86信 9]

49 を行う.試料溶液及び標準溶液5pLずつを薄層クロマトグラ

50 フィ一周シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.

51 次にクロロホルム/アセトン/イソプロピノレアミン混液(5: 

52 4: 1)を展関溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾す

53 る.これに薄めた硫酸(3→5)及び亙硝酸ナトリウム溶液(1→

54 50)を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以

55 外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

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

57 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(lg).

58 定量j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，メタノール

59 80mLを加えて溶かし， O.lmollL塩酸で滴定 (2.50)する(電

60 位差i商定法).隠様の方法で空試験を行い，補正する.

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ピンドロール 61 O.lmollL溢酸1mL=24.83mgCIA20N202 

9 (CIA20N202)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおいが

11 ある.

12 本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノール(95)に溶

13 けにくく，水又はジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

14 本品は希硫酸又は酢酸(100)に溶ける.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のメタノール浴液(1→10000)1mLに塩酸1一(4-

17 ピリジル)ピリジニウムクロリド、溶液(1→1000)1mL及び水酸

18 化ナトリウム試液1mLそ加えた後，塩酸1mLを加えるどき，

19 夜は青色~青紫色を呈し，次に赤紫色に変わる.

20 (2) 本品0.05gを希硫酸1mLに溶かし，ライネッケ塩試液

21 1mLを加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

22 (3) 本品のメタノール溶液(1→50000)[こっき，紫外可視

23 吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

24 のスベクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

25 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

26 る.

27 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の

28 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルど

29 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

30 河一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

31 吸光度 (2.24) E:.二(264nm): 333~350(10mg ， 

32 500mL). 

33 融点 (2.60) 169~1730C 

34 純度試験

35 

メタノール，

36 

37 

( 1 ) 溶状本品0.5gを酢酸(100)10mUこ溶かし，直ちに観

察するとき，液は澄明で液の色は次の比較液より濃くない.

比較液:色の比較液A4mLを正確に量り，水6mLを正確

38 に加えて，混和する.

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

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

41 下).

42 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

43 製し，試験を行う(2ppm以下).

44 (4) 類縁物質 本品0.10gをメタノール10mUこ溶かし，

45 試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，メタノールを

46 加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，メ

47 タノールを加えて疋確に20mLとし，標準溶液とする.これ

48 らの液につき，簿層クロマトグラフィーは03) により試験

62 貯法

63 保存条件遮光して保存する.

64 容器気密容器.
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1 ビンプラスチン硫酸塩

1 ピンブラスチン硫酸塩
2 Vinblastine Sulfat巴

3 硫酸ビンプラスチン

4 

5 C46H5SN409・H2S04: 909.05 

6 Methyl(3aR，4R，5S，5aR， I ObR， 13aR)-4-acetoxy-3a-ethyl-

7 9-[(5S，7S，9S)・5開ethyl-ふhydroxy-9・methoxycarbonyl-

8 Iバムム7，8，9，10・octahydro-3，7・methano十

9 azacycloundecino[5，4・b]indol-9・yl]・5・hydroxy品開methoxy-6-

10 methyl-知人久5aムIl，12，l3a-octahydro-lH-

11 indolizino[8，トcd]carbazole-5・carboxylatemonosulfate 

12 [143-67-9] 

13 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ビンプラス

14 チン硫酸塩(C46HõsN409 ・ H2S0J96.0~102.0%を含む.

15 性状本品は白色~微黄色の粉末である.

16 本品は水にやや溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

17 エタノール(99.5)にほとんど溶けない.

18 本品は吸湿性である.

19 旋光度 〔日)~ : -28~-350(乾燥物に換算したもの

20 20mg，メタノール， 10mL， 100mm). 

21 確認試験

22 (1 ) 本品の水溶液u→50000)につき，紫外可視吸光度調Jj

23 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

24 トルと本品の参照スペクトル又はビンプラスチン硫酸塩標準

25 品について同様に操作して得られたスペクトルを比較すると

26 き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

27 収を認める.

28 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

29 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

45 定するとき，試料溶液のビンプラスチン以外のピークの面積

46 は，標準溶液のどンプラスチンのピーク面積の1/4より大

47 きくない.また，試料溶液のビンプラスチン以外のピークの

48 合計面積は，標準溶液のビンプラスチンのピーク面積の3/

49 4より大きくない.

50 試験条件

51 検出器，カラム，カラム混度，移動相及び流量は定量法

52 の試験条件を準用する.

53 面積測定範囲:溶媒のピークの後からビンプラスチンの

54 保持時間の約4倍の範囲

55 システム適合性

56 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

57 検出の確認:標準溶液2.5mLを亙確にとり，水を加えて

58 正確に100mLとする.この液20011Lから得たビンブ

59 ラスチンのピーク面積が，標準溶液のビンプラスチン

60 のピーク面積の1.7~3.3%になることを確認する.

61 システムの再現性:標準溶液20011Lにつき，上記の条件

62 で試験を6回繰り返すとき，ピンプラスチンのピーク

63 面積の棺対標準偏差は1.5%以下である.

64 乾燥減量 本品約10mgfこっき，次の操作条件で熱分析法第2

65 ~去 (2.52) により試験を行うとき， 15.0%以下である.

66 操作条件

67 加熱速度:毎分5
0

C

68 ìJlIJ定温度範囲:室温~2000C

69 雰嵐気ガス:乾燥窒素

70 雰嵐気ガスの流量:毎分40mL

71 定量法 本品及びピンプラスチン硫酸塩標準品(別途本品と同

72 様の方法で乾燥減量を測定しておく)約10mgずつを精密に量

73 り，それぞれを水に溶かし，正確に25mLとし，試料溶液及

74 び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを豆篠

75 にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0]) により

76 試験を行い，それぞれの液のピンプラスチンのピーク面積

77 Ar及びAsを求める.

78 ピンプラスチン硫酸塩(C46H5SN40日.H2S0Jの最(mg)

79 =Ms X Ar/ As 

80 Ms:乾燥物に換算したピンプラスチン硫酸塩標準品の秤

81 取量(mg)

30 品の参照スペクトル又はピンプラスチン硫酸塩標準品のスペ 82 試験条件

31 クトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のとこ 83 

32 ろに同様の強度の吸収を認める 84

33 (3) 本品の水溶液u→100)は硫酸塩の定性反応 (1.09) を 85 

34 呈する 86

35 p H (2.54) 本品 15mgを水10mUこ溶かした液のpHは3.5~ 87 

36 5.0である 88

37 純度試験 89 

38 (1 ) 溶状 本品50mgを水10mUこ溶かすとき，液は無色 90 

39 澄明である 91

40 (2) 類縁物質本品約4mgを水10mLに溶かし，試料溶液 92 

41 とする.この液1mLを正確に最り，水を加えてJE確に25mL 93 

42 とい標準溶液とする.これらの液20011Lずつを正確にとり 94

43 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行 95 

44 う.それぞれの液の各々のピーク面積を自場J積分法により測 96 

検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:262nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定混度

移動相:ジエチノレアミン7mUこ水を加えて500mLとし，

リン酸を加えてpH7.5fこ調整する.この液380mUこ

メタノール/アセトニトリル混液(4:1)620mLを加

える.

流量:ビンプラスチンの保持時間が約8分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:本品及び硫酸ピンクリスチン10mgず

つを水25mUこ溶かす.この液2011Uこっき，上記の

5 1~? :r 1 



2 ピンプラスチン硫酸塩

97 条件で操作するとき，ピンクリスチン，ビンプラスチ

98 ンの頗に溶出し，その分離度は4以上である.

99 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

100 で試験を6回繰り返すとき，ピンプラスチンのピーク

101 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

102 貯法

103 保存条件遮光して， -20oC以下に保存する.

104 容器気密容器.
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1 注射用ピンプラスチン硫酸塩

1 注射用ピンブラスチン硫酸塩
2 Vinblastine Sulfate for Injection 

3 注射用硫酸ピンプラスチン

4 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

6 ビンプラスチン硫酸塩(C，IGH開N409・HZS04: 909.05)を含む.

7 製法 本品は「ピンプラスチン硫酸塩j をとり，注射剤の製法

8 により製する.

9 性状 本品は白色~微黄色の軽質の塊又は粉末である.

10 本品は水に溶けやすい.

11 本品の水溶液ü→1000)のpHは3.5~5.0である.

12 確認試験 「ビンプラスチン硫酸塩Jの確認、試験(1)を準用す

13 る.

14 純度試験類縁物質本品4mgを水10mUこ溶かし，試料溶液

15 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正篠に25mL

16 とし，標準溶液とする.これらの液20011Lずつを正確にどり，

17 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行

18 い，それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により i~IJ

19 定するとき，試料溶液のビンプラスチン以外のピークの面積

20 は，標準溶液のピンプラスチンのピーク面積の1/2より大

21 きくない.また，試料溶液のピンプラスチン以外のピークの

22 合計額積は，標準溶液のビンプラスチンのピーク面積の2倍

23 より大きくない.

24 試験条件

25 ビンプラスチン硫酸塩Jの純度試験(2)の試験条件を

26 準用する.

27 システム適合性

28 ビンプラスチン硫酸塩j の純度試験(2)のシステム適

29 合性を準用する.

30 エンドトキシン (./.01) 10EUlmg未満.

31 製剤j均一位 (6ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

32 き，適合する.

33 本品 1個をとり. 1mL中にビンプラスチン硫酸塩

34 (C46H開N40日・ H2S04)約O.4mgな含む液となるように，水に

35 溶かし，正確にVmLとし，試料溶液とする. )3IJにピンブラ

36 スチン硫酸塩襟準品()3IJ途「ピンプラスチン硫酸塩j と同様

37 の方法で乾燥減量を測定しておく)約10mgを精密に量り，水

38 に溶かして正確に25mLとし，標準溶液とする.以下「ビン

39 プラスチン硫酸塩j の定量法を準用する.

40 ビンプラスチン硫酸塩(C4oH58N409・HzSO，，)の量(mg)

41 =MS X Ar可/As X 25/V 

42 MS:乾燥物に換算したビンプラスチン硫酸塩標準品の秤

43 取量(mg)

44 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

45 不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

46 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

47 適合する.

48 定量j去 本品につき，ピンプラスチン硫酸塩(C46H58N409・
49 H2S0JO.10gに対応する個数をとり，それぞれの内容物を水

50 に溶かし. 100mLのメスフラスコに移す.各々の容器は水

51 で洗い，洗液は先の液に合わせ，水を加えて正確に100mL
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とする.この液10mLを正確に量り，水を加えて正確に

25mしとし，試料溶液とする. )3IJにピンプラスチン硫酸塩標

準品()3IJ途 fピンプラスチン硫酸寝j と向様の方法で乾燥減

量を測定しておく)約10mgを精密に量り，水に溶かして正確

に25mLとし，標準溶液とする.以下 fビンプラスチン硫酸

鹿j の定量法を準用する.

58 

59 

ビンプラスチン硫酸塩(C4oH5sN"On・HzSO，uの量Ung)

ニ MSX AI'/ As X 10 

Mら:乾燥物に換算したピンプラスチン硫酸極標準品の秤

取量(mg)

60 

61 

62 貯法

63 保存条件遮光して. 2~80C[こ保存する.

64 容器 密封容器.本品は着色察器を使用することができる.
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1 ファモチジン

1 ファモチジン
2 Famotidine 

3 削

4 CsHtoN702S3: 337.45 

5 N-Aminos111fonyl-3-{[2-(diaminomethyleneamino)・

6 1，3・thiazol-4・yl]methyls111fanyl}propanimidamide 

7 [76824-3ふ6]

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ファモチジン

9 (CsHtoN702Sa)98.5%以上を含む.

10 性状本品は白色~帯黄白色の結晶である.

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，エタノール(95)に溶けに

12 くく，水に極めて溶けにくい.

13 本品は0.5mo阻J塩酸試液に溶ける.

14 本品は光によって徐々に着色する.

15 融点:約1640C(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品の0.05mollLリン酸二水素カリウム試液溶液(1→

18 50000)につき，紫外可視吸光度iJlIJ定法 (2.24)により吸収ス

19 ベクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクト

20 ノレを比較するとき，阿者のスペクトルは同一波長のところに

21 同様の強度の吸収を認める.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは

25 同一波数のところに何様の強度の吸収を認める.

26 純度試験

27 (1 ) 溶状 本品0.5gを0.5mollL塩酸試液lOmLfこ溶かすと

28 き，液は無色~微黄色澄明である.

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

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

31 下).

32 (3) 類縁物質本品0.20gを酢酸(100)10mLに溶かし，試

33 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，酢酸(100)を加え

34 て正確に100mLとする.この液1mL，2mL及ひ(3mLを亙篠

35 に量り，それぞれに酢酸(100)を加えて正確に10mLとし，

36 標準溶液(1)，標準溶液(2)及び標準溶液(3)とする.これらの

37 夜につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω)により試験を行

38 う.試料溶液，標準溶液(1)，標準溶液(2)及び標準溶液

39 (3)5pLずつを薄層クロマトグラブイー用シリカグノレ(粒径5~

40 7pm，蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットし，

41 ~素気流中で乾燥する.次に酢酸エチル/メタノール/トル

42 エン/アンモニア水(28)混液(40: 25 : 20 : 2)を展開溶媒と

43 して約8cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線

44 主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

45 ト及び原点のスポット以外のスポットは，標準溶液(3)から

46 得たスポットより濃くない.また，試料溶液から得た主スポ

47 ット及び原点、のスポット以外のスポットは，標準溶液(1)及

48 び標準溶液(2)から得たスポットと比較して総量を求めると

49 き， 0.5%以下である.

50 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，80
o
C， 

51 4時間).

52 強熱残分 (2..f4) 0.1%以下(1g).

53 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

54 (100)50mLに溶かし， O.lmollL過塩素裁で、滴定 (2.50)する

55 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

56 O.lmollL過塩素酸1mL=16.87mg CsHtoN702Sa 

57 貯j去

58 保存条件遮光して保存する.

59 容器気密容器.
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1 ファモチジン散

1 ファモチジン散
2 Famotidine Powdel' 

3 本品は定量するとき，表示量の94.0~106.0%に対応する

4 ブアモチジン(CSH15N702S3: 337.45)を含む.

5 製法 本品は「ファモチジンj をとり，類粒剤又は散剤の製法

6 により製する.

7 確認試験 本品の表示量に従い fフアモチジンJO.Olgに対応

8 する最をとり， 0.05mol/Lリン酸二水素カリウム試液50mL

9 を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液5mUこ

10 0.05mollLリン酸ニ水素カリウム試液を加えて50mLとした

11 液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

12 トノレを測定するとき，波長263~267nmlこ吸収の極大を示す.

13 製剤均一性(丘02) 分包したものは，次の方法により含量均

14 -.t生試験を行うとき，適合する.

15 本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，ブアモチジン

16 (CsH15N702S3)lOmg当たり水10mLを加え，よく振り混ぜ，

17 次にメタノーノレ10mLを加え，更によく振り混ぜた後， 1mL 

18 中にフアモチジン(CSHloN702S3)約O.4mgを含む液となるよ

19 うにメタノーノレを加えて正確に VmLとし，遠心分離する.

20 上澄液5mLを正確に量り，内標準溶液2mLをlE確に加え，

21 移動相を加えて20mLとし，試料溶液とする.以下定量法を

22 準用する.

23 ブアモチジン(CSHloN702S3)の量(mg)

24 =Ms X Q'I'/Qs X ~ゲ250

25 Ms:定量用ファモチジンの秤取量(mg)

26 内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

27 (1→500)5mLに水を加えて50mLとする.

28 溶出性(丘10) 試験液lこpH4.0の0.05mollL酢酸・酢酸ナトリ

29 ウム緩衝液900mLを用い，パドノレ法により，毎分50回転で

30 試験を行うとき，本品の20mg/g散及び100mg/g散の15分間

31 の溶出率はそれぞれ80%以上及び85%以上である.

32 本品の表示量に従いフアモチジン(CsH15N702S3)約20mg

33 に対応する量を精密に量り，試験を開始し，規定された時間

34 こ溶出液20mL以上をとり，干し径0.5p.m以下のメンプランフ

35 イルターでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液を

36 試料溶液とする.別に定量用ファモチジンを酸化リン(V)を

37 乾燥剤として80
0
Cで4時間減圧乾燥し，その約40mgを精密

38 に量り，試験被に溶かし，正確に100mLとする.この液

39 5mLを正確に量り，試験液を加えて正確に100mLとし，標

40 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光

41 度測定法 (2.24)により試験を行い，波長266nmにおける吸

42 光度Ar.及びAsを測定する.

43 ファモチジン(CSHII;N702S3)の表示量に対する溶出率(%)

44 =Mら/Mi'X AT/ As X l/C X 45 

45 }yfs :定量用ファモチジンの秤取量(mg)

46 11必本品の秤取量(mg)

47 C: 19中のブアモチジン(CsH15N702S3)の表示量(mg)

48 定量j去 本品のブアモチジン(CSH15N702S3)約20mglこ対応す

49 る最を精密に量り，水20mLを加え，よく振り混ぜる.次に
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メタノール20mLを加え，更によく振り混ぜた後，メタノー

ルを加えて正確に50mLとし，遠心分離する.上澄液5mLを

正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，移動相を加え

て20mLとし，試料溶液とする. 7.JIJに定量用ファモチジンを

酸化リン(V)を乾燥剤として80
0

Cで4時間減圧乾燥し，その

約O.lgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLと

する.この液10mLを正確に量り，メタノールを加えて正確

に50mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液2mL

を正確に加え，移動相を加えて20mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液51lUこっき，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するブアモチジンのピーク面積の比Q'I'及びQsを求

める.

63 

64 

ファモチジン(CsH15N702S3)の量(mg)

=Ms X Q'I'/ Qs X 1/5 

Mら:定量用ファモチジンの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

(1→500)5mUこ水を加えて50mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

65 
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74 移動相:1ーへプタンスルホン酸ナトリウム2gを水

75 900mUこ溶かし，酢酸(100)を加えてpH3訓こ調整し

76 た後，水を加えて1000mLとする.この液にアセトニ

77 トリル240mL.及びメタノール40mL宏加える.

78 流量:ファモチジンの保持時聞が約6分になるように調

79 整する.

80 システム適合性

81 システムの性能:標準溶液5p.Uこっき，上記の条件でf柴

田 作するどき，ブアモチジン，内標準物質の順に溶出し，

83 その分離度は11以上である.

84 システムの再現性:標準溶液5p.Uこっき，上記の条件で

85 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

86 対するファモチジンのピーク面積の比の相対標準偏差

別 は1.0%以下である.

88 貯法容器気密容器.
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1 ファモチジン錠

1 ファモチジン錠
2 Famotidine Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の94.0~106.0%に対応する

4 ブアモチジン(CSHION7028a: 337.45)を含む.

5 製法 本品は「ファモチジンj をとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験 本品を粉末とし，その表示量に従い fファモチジ

8 ンJO.Olgに対応する量をとり， 0.05molJLリン酸二水素カ

9 リウム試液50mLを加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する.

10 上澄液5mLに0.05molJLリン酸二水素カリウム試液を加えて

11 50mLどした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

12 吸収スペクトルを測定するとき，波長263~267nmlこ吸収の

13 極大を示す.

14 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1fI聞をとり， 7.k2mL:a:加え，よく振り混ぜて崩壊させ

17 る.次にメタノールを加え，更によく振り混ぜた後， 1mL 

18 中にフアモチジン(CSH15N7028a)約0.2mgを含む液どなるよ

19 うにメタノールを加えて正確に VmLどし，遠心分離する.

20 上澄液10mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，

21 移動相を加えて20mLとし，試料溶液とする. )3IJに定量用フ

22 ァモチジンを酸化リン(V)を乾燥剤として80
0

Cで4時間i威圧

23 乾燥し，その約O.lgを精密に量り，メタノールに溶かし，:iE

24 確に100mLとする.この液10mLを正確に量り，メタノール

25 を加えて正確に50mLとする.この液10mLを正確に量り，

26 内標準溶液2mLを正確に加え，移動相を加えて20mLとし，

27 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5p.Lにつき，定量法

28 の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

29 内標準物質のピーク面積に対するブアモチジンのピーク面積

30 の比Q'l'及びQs在求める.

31 ブアモチジン(CSH15N7028a)の量(mg)

32 =JyIs X Q'l'/ Qs X V /500 

33 Mi;:定量用ファモチジンの秤取量(mg)

34 内標準溶液 ノfラオキシ安息香酸メチ/レのメタノール溶液

35 (1→500)5mL[こ水を加えて50mLとする.

36 溶出性別に規定する.

37 定量法本品のブアモチジン(CsH15N70283)0.2gに対応する個

38 数をとり，水50mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させる.次

39 にメタノーノレ100mLを加え，更によく振り混ぜた後，メタ

40 ノーノレを加えて正確に200mLとし，遠心分離する.上澄液

41 5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，移動相

42 を加えて50mLとし，試料溶液とする.)3IJに定量用フアモチ

43 ジンを酸化リン(V)を乾燥剤として80"Cで4時間減圧乾燥し，

44 その約O.lgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，正確に

45 100mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mL

46 を正確に加え，移動相を加えて50mLとし，標準溶液とする.

47 試料溶液及び標準溶液5p.Lにつき，次の条件で液体クロマト

48 グラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク

49 面積に対するブアモチジンのピーク面積の比Q'l'及びQsを求

50 める.

51 ファモチジン(CsH15N 7028;))の量(mg)= Mi; X Q'l'/ Qs X 2 

λ18:定量用ファモチジンの秤取最(mg)52 
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内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

(1→500)5mLに水を加えて50mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:1ーへプタンスルホン酸ナトリウム2gを水

900mLに溶かし，酢酸(100)を加えてpH3.01こ務整し

た後，水を加えて1000mLとする.この液にアセトニ

64 トリノレ240mL及びメタノール40mLを加える.

65 流量:ファモチジンの保持時間が約6分になるように爾

66 整する.

67 システム適合性

68 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

69 作するとき，ファモチジン，内標準物質の)1慎に溶出し，

70 その分離度は11以上である.

71 システムの再現性:標準溶液5p.Lにつき，上記の条件で

72 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

73 対するフアモチジンのピーク面積の比の相対標準偏差

74 は1.0%以下である.

75 貯法容器気密容器.
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1 ファモチジン注射液

1 ファモチジン注射液
2 Famotidin巴Inj巴ction

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品 l土定量するとき，表示量の92.0~108.0%に対応する

5 ファモチジン(CSH15N702S3: 337.45)を含む.

6 製法 本品は fファモチジンJをとり，注射剤の製法により製

7 する.

8 性状本品は無色~淡黄色澄明の液である.

9 確認試験 本品の表示量に従い fファモチジンJ10mgfこ対応

10 する容量をとり，水を加えて100mLとする.この液1mLを

11 カラム (55~105p.mの前処理用オクタデシルシリル化シリカ

12 ゲノレ約O.4gを内径約1cmのクロマトグラフィー管に注入して

13 調製したもの)に入れて流出させる.水15mLで洗い，メタ

14 ノーノレ5mLで流出する.流出液にメタノールを加えて10mL

15 とした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収

16 スペクトルを測定するとき，波長285~289nmに吸収の極大

17 を示す.

18 浸透圧比別に規定する.

19 p H BIJに規定する.

20 純度試験類縁物質本品の表示量に従い fファモチジンj

21 25mgfこ対応する容量を正確に量り，移動棺を加えて正確に

22 50mLとし，試料溶液とする.別に定量用フアモチジン約

23 10mgを精密に量り，メタノールに溶かし，亙確に100mLと

24 する.この液5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

25 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20p.L

26 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブィー

27 (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

28 積を自動積分法により測定し，次式により，それらの量を求

29 めるとき，フアモチジンに対する相対保持時間約1.3及び約

30 1.5の類縁物質の量はそれぞれ3.0%以下，上記以外の類縁物

31 質の量は0.5%以下であり，総量は5.0%以下である.

32 類縁物質の量(%)=MSX Al'/ As X 1/10 

33 類縁物質の総量(%)=MSX EAI'/ As X 1/10 
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内。

MS :定量mファモチジンの秤取量(mg)

As:標準溶液のファモチジンのピーク面積

Al':試料溶液の類縁物質のピーク面積

EAr:試料溶液の類縁物質のヒ。}クの合計面積

試験条件

検出器，カラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準

用する.

移動相:1ーベンタンスルホン酸ナトリウム1.74gを水

900mLfこ溶かし，薄めた酢酸(100)(1→10)を加えて

pH4.0fこ調整した後，水を加えて1000mLとする.こ

の液840mLfこメタノール80mL及びアセトニトリル

40mLを加える.

流量:ファモチジンの保持時間が約17分になるように

調整する.
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面積測定範囲:溶媒のピークの後からフアモチジンの保 100 

持時間の約4倍の範囲 101 

システム適合性 102 

検出の確認、:標準溶液5mLを正確に量り，移動絡を加 103 
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えて正確に50mLとする.この液20p.Lから得たフア

モチジンのピーク厨積が，標準溶液のブアモチジンの

ピーク面積の8~12%になることを確認する.

システムの性能:定量用ファモチジン20mgをとり，パ

ラオキシ安怠、香酸メチルのアセトニトリル溶液(1→

500)2mLを加えた後，メタノールを加えて溶かし，

20mLとする.この液5mLを量り，移動相を加えて

50mLとした液10p.Lにつき，上記の条件で操作する

60 とき，ブアモチジン，パラオキシ安息香西空メチルの順

61 に溶出し，その分離度は19以上である.

62 システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

63 で試験を6回繰り返すとき，ファモチジンのピ}ク函

64 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

65 エンドトキシン (4.01) 15EU/mg未満.

66 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

67 不溶性異物 (6.06) 第H去により試験を行うとき，適合する.

68 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

69 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

70 適合する.

71 定量j去 本品のフアモチジン(CSHI5N702S3)約25mgに対応す

72 る容量を正確に量り，内標準溶液2.5mLを正確に加えた後，

73 移動相を加えて50mLとする.この液10mLを量り，移動相

74 を加えて50mLとし，試料溶液とする.BIJに定量用ファモチ

75 ジンを酸化リン(v)を乾燥弗!として80
0

Cで4時間減庄乾燥し，

76 その約50mgを精密に量り，メタノールに溶かした後，内標

77 準溶液5mLを亙確に加え，メタノールを加えて50mLとする.

78 この液5mLを量り，移動相を加えて50mLとし，標準溶液と

79 する.試料溶液及び標準溶液10p.Lにつき，次の条件で液体

80 クロマトグラフィ - (2.01)により試験を行い，内標準物質

81 のピーク面積に対するブアモチジンのピーク面積の比Q'l'及

82 ひ。Qsを求める.

83 ブアモチジン(CSHI5N702S3)の量(mg)

84 =MS X Q'l'/ Qs X 1/2 

85 Mら:定量用フアモチジンの秤取量(mg)
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内標準溶液 パラオキシ安怠、香酸メチノレのアセトニトリル

溶液(1→500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:1ーペンタンスルホン酸ナトリウム1.74gを水

900mLに溶かし，薄めた酢目安(100)(1→10)を加えて

pH4.0fこ調整した後，水を加えて1000mLとする.こ

の液750mLfこメタノーノレ200mL及ひ'アセトニトリル

50mLを力日える.

流量:ブァモチジンの保持待聞が約4分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液10p.Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，ファモチジン，内標準物質のI1頂に溶出

51277 



2 ファモチジン注射液

104 し，その分離度は26以上である.

105 システムの再現性:標準溶液10pUこっき，上記の条件

106 で試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク商積

107 に対するファモチジンのピーク面積の比の相対標準偏

108 差は1.0%以下である.

109 貯法容器密封容器.
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1 注射用ファモチジン

1 注射用ファモチジン
2 Famotidine for I吋ection

3 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の94.0~106.0%に対応する

5 ブアモチジン<CSH15N702S3: 337.45)を含む.

6 製法 本品は「ファモチジンj をとり，注射郊の製法により製

7 する.

8 性状 本品は白色の多孔性の塊又は粉末である.

9 確認試験 本品の表示量に従い fブアモチジンJO.Olgに対応

10 する量をとり， 0.05molJLリン酸二水素カリウム試液50mL

-
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9
白

qo
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1

を加えて溶かす.この液5mUこ0.05mo阻 Jリン酸二水素カリ

ウム試液を加えて50mLとした液につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定するとき，波長263

14 ~267nmlこ吸収の極大を示す.

15 p H (2.54) 本品の表示量に従い fフアモチジンJ0.02gに対

16 応する量をとり，水1mLを加えて溶かした液のpHは4.9~

17 5.5である.

18 純度試験

19 ( 1 ) 溶状本品の表示量に従い「フアモチジンJ0.02gに

20 対応する量をとり，水1mLを加えて溶かすとき，液は無色

21 澄明である.

22 (2) 類縁物質本品につき，ブアモチジン(CSH15N702S3)

23 約O.lgに対応する個数をとり，照封し，それぞれの内容物に

24 水を加えて溶かし，各々の容器は水で洗い，洗液は先の液に

25 合わせ，水を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする.

26 この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，

27 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液511Lずつを正確にと

8
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り，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験

を行い，それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法によ

り測定するとき，試料溶液のファモチジン以外のピークの合

計画積は，標準溶液のファモチジンのピーク面積より大きく

ない.

試験条件

34 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

35 の試験条件を準用する.

36 面積測定範窟:溶媒のピークの後からファモチジンの保

37 持時間の約2倍の範囲

38 システム適合性

39 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

40 検出の確認:標準溶液2mLをlE確に量り，水を加えて

41 正確に20mLとする.この液511Lから得たフアモチジ

42 ンのピーク面積が，標準溶液のブアモチジンのピーク

43 面積の8~12%になること在確認する.

44 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

45 試験を6回繰り返すとき，ブアモチジンのピーク面積

46 の相対標準偏差は2.0%以下である.

47 水分 (2.48) 1.5%以下(O.lg，電量滴定法).

48 エンドトキシン (4.01) 15EUlmg未満.

49 製剤均一性 (ω'2) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

50 不溶性異物(丘06) 第2~去により試験を行うとき，適合する.

51 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

52 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

53 適合する.

54 定量法本品につき，ファモチジン(CSH15N702S3)約O.lgに対

55 応する偶数をとり，開封し，それぞれの内容物に水を加えて

56 溶かし，各々の容器は水で、洗い，洗液は先の液に合わせ，水
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を加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，

内標準溶液5mLを正確に加え，移動相を加えて50mLとし，

試料溶液とする. 7.lIJに定量用ファモチジンを酸化リン(v)を

乾燥郊として80'Cで4時間減圧乾燥し，その約50mgを精密

に量り，移動相に溶かし，正確に50mLとする.この液5mL

を亙礁に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，移動相を加

えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

511Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0]) に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するファモチ

ジンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

ファモチジン(CSH15N702S3)の量(mg)=lV1SX QT/ Qs X 2 

Jlj品:定量用ブアモチジンの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

(1→500)5mUこ水を加えて50mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲソレを充てんする.
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カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:1 へプタンスルホン酸ナトリウム2gを水

900mLに溶かし，酢酸(100)を加えてpH3.0に調整し

た後，水を加えて1000mLとする.この液にアセトニ

トリル240mL及びメタノーノレ40mLを加える.

流量:フアモチジンの保持時照が約6分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

作するとき，ブアモチジン，内標準物質の)1慎に溶出し，

86 その分離度は11以上である.

87 システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

88 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

89 対するブアモチジンのピーク面積の比の相対標準偏差

90 は1.0%以下である.

91 貯法容器密封容器.
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ファロペネムナトリウム水和物

カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法の試験条

件を準用する.

検出器・紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

面積測定範閤:溶媒のピークの後からフアロペネムの保

持時間の約6倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，*を加えて

正確に20mLとした液20)1Lから得たファロペネムの

ピーク面積が，標準溶液のフアロペネムのピーク面積

の7~13%になることを確認する.

システムの性能:定量法の標準溶液2011Uこっき，上記

の条件で操作するとき，内標準物質，フアロベネムの

順に溶出し，その分離度は1.5以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ファロペネムのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

水分 (2.48) 12.6~13.1%(20mg，電量滴定法).

定量j去 本品及びフアロペネムナトリウム標準品約25mg(カ

価)に対応する量を精密に量り，それぞれに内標準溶液

10mLを正確に加えた後，水を加えて溶かし， 50mLとし，

試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011L

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するフアロペネム

のピーク面積の比QI'及びQsを求める.
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ファロペネムナトリウム水和物
Faropen巴mSodium Hydrate 

フアロベネムナトリウム

1 

2 

3 

.~H20 
HO立i丸心
C12H14NNaOoS • 212H20 : 352.34 

Monosodium( 5R，6S)-6-[( lR)-1・hydroxyethyl]・7-oxo-3・

[(2R)-tetrahydrofuran-2・yl]-4・thia-l・ 位abicyclo[3.2.0]hept-

2・en巴・2-carboxylat巴hemipentahydrate

[122547-49-3，無水物]
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ブアロペネム(C12HloNOoS)の量[)1g(カ価)]

=MS X QT/ Qs X 1000 

73 

74 

lYIs :ファロペネムナトリウム標準品の秤取量[mg(力価)]

内標準溶液 mーヒドロキシアセトフェノン0.5gをアセト

ニトリル20mLに溶かし，水を加えて200mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:305nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ5)1m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素カリウム4.8g，ワン酸水素二ナト

リウム十二水和物5.4g及び臭化テトラnーブチルアン

モニウム1.0gを水に溶かして1000mLとする.この液

870mLtこアセトニトリノレ130mLを加える.

流量:ファロペネムの保持時間が約11分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，ブアロペネムのjI慎に溶出

し，その分離度は1.5以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するブアロペネムのピーク面積の比の格対標準偏

差は1.0%以下である.

容器気密容器.
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本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 870~

943)1g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，ファロペネム

(C12HloNOoS : 285.32)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

ヱド品は水又はメタノールに溶けやすく，エタノール(95)に

溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品5mgを塩酸ヒドロキシアンモニウム・エタノール

試液1mLtこ溶かし， 3分間放置した後，酸性硫酸アンモニウ

ム鉄(皿)試液lmLを加えて振り混せ、るとき，液は赤褐色~褐

色を呈する.

(2) 本品及びブアロペネムナトリウム標準品の水溶液(I→

20000)につき，紫外可読吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

ペクトノレを測定し，本品のスペクトルとファロペネムナトリ

ウム標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

は同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品及びファロペネムナトリウム標準品につき，赤外

吸収スペクトル測定法(2.25)の臭化カリウム錠斉司法により

試験を行い，本品のスペクトルとフアロペネムナトリウム標

準品のスペクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは同一

波数のところに同様の強度の吸収を認める.

旋光度 (2.49 )α庁:+145~+150o(脱水物に換算したも

の0.5g，水， 50mL， 100mm). 

純度試験

( 1 ) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

下).

( 2) 類縁物質 本品の0.10g(力側)に対応する量を水

200mLtこ溶かし，試料溶液とする.この液2mLを正確に量

り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液20)1Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

料溶液のブアロペネムに対する相対保持時間約1.1のエピマ

一体のピーク面積は，標準溶液のフアロペネムのピーク面積

の3/10より大きくない.また試料溶液のフアロペネム以外

のピークの合計面積は，標準溶液のフアロペネムのピーク面

積の1/2より大きくない.

試験条件
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I ファロペネムナトリウム錠

1 ファロペネムナトリウム錠
2 Fal'openem Sodium Tablets 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の94.0~106.0%に

4 対応するファロペネム(C12HloNOoS: 285.32)を含む.

5 製法 本品は「フアロペネムナトリウム水和物j をとり，錠剤

6 の製法により製する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fファロペネムナト

8 リウム水平日物J70mg(力側)に対応する量をとり，水を加え

9 て100mLとする.この液5mLに水を加えて100mLとし，必

10 要ならばろ過した液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)
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システムの性能:定量法の標準溶液2011Lにつき，上記

の条件で操作するとき，内標準物質，ファロペネムの

11慎に溶出し，その分離度は11以上である.

53 システムの再現性.標準溶液2011Llこっき，上記の条件

54 で試験を6回繰り返すとき，ファロペネムのピーク面

白 積の相対標準偏差は3.0%以下である.

56 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

57 き，適合する.

58 本品1個をどり，水130mLを加えて崩壊するまで1数しく振

59 り混ぜた後， 1mL中に「フアロペネムナトリウム水平日物J

60 約1mg(カ価)を含む液どなるように水を加えて正確に VmL

11 により吸収スペクトルを測定するとき，波長254~258nm及 61 とする. この液5mLを正確に量り，水告と加えて正確に

12 び304~308nm!こ吸収の極大を示す 62 100mLとし，ろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液

13 純度試験類縁物質本品5個以上をとり粉末どし，表示量に 63 を試料溶液とする. 53IJにブアロペネムナトリウム標準品約

14 従い「フアロペネムナトリウム水平日物j 約25mg(力価)に対 64 25mg(カ価)に対応する量を精密に量り，水にi容かして正確

15 応する量をとり，水約10mLを加えてよく振り混ぜた後，水 65 に50mLとする.この液10mLを正確に量り，水を加えて正

16 を加えて正確に50mLとし，ろ過する.初めのろ液10mLを 66 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

17 除き，次のろ液を試料溶液とする.この液2mLを正確に量 的 につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，
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り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及ひ'標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

料溶液のファロペネムに対する相対保持時照約0.71の開裂{本

のピーク面積は，標準溶液のブアロペネムのピーク函積の

1.5f音より大きくない.また，試料溶液のファロペネム以外

のピークの合計面積は，標準溶液のファロペネムのピーク面

積の2.5倍より大きくない.ただし，フアロペネムに対する

相対保持時間約0.71の開裂体のピーク面積は自動積分法で求

めた面積に感度係数0.37を乗じたi直とする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリルイヒシリ

カグルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相A:!Jン駿二水素カリウム6.12g，リン酸水素ニ

ナトリウム十二水平日物1.79g及び臭化テトラn-ブチ

ノレアンモニウム1.61gをとり，*に溶かし， 1000mL 

とする.

移動中日B:移動相A/アセトニトリル混液(1:1)

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾院制御する.

注入後の時間 移動格A 移動中目B

( 分刊1%) (vol%) 
0~54 84→ 30 16→ 70 
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流量:毎分1.5mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後からファロペネムの保

持時間の約2.M音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，水を加えて

正確に20mLとする.この液2011Lから得たフアロペ

ネムのピーク面積が，標準溶液のファロペネムのピー

ク面積の7~13%になることを確認する.

68 波長275nm，305nm及び354nmにおける吸光度A-1'275，A-1'305， 

及ひ、A-1'354並びにAs275， Asao5，及び‘As3o4を測定し，A-l'及びAs

を計算する.
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A-1'=A-r305ー (49x A-1'275 + 30 x A-1'35~/79 

As=As30o一(49X As275十30xAs35，U/79

ファロベネム(CIA15NOoS)の量[mg(カ価)]

=MS x A-r/ As X J.ゲ25

75 11必:フアロペネムナトリウム標準品の秤取量[mg(カ価)]

76 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドソレ法により，

77 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

78 85%以上である.

79 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液
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20mL以上なとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmL在

正確に量り，表示量に従い1mL中に fファロペネムナトリ

ウム水和物j約5611g(カ価)を含む液となるように水を加えて

正確に V'mLとし，試料溶液とする. 53IJにファロペネムナ

トリウム標準品約18mg(カ価)に対応する量を精密に量り，

水に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

り，水を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶

液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度調IJ定法 (2，24)によ

り試験を行い，波長306nmにおける吸光度A-l'及ひ二4sを ì~IJ定

する.

91 ファロペネム(C12HloNOoS)の表示量に対する溶出率(%)

92 口 MsX AT/ As X V'/VX l/CX 225 

3

4

5
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MS :ファロペネムナトリウム標準品の秤取量[mg(力価)]

C: 1錠中のファロペネム(C12H15NOoS)の表示量[mg(力

側)]

96 定量法 本品5個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末と

97 する.フアロペネム(C12HloNOoS)約25mg(カ価)に対応する

98 最を精察に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，更に水を

99 加えてよく振り混ぜた後， 50mLとし，ろ過する.初めのろ

100 液10mLを徐き，次のろ液を試料溶液とする.別にファロペ

51281 



2 ファロペネムナトリウム錠

101 ネムナトリウム標準品約25mg(カ価)に対応する量を精密に

102 量り，内標準溶液10mLを正確に加え，更に水を加えて溶か

103 し， 50mLとし，標準溶液とする.以下「フアロベネムナト

104 リウム水和物」の定量法を準用する.

105 フアロペネム(C12H15N05S)の量[mg(カ価)]ニlVIsX QT/QS 

106 Jl公:フアロペネムナトリウム標準品の秤取量[mg(カ価)]

107 内標準溶液 mーヒドロキシアセトフェノン0.5gをアセト

108 ニトリル20mLに溶かし，水を加えて200mLとする.

109 貯法容器気密容器.

5i ;38L! 



1 シロップ周ファロペネムナトリウム

1 シロップ用ファロペネムナトリウム
2 Faropenem Sodium for Syrup 

3 本品は用時溶解して用いるシロップ剤である.

4 本品lま定量するとき，表示されたカ価の93.0~106.0%に

5 対応するファロペネム(C12H15NOoS: 285.32)を含む.

6 製法 本品は「ファロベネムナトリウム水平日物Jをとり，シロ

7 ップ用剤の製法により製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「フアロペネムナト

9 リウム水和物J25mg(カ価)に対応する量をとり，水を加え

10 て50mLとする.この液5mLfこ水を加えて50mLとし，必要

11 ならばろ過し，この液につき，紫外可視吸光度測定法

12 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長254~

13 258nm及び304~308nmに吸収の極大を示す.

14 純度試験類縁物質本品を必要ならば粉末とし，表示量に従

15 い fフアロペネムナトリウム水平日物j約25mg(カ価)に対応

16 する量をとり，水約10mLを加えてよく振り混ぜた後，水を

17 加えて正確に50mLとし，ろ過する.初めのろ液10mLを除

18 き，次のろ液を試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，

19 水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液

20 及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

21 マトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の

22 各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

23 夜のフアロペネムに対する相対保持時間約0.71の凋裂体のピ

24 ク函積は，標準溶液のファロペネムのピーク面積の1.5傍

25 より大きくない.また，試料溶液のブアロペネム以外のピー

26 クの合計面積は，標準溶液のフアロペネムのピーク函積の2

27 倍より大きくない.ただし，ファロペネムに対する相対保持

28 時間約0.71の開裂体のピーク面積は自動積分法で求めた面積

29 に感度係数0.37を乗じた値とする.

30 試験条件

31 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

32 カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管に511mの

33 液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シリ

34 カゲルを充てんする.

35 カラム温度:400C付近の一定温度

36 移動相A:リン畿二水素カリウム6.12g，リン酸水素ニ

37 ナトリウム十二水平日物1.79g及び臭化テトラHーブチ

38 ルアンモニウム1.61gをとり，水に溶かし， 1000mL 

39 とする.

40 移動相B:移動相A/アセトニトリル混液(I: 1) 

41 移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

42 うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (yol%) (yol%) 
。~ 54 84→ 30 16→ 70 

43 流量:毎分1.5mL

44 面積測定範囲:溶媒のピークの後からフアロペネムの保

45 持時間の約2.5倍の範題

46 システム適合性

47 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，水を加えて

48 正確に20mLとする.この液20llLから得たファロペ

49 ネムのピーク面積が，標準溶液のファロペネムのピ}

50 ク面積の7~13%になることを確認する.

51 システムの性能:定量法の標準溶液20llLにつき，上記

52 の条件で操作するとき，内標準物質，ファロペネムの

53 頂に溶出し，その分離度は11以上である.

54 システムの再現性:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件

55 で試験を6回繰り返すとき，ファロペネムのピーク福

田 積の相対標準偏差は3.0%以下である.

57 水分 (2.48) 1. 5~2.1 %(80mg，電量滴定法).

58 製剤均一性 (6.02) 分包したものは，質量偏差試験を行うと

59 き，適合する.

60 定量法 本品を必要ならば粉末とし，ファロペネム

61 (CIA15N05S)約25mg(力価)に対応する量を精密に量り，内

62 標準溶液10mLを正篠に加えた後，水を加えてよく振り混ぜ，

63 水を加えて50mLとし，ろ過する.初めのろ液10mLをi徐き，

64 次のろ液を試料溶液とする.別にフアロペネムナトリウム標

65 準品約25mg(力価)に対応する量を精密に量り，内標準溶液

66 10mLを正確に加えた後，水を加えて溶かし， 50mLとし，

67 標準溶液とする.以下「フアロペネムナトリウム水和物j の

68 定量法を準用する.

69 フアロペネム(C12HloNOoS)の量[mg(カ価)]=jJ;IsX Q'l'/ Qs 

70 Ms:フアロペネムナトリウム標準品の秤取量[mg(カ価)]

71 内標準溶液 mーヒドロキシアセトフェノン0.5gをアセト

72 ニトリル20mLに溶かし，水を加えて200mLとする.

73 貯法

74 保存条件遮光して保存する.

75 容器気密容器.
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1 フィトナジオン

1 '7ィトナジオン
2 Phytonadione 

3 ビタミンK!

4 フイトメナジオン

O 

" CH3 

γvi:三〉liJ
YCH  

5 O eH3 H CH3 H CH3 eH3 

6 C3!H4002: 450.70 

7 2・Methyl聞3-[(2E，7R，IIR)圃3，7，11，15-tetramethylhexadec-

8 2・en・l-yl]-1，4-naphthoquinone

9 [84-80-0] 

62 

10 本品は定量するとき，フィトナジオン(C3!H460z}97.0~ 63 

11 102.0%を含む 64

12 性状 本品は黄色~だいだい黄色の澄明な粘性の液である.

13 本品はイソオクタンと混和する.

14 本品はエタノ-;レ(99.5)にやや溶けやすく，水にほとんど 67 

15 溶けない 68

16 本品は光によって徐々に分解し，赤褐色になる 69

17 比重 dZ: 約~967 70 

18 確認試験 71 

19 (1 ) 本品のイソオクタン溶液(1→100000)につき，紫外可 72 

20 視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本 73 

21 品のスペクトルと本品の参照スペクトル1を比較するとき 74

22 両者のスペクトルは伺一波長のところに河様の強度の吸収を 75 

23 

24 

認める.また，本品のイソオクタン溶液(1→10000)につき，

紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

25 し，本品のスペクトノレと本品の参照スペクトル2を比較する

26 とき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の

27 吸収を認、める.

28 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の液

29 膜法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の参照スペ

30 クトルを比較するとき，両者のスペクトルは問一波数のとこ

31 ろに何様の強度の吸収を認める.

32 屈折率 (2.45) n~ : 1. 525~ 1. 529 

33 純度試験

34 (1 ) 吸光度の比 本品のイソオクタン溶液(1→100000)に

35 っき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波
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長248.5nm，253.5nm及び269.5nmにおける吸光度A!，Az 

及びAa告と測定するとき ，A2/んは0.69~0.73 ， A2/ Aaは

0.74~0.78である.また，本品のイソオクタン溶液(1→

10000)につき，波長284.5nm及び326nmにおける吸光度ん

及びkを測定するとき，A4/ kf土0.28~0.34である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，弱く加熱して炭化

する.冷後，硝酸マグネシウム六水和物のエタノ}ノレ(95)溶

液(1→10)10mLを加え，エタノールに点火して燃焼させる.

冷後，硫酸1mLを加え，以下第4法により操作し，試験を行

う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以下).

(3 ) メナジオン 本品20mgを水/エタノーノレ(95)混液

(1 : 1)0.5mLfこ溶かし， 3ーメチル-1ーフェニル-5ーピラ

48 ゾロンのエタノール(95)溶液(1.......20)li商及びアンモニア水

49 (28)1i荷在加え， 2時間放置するとき，液は青紫色を呈しない.

50 巽性体比本操作は，光を避け，速やかに行う.本品30mgを

51 移動相50mLに溶かす.この液4mLfこ移動相を加えて25mL

52 とする.この液10mLfこ移動相を加えて25mLとし，試料溶

53 夜とする.試料溶液50pLにつき，次の条件で液体クロマト

54 グラブィー (2.01) により試験を行い，z，体のピーク面積ATZ

55 及びE体のピーク面積Al'Eを測定するとき， Al'z/(Arz十Al'E)

56 は0.05~0.18である.

57 試験条件
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定量法の試験条件を準用する.

システム適合性

システムの性能:試料溶液50pLfこっき，上記の条件で

操作するとき，Z体，E体の順に溶出し，その分離度

は1.5以上である.

システムの再現役:試料溶液50pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき ，E体及びZ体のピークの

65 合計面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

66 定量j去本操作は，光を避け，速やかに行う.本品及びフィト

ナジオン標準品約30mgずつを精密に量り，それぞれを移動

相に溶かし，:iE確に50mLとする.この液4mLずつを正確に

量り，それぞ、れに移動相を加えて正確に25mLとする.この

液10mLずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液7mLを豆

確に加え，移動拐を加えて25mLとし，試料溶液及び標準溶

液とする.試料溶液及び標準溶液50pLfこっき，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するE体及びZ体のピークの合計面積

の比QT及ひ(Qsを求める.

76 フィトナジオン(C3!H400θの量(mg)= MS X QT/ Qs 

1MB:フイトナジオン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 安息香酸コレステロールの移動棺溶液(1→

400) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフィー用多孔質シリカゲ、ルを充て

んする.

カラム温度:30
0

C付近の一定温度

移動相:ヘキサン/n-アミノレアルコーノレ混液(4000: 

3) 

77 
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88 流量:フィトナジオンの2つのピークのうち，後に溶出

89 するピークの保持時聞が約25分になるように調整す

90 る.

91 システム適合性

92 システムの性能:標準溶液50pLにつき，上記の条件で

93 操作するとき，内標準物質，Z体，E体の順に総出し，

94 Z体とE体の分離度は1.5以上である.

95 システムの再現性:標準溶液50pLにつき，上記の条件

96 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

97 に対するE体及びZ体のピークの合計面積の比の相対

98 標準偏差は1.0%以下である.

99 貯法

51234 



2 フィトナジオン

100 保存条件遮光して，冷所に保存するか，又は空気を「窒

101 素」で置換して保存する.

102 容器気密容器.
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乾燥弱毒生風しんワクチン1 

乾燥弱毒生風しんワクチン
Fl'eeze-dl'ied Live Attenuated Rubella Vaccine 
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本品は照時溶解して用いる注射剤である.

本品は弱毒生風しんウイルス告と含む.

本品は生物学的製剤基準の乾燥弱毒生風しんワクチンの条

に適合する.

性状 本品は溶剤在加えるとき，無色，帯黄色又は帯赤色の澄

明な;夜どなる.
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1 フェキソフェナジン塩酸塩

1 フェキソフェナジン塩酸塩
2 Fexofenadine Hydrochloride 

3 塩酸フェキソフェナジン

11 ~ 
ロ=< OH 

fグ可γYi H OH 

、"，-/，¥川、/¥/人/'0..

1ム/∞2H

H3C CH3 

• HCI 

4 汲ぴ銭像異性体

5 C32H3UNO"・HCl:538.12 

6 2・(4・{(1 RS)-l-Hydroxy-4-[ 4-(hydroxydiphenylmethyl)piperidin-

7 1・yl]butyl}phenyl)-2-methylpropanoic acid monohydrochloride 

8 [153439-40-8] 

9 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，フェキソフ

10 ェナジン塩酸塩(C32H3UNO.v98.O~ 102.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品はメタノールに極めて溶けやすく，エタノーノレ(99.5)

13 にやや溶けやすく，水に溶けにくい.

14 本品のメタノーノレ溶液(3→100)は旋光性を示さない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→2500)につき，紫外可視吸

17 光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

18 スペクトルと本品の参照スペクトル又はフェキソフェナジン

19 塩酸塩標準品について同様に操作して得られたスペクトルを

20 比較するとき，河者のスペクトルは同一波長のところに同様

21 

22 

の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本
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品の参照スペクトル又はフェキソフェナジン塩酸塩標準品の

スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは伺一波数の

ところに同様の強度の吸収を認、める.もし，これらのスペク

トルに差を認めるときは， 73IJに規定する方法により再結晶し，

28 結晶をろ取し，乾燥したものにつき，悶様の試験を行う.

29 (3) 本品の水/メタノール混液(1: 1)溶液(3→200)は塩化 81 

30 物の定性反応(2)(1.09)を呈する 82

31 純度試験 83 

32 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをどり，第47:去により操作し 84

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以 85 

34 下). 86 

35 (2) 類縁物質本品25mgt'とり，リン酸二水素ナトリウ 87 

36 ム二水和物7.51g及び過塩素酸ナトリウム0.84gを水1000mL 88 

37 に溶かし， リン酸を加えてpH2.0に調整した液/液体クロマ 89 

38 トグラフィー照アセトニトリル混液(1:1)に溶かして25mL 90 

39 とし，試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，移動相 91 

40 を加えて正確に100mLとする.この液lmLを正確に量り 92

41 移動相を加えて正確にlOmLとし，標準溶液とする.試料溶 93 

42 夜及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体ク 94 

43 ロマトグラブイー (2.01)により試験を行う.それぞれの液 95 

44 の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料 96 

45 溶液のフェキソフェナジン以外のピークの面積は，標準溶液

46 のフェキソフェナジンのピーク面積より大きくない.ただし，

47 フェキソフェナジンに対する相対保持待問約1.8及び約3.3の

48 ピーク面積は，自動積分法で求めた面積にそれぞれ感度係数

凸

U

A

U

唱

i

o

L

q

o

s

a

A

W

D

ρ
り

勾

4

0

0

凸

目

白

υ
唱

i

o

L

q

o

A

-

w

D

K

U

R

U

R

U

R

U

R

U

R

U

R

U

R

U

R

u

ρ

り

ρり

ρり

ρ
0

1.5及び0.9を乗じた値とする.

試験条件

検出器，カラム，カラム混度，移動棺及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

iID積測定範密:溶媒のピークの後からフェキソフェナジ

ンの保持時間の約6倍の範間

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，フェキソフェナジンのピークの理論段

数及びシンメトリー係数は，それぞれ8000段以上，

2.0以下である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，フェキソフェナジンのピ

ーク弱積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3 ) 残留溶媒別に規定する.

64 水分 (2.48) 0.5%以下(0.25g，電量消定法).

65 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

66 定量j去本品及びフェキソフェナジン塩酸塩標準品(別途本品

67 と同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約25mgずつを

68 精密に量り，それぞれをリン酸二水素ナトリウム二水和物

69 7.51g及び過塩素酸ナトリウム0.84gを水1000mLに溶かし，

70 リン酸を加えてpH2.0に調整した液/液体クロマトグラフィ

71 一周アセトニトリル混液(1:1)に溶かし，亙確に25mLどす

72 る.この液3mLずつを正確に量り，それぞれに移動相を加

73 えて正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料

74 溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

75 

76 

クロマトグラフィー (2.0])により試験を行い，それぞれの

液のフェキソフェナジンのピーク面積Ar及びAsを測泣きする.

n

t

o百

円

t

門

d

ブェキソフェナジン塩酸塩(C32H3UN04'HCl)の量(mg)

=Ms X Ar/ As 

Ms :脱水物に換算したフェキソフェナジン塩酸極標準品

の手平取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ij{~定波長: 220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用フェニル化シリカゲルを

充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素ナトリウム二水平日物7.51g及び過

塩素酸ナトリウム0.84gを水1000mLに溶かし，リン

酸を加えてpH2.0fこ務繋した液650mUこ液体クロマ

トグラフィー用アセトニトリル350mL及びトリエチ

ノレアミン3mLを加える.

流量:フェキソブェナジンの保持時間が約9分になるよ

うに調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，フェキソフェナジンのピークの理論段

79 

80 

5123J 



2 フェキソフェナジン塩酸塩

97 数及びシンメトリー係数は，それぞれ8000段以上，

98 2.0以下である.

99 システムの再現役:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

100 で試験を6回繰り返すとき，フェキソフェナジンのピ

101 ーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

102 貯法容器密閉容器.
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1 フェニトイン

1 フェニトイン
2 Phenytoin 

3 ジフェニルヒダントイン

|、
正予

4 

5 C15H12N202: 252.27 

6 5，5・Diphenylin.1idazolidine-2，4-dione

7 [57-41-0] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，フェニトイン

9 (CloH12N20099.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末又は粒で，におい及び味はな

11 ¥;¥ 

48 (3) 塩化物 (1.03) 本品0.30gをアセトン30mLfこ溶かし，

49 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

50 試験を行う.比較液はO.OlmolJL塩酸0.60mLfこアセトン

51 30mL，希硝酸6mL及てJ7l<を加えて50mLとする(0.071%以

52 下).

53 (4) 重金属(1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

54 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

55 下).

56 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(2g，1050C， 2時間).

57 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

58 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，エタノール

59 (95)40mLを加え，加視して溶かし，直ちにチモールブタレ

60 イン試液0.5mLを加え，液が淡青色を呈するまで、O.lmolJL水

61 酸化ナトリウム液を鴻加し，次にピリジン1mL，フェノー

。んM

。九日
A
告

白
U

ρ

U
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O

ルフタレイン試液5i街及び硝酸銀試液25mLを加え，液が1分

間持続する淡赤色を呈するまで，更にO.lmollL水酸化ナト

リウム液で滴定 (2.50)する.

12 本品はエタノーノレ(95)又はアセトンにやや溶けにくく，ジ 65 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=25.23mgC15HI2N202 

66 貯法容器密閉容器.
13 エチルエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

15 融点:約2960C(分解).

16 確認試験

17 (1 ) 本品0.02gをアンモニア試液2mLに溶かし，硝殻銀試

18 夜5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.

19 (2) 本品O.Olgにアンモニア試液1mL及び水1mLを加えて

20 煮沸し，硫酸銅(II)五水和物溶液u→20)50mUこアンモニア

21 試i夜10mLを加えた液2mLを滴加するとき，赤色の結晶性の

22 沈殿を生じる.

23 (3) 本品O.lgに水酸化ナトリウム0.2gを混ぜ，加熱して融

24 解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変す

25 る.

26 (4) 本品O.lgにサラシ粉試液3mL告と加え， 5分間振り混ぜ，

27 熱湯15mLを加えて油状の沈降物を溶かす.冷後，希塩酸

28 1mLを滴加し，更に水4mLを加え，生じた白色の沈殿をろ

29 取し，水で洗った後，沈殿に付着する水分をろ紙で圧して除

30 く.次に沈殿をクロロホノレム1mUこ溶かし，薄めたエタノ

31 ノレ(9→10)5mLを加え，ガラス棒で器皇室をこすって白色の

32 結晶性の沈殿告と生成させる.この沈殿をエタノール(95)で洗

33 った後，乾燥するとき，その融点 (2.60) は， 165~1690Cで

34 ある.

35 純度試験

36 ( 1 ) 溶状 本品0.20gを0.2molι水酸化ナトリウム液

37 10mLに溶かすとき，液は無色澄明である.また，これを加

38 熱するとき，台濁を生じない.冷後，これにアセトン5mL

39 を混和するとき，r夜は無色澄明である.

40 (2) 酸又はアルカリ 本品2.0gに水40mLを加え， 1分問

41 振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とし，次の試験を行

42 う.

43 (i) 試料溶液lOmLfこフェノーノレフタレイン試液2濡を加え

44 るとき，液は無色である.また， O.OlmoνL水酸化ナトリウ

45 ム液0.15mLを追加するとき，液は赤色を呈する.

46 並) 試料溶液lOmLにO.Olmo阻J塩酸0.30mL及びメチルレ

47 ッド試液5i商を加えるとき，液は赤色~だいだい色を呈する.
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1 フェニトイン散

1 フェニトイン散
2 Phenytoin Powdel' 

3 ジフェニルヒダントイン散

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 フェニトイン(C15H12N202: 252.27)を含む.

6 製法本品は「プエニトインj をとり，頼粒都又は散剤の製法

7 により製する.

8 確認、試験本品の表示量に従い fフェニトインJ0.3gに対応す

9 る量をとり，ジエチノレエーテル100mLずつで2回よくかき混

10 ぜて始出し，抽出液を合わせてろ過する.ろ液を水浴上で蒸

11 発乾固し，残留物につきフェニトインj の確認、試験を準

12 用する.

13 溶出性別に規定する.

14 定量法 本品のフェニトイン(C15H12N200約50mgfこ対応する

15 量を精密に量り，メタノール30mLを加え，時々振り混ぜな

16 がら15分照超音波処理し，更に10分間振り混ぜた後，メタ

17 ノールを加え，正確に50mLとする.この液を遠心分離し，

18 上澄液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，

19 試料溶液とする.別に定量用ブエニトインを105
0
Cで2時間

20 乾燥し，その約25mgを精密に量り，メタノールに溶かし，

21 正確に25mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液

22 5mLを正確に加え，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

23 夜10)lUこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

24 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するフェニ

25 トインのピーク面積の比(h及びQsを求める.

26 フェニトイン(C15H12N200の量(mg)口 MSX QT/QS X 2 

27 MS:定量用フェニトインの秤取量(mg)

28 内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピノレの移動相溶液(1

29 →25000) 

30 試験条件

31 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:258nm) 

32 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5)lm

33 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

34 リカゲルを充てんする.

35 カラム温度:40
0C付近の一定温度

36 移動相:メタノーノレ/pH3.5の0.02molJLリン酸塩緩衝

37 夜1昆液(11: 9) 

38 流量:フェニトインの保持時滞が約5分になるように調

印 整する.

40 システム適合性

41 システムの性能:標準溶液10)lLにつき，上記の条件で

42 操作するとき，フェニトイン，内標準物質の順に溶出

43 し，その分離度は8以上である.

44 システムの再現性:標準溶液10)lLにつき，上記の条件

45 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

46 に対するフェニトインのピーク商積の比の相対標準備

47 差は1.0%以下である.

48 貯法容器密閉容器.
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1 フェニトイン錠

1 フェニトイン錠
2 Phenytoin Tablets 

3 ジフェニルヒダントイン錠

4 本品 l土定最するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 54 

5 フェニトイン(C15H12N202: 252.27)を含む 55

6 製法 本品は「フェニトインj をとり，錠剤の製法により製す 56 

7 る 57

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「フェニトイン 58

9 0.3gに対応する量をとり，分液漏斗に入れ，希塩酸1mL及 59 

10 び水10mLを加え， ジエチノレエーテノレ100mLで1回，次に 60 

11 25mLずつで4回抽出する.全ジエチルエーテル抽出液を合 61 

12 わせ，水浴上でジエチルエーテルを留去し，残留物を1050C 62 

13 で2時間乾燥する.残留物につきフェニトインJの確認、 63 

14 試験を準用する 64

15 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

16 き，適合する.

17 本品1個をとり，水/アセトニトリル混液(1: 1)3 Vグ5mL

18 を加え，時々振り混ぜながら15分間超音波処理し，更に10

19 分間振り混ぜた後， 1mL中にフェニトイン(C15H12N200約

20 1mgを含む液となるように水/アセトニトリル混液(1:1)を

21 加え，正確に VmLとする.この液を遠心分離し，上澄液

22 5mLを正確に量り，内標準浴液5mL告と正確に加え，試料溶

23 夜とする.以下定量f去を準用する.

24 フェニトイン(C15H12N200の量Ung)

25 =Ms X Q'l'/Qs X Vゲ25

26 Ms:定量用フェニトインの秤取量(mg)

27 内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの移動相溶液(1

28 →25000) 

29 溶出性別に規定する.

30 定量j去本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，めの

31 う製乳鉢を用いて粉末とする.フェニトイン(C15H12N200約

32 50mgに対応する量を精密に量り，水/アセトニトリル混液

33 (1 : 1)30mLを加え， P寺々振り混ぜながら15分間超音波処理

34 し，更に10分間振り混ぜた後，水/アセトニトリノレ混液

35 (1 : 1)を加え，正確に50mLどする.この液を遠心分離し，

36 上澄液5mLを五確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，

37 試料溶液とする. ~IJに定量用ブエニトインを 1050Cで2時間

38 乾燥し，その約25mgを精密に量り，水/アセトニトリル混

39 液(1:1)に溶かし，正確に25mLとする.この液5mLを正確

40 に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液とする.

41 試料溶液及び標準溶液l011Lfこっき，次の条件で液体クロマ

42 トグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピー

43 ク面積に対するフェニトインのピーク面積の比QT及びQsを

44 求める.

45 ブエニトイン(C15H12N200の量(mg)=1V1SX QT/ Qs X 2 

46 Ms:定量用フェニトインの秤取量(mg)

47 内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピノレの移動相溶液(1

48 →25000) 

49 試験条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:258nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ51lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :40
0

C付近の一定温度

移動相:メタノール/pH3.5の0.02mol!Lリン酸塩緩衝

i夜I尉夜(11: 9) 

流量:ブェニトインの保持時間が約5分になるように調

繋する.

システム適合後

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，フェニトイン，内標準物質の順に溶出

し，その分離度は8以上である.

システムの再現役:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

65 に対するフェニトインのピーク面積の比の相対標準偏

66 差は1.0%以下である.

67 貯法容器密閉容器.
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1 注射用フェニトインナトリウム

1 注射用フエニトインナトリウム
2 Phenytoin Sodium fo1' Injection 

3 注射用ジフェニルヒダントインナトリウム

|、
どク

4 

5 C15HlIN2Na02: 274.25 

6 Monosodium 5，5-diphenyl-4-oxoimidazolidin-2・olate

7 [630-93-3] 

8 本Jhは用時溶解して用いる注射剤である.

9 本品を乾燥したものは定量するとき，フェニトインナトリ

10 ウム(C15HlIN2NaO:u98.5%以上を含み，表示量の92.5~

11 107.5%に対応するフェニトインナトリウム(C15HlIN2NaO:u

12 を含む.

13 製法本品は注射剤の製法により製する.

14 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない.

15 本品は水又はエタノーノレ(95)にやや溶けやすく，クロロホ

16 ルム又はジヱチルエーテルにほとんど溶けない.

17 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは約12である.

18 本品は吸湿性である.

19 本品の水溶液は放置するとき，徐々に二酸化炭素を吸収し

20 てフェニトインの結晶を析出する.

21 確認試験

22 (1 ) 定量治で、得た残留物につきフェニトインj の確認

23 試験を準用する.

24 (2) 本品0.5gを強熱し，冷後，残留物を水10mUこ溶かし

25 た液は，赤色リトマス紙を青変する.また，この液はナトリ

26 ウム塩の定性反応(1)(1.09)を呈する.

27 純度試験

28 (1) 溶状本品1.0gを共栓試験管にとり，新たに煮沸して

29 冷却した水20mLを加えて溶かすとき，液は無色澄明である.

30 また，わずかに混濁することがあっても， O.lmol江J水酸化

31 ナトリウム液4.0mLを加えるとき，液は無色澄明である.

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 乾燥減量 (2.41) 2.5%以下(lg，105
0

C， 4時間).

36 定量j去 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密、に量る.

37 これを乾燥し，その約0.3gを精密に量り，分液漏斗に入れ，

38 水50mUこ溶かし，希塩酸10mLを加え，ジエチルエーテノレ

39 100mLで抽出する.更にジエチルエーテル25mLずつで4回

40 抽出し，全抽出液を合わせ，水浴上でジェチルエーテルを蒸

41 発し，残留物を1050Cで2時間乾燥し，質量を量り，フェニ

42 トイン(C15H12N202: 252.27)の量とする.

43 フェニトインナトリウム(C15HlIN2NaO:uの量(mg)

44 ブエニトイン(C15H12N202)の量(mg)X1.087 

45 貯法容器密封容器.
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1 Lーフェニノレアラニン

1 Lーフェニルアラニン
2 L-Phenylalanine 

σλH22 

4 C9Hl1N02: 165.19 

5 (2S)-2-Amino-3・phenylpropanoicacid 

6 [63・91-2]

7 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーフェニノレアラニ

8 ン(C9Hl1N02)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末で，においはないか，

10 又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い.

11 本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けにくく，エタノー

12 ル(95)にほとんど溶けない.

13 本品は希塩酸に溶ける.

14 確認試験本品を乾燥し赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)

15 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレ

16 ど本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

17 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

18 旋光度 (2.49)αぼ:-33.0~-35.50(乾燥後， 0.5g，水，

19 25mL， 100mm). 

20 p H (2.54) 本品0.20gを水20mUこ溶かした液のpHは5.3~

21 6.3である.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品0.5gを1moJIL塩酸試液10mLに溶かすとき，

24 夜は無色澄明である.

25 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

26 夜にはO.OlmoJIL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

27 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

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

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

30 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

31 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gに水40mL.及び希酢酸2mLを

32 加え，加視して溶かし，冷後，水を加えて50mLとする.こ

33 れを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこ希酢

34 酸2mL及ひー水を加えて50mLとする(20ppm以下).

35 (6) ヒ素 (J.ll) 本品1.0gを希塩酸5mLに溶かし，水

36 15mLを加え，これを検液とし，試験を行う (2ppm以下).

37 (7) 類縁物質本品0.10gを水25mLに溶かし，試料溶液

38 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

39 とする.この液5mLを正確に量り，水を加えて亙確に20mL

40 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

41 ラフィー (2ω)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

42 511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調

43 製した薄層板にスポットする.次lこ1ーブタノール/水/酢

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

45 薄層板を80
0
Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリンのア

46 セトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後， 80
0
Cで5分間加熱

47 するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

48 標準溶液から得たスポットより濃くない.

49 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(1g，105
0
C， 3時間).

50 強熱残分 (2，44) 0.1%以下(lg).

51 定量法 本品を乾燥し，その約0.17gを精密に量り，ギ酸3mL

52 に溶かし，酢酸(100)50mLを加え， O.lmol江」過塩素酸で、滴

53 定 (2，50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

54 補正する.

55 O.lmoνL過寝素酸1mL=16.52mg CoHl1N02 

56 貯法容器気密容器.
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1 フェニルプタゾン

1 "7ェニルブタゾン
2 Phenylbutazone 

3 

4 CWH20N202: 308.37 

5 4-Butyl-l，2-diphenylpyrazolidine-3，5-dione 

6 [50-33-9] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フェニルブaタゾン

8 (CWH20N202)99.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色~微黄白色の結品性の粉末で，においはなく，

10 味は初めないが，後にわずかに苦い.

11 本品はアセトンに溶けやすく，エタノール(95)又はジエチ

12 ルエーテルにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない.

13 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 確認試験

15 (1 ) 本品O.lgに酢酸(100)1mL及ひ'塩酸lmLを加え，還流

16 冷却器を付け，水浴上で30分間加熱した後，水10mLを加え，

17 氷冷する.この液をろ過し，ろ液に亙硝酸ナトリウム試液3

18 ~4滴を加える.この液lmLfこ2ーナフトーノレ試液lmL及び

19 クロロホルム3mLを加えて振り混ぜるとき，クロロホルム

20 層は濃赤色を呈する.

21 (2) 本品lmgを希水酸化ナトリウム試液10mUこ溶かし，

22 水を加えて100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度

23 測定法(2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペ

24 クトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペ

25 クトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

26 融点(之60) 104~1070C 

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品1.0gを水酸化ナトリウム溶液(2→25)20mL

29 に溶かし， 25:1:10Cで3待開放置するとき，液は澄明である.

30 また，この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

31 試験を行うとき，波長420nmにおける吸光度は0.05以下で

32 ある.

33 (2) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

35 下).

36 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

37 製し，試験を行う (2ppm以下).

38 (4) 硫酸皇色物 本品1.0gを硫酸20mLに溶かし， 25:1: 

39 10Cで正確に30分間放置するとき，液は澄明である.また，

40 この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を

41 行うとき，波長420nmにおける吸光度は， 0.10以下である.

42 乾燥減最 (2.41) 0.5%以下Ug，減圧，シリカゲ、ル， 4時間).

43 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

44 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，アセトン

45 25mLに溶かし， O.lmollL水酸化ナトリウム液で満定 (2.50)

46 する(指示薬:ブロモチモールブ。ルー試液5i商).ただし，滴

47 定の終点は液の青色が15秒間持続するときとする. )jljにア

48 セトン25mUこ水16mLを加えた液につき，同様の方法で空

49 試験を行い，補正する.

50 O.lmolι水酸化ナトリウム液lmL=30.84mgC19H20N202 

51 貯j去容器気密容器.
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1 フェニレプリン塩酸塩

1 "7エニレフリン塩酸塩
2 Phenyl巴phl'ineHydl'ochlol'ide 

3 塩酸フェニレプリン

H..PH H 

，/'y久-.../N.......r-ー
γ VI13 ・トiCI

"'" /' 

4 OH 

5 C9H13N02・HCl:203.67 

6 (lR)・1・(3-Hydroxyphenyl)-2-methylaminoethanol

7 monohydrochloride 

8 [61-76-7] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，フェニレプリン寝酸

10 塩(CUH13N02• HC1)98.0~102.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

12 味は苦い.

13 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けやす

14 く，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品1.0gを 7l< 100mUこ溶かした液のpHは4.5~5.5である.

16 確認試験

17 (1 ) 本品の水溶液(1→100)ImUこ硫酸銅(II)試液11慌を加

18 え，更に水酸化ナトリウム溶液(1→5)ImLを加えるとき，液

19 は青色を呈する.次にジエチノレエーテ/レlmLを加えて振り

20 混ぜるとき，ジエチルエーテル層は青色を呈しない.

21 (2) 本品の水溶液U→100)ImLに塩化鉄(皿)試液1滴を加

22 えるどき， f夜は持続する紫色を皇する.

23 (3) 本品0.3gを水3mUこ溶かし，アンモニア試液lmLを

24 加え，ガラス棒で試験管の内塁左右どこするとき，沈殿を生じる.

25 沈殿をろ取し，氷冷した水数滴で洗い， 105
0
Cで2時間乾燥

26 するとき，その融点 (2.60) は 170~1770Cである.

27 (4) 本品の水溶液U→100)は塩化物の定性反応(2)(1.09) 

28 を呈する.

29 旋光度 (2.49)α)~ : -42.0~-47.50(乾燥後， 0.5g，水，

30 lOmL， 100mm). 

31 融点 (2.60) 140~1450C 

32 純度試験

33 (1 ) 溶状本品1.0gを7l<10mLに溶かすとき，液は無色澄

34 明である.

35 (2) 硫酸塚 (1.14) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

36 液には0.005molfL硫酸0.50mLを加える(0.048%以下).

37 (3) ケトン本品0.20gを水lmUこ溶かし，ペンタシアノ

38 ニトロシル鉄(阻)酸ナトリウム試液2滴及び水酸化ナトリウ

39 ム試液lmLを加え，酢酸UOO)0.6mLを加えるとき，液の色

40 は次の比較液より濃くない.

41 比較液:本品を用いないで，同様に操作する.

42 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，105
0
C， 2時間).

43 強熱残分 (2.44) 0.2%以下Ug).

44 定量法本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，ヨウ素瓶に

45 入れ，水40mLに溶かし， 0.05molι臭素液50mLを正確に加

46 える.更に坦酸5mLを加えて直ちに密栓し，振り混ぜた後，

47 15分開放置する.次にヨウ化カリウム試液10mLを注意して

48 加え，直ちに密栓してよく振り混ぜた後， 5分間放置し，遊

49 離したヨウ素をO.lmolιチオ硫酸ナトリウム液で滴定

50 (2.50)する(指示薬:デンフoン試液lmL).同様の方法で空

51 試験を行う.

52 0.05molι臭素液lmL=3.395mgCuH13N02・HCl

53 貯法

54 保存条件遮光して保存する.

55 容器気密容器.
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フェネチシリンカリウム1 

ェネチシリンの傾に溶出し，その分離度は1.5以上で

ある.

システムの再現性:試料溶液I011Lにつき，上記の条件

で試験を6田繰り返すとき， L-α ーフェネチシリン

のピーク面積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

純度試験

(1) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加えるUOppm以

下).

(2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第4法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(3) 類縁物質 本品50mgを移動相50mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液lmLを正確に量り，移動相を加えて亙

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

I011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ーは0])により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のD-α ー

フェネチシリン及びL一αーフェネチシリン以外のピークの

合計面積は，標準溶液のD一αーフェネチシリン及びL一α

ーフェネチシリンのピーク面積の和の5倍より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動棺及び流量はL α 

ーブェネチシリンカリウムの試験条件を準用する.

面積測定範囲 :L一α ブェネチシリンの保持時間の約

1.5倍の範湖

システム適合性

システムの性能及びシステムの再現役はL-α ーフェネ

チシリンカリウムのシステム適合性を準用する.

検出の確認:標準溶液2mLを正篠に量り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液I011Lから得たLーα

ーフェネチシリンのピーク面積が，標準溶液のLーα

ーフェネチシリンのピーク面積の14~26%になるこ

とを確認する.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(O.lg，j，威圧， 60oC， 3時間).

定量法本品及び乾燥したフェネチシリンカリウム標準品約

40000単位に対応する量を精密に量り，それぞれをpH6.0の

リン酸塩緩衝液に溶かし，正確に20mLとし，試料溶液及び

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2mLずっそ旨亙確に

量り， 100mLの共栓フラスコに入れ，水酸化ナトリウム試

液2.0mLずつを加え，正確に15分間放置した後，それぞれ

に薄めた塩酸U→10)2.0mL及び0.005mollLヨウ素液10mL

を正確に加え，正確に15分間放置する.次に，デンプン試

液0.2~0.5mLを加え， O.OlmollLチオ硫酸ナトリウム液で液

が無色になるまで滴定 (2.50)する.別に，試料溶液及び標

準溶液にそれぞれ0.005mollLヨウ素液10mLを正確に加え，

以下，同様に操作して空試験を行い(ただし， 15分間放置し

ない)，補正する.試料溶液及び標準溶液の消費した

0.005molιヨウ素液の量(mL)をそれぞ、れ Vl'及びVsとする.
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フェネチシリンカリウム
Phenethicillin Potassium 

α:がLi;3ii:::

2 

及びC'位エピマー

C17H19KN20oS : 402.51 

Monopotassium(2S，5R，6R)-3，みdimethyl-7-oxo・6・

[(2RS)-2・phenoxypropanoylamino]-4-thia-ト

azabicyclo[3.2.0]heptane-2-carboxylate 

[132-93-4] 

3 

4

5

6

7

8

 

ブェネチシリンカリウム(C17H19Iill20oS)の量(単位)

=Ms x Vl'/Vs 

96 

97 

i JJゴt;

Ms :フェネチシリンカリウム標準品の秤取量(単位)

r 
d 

密閉容器.容器貯j去

98 

99 

本品は定量するとき，換算した乾燥物lmg当たり 1400~

1480単位を含む.ただし，本品のカ価は，ブェネチシリン

カリウム(C17H19KN205S)としての量を単位で示し，その1単

位はフェネチシリンカリウム(C17Hwlill205S)0.6811gfこ対応

する.

性状本品は白色~淡黄白色の結品伎の粉末である.

本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5Hこ溶けにくい.

確認試験

(1) 本品の水溶液U→5000)につき，紫外可視吸光度測定

法 (2.24) により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペクト

ルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクト

ルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレど本

品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは伺

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品はカリウム塩の定性反応(I)(/.09) を呈する.

旋光度 (2.49) (a)~ :十 217~+2440(乾燥物に換算したも

のIg，リン酸塩試液100mL，100mm). 

L-αーフェネチシリンカリウム 本品50mgを移動相に溶か

して50mLとし，試料溶液とする.試料溶液I011Uこっき，次

の条件で液体クロマトグラブィーは01) により試験を行い，

Dーαーフェネチシリン及びL α フェネチシリンのピー

ク面積An及びALを自動積分法により測定するとき，AL/(An 

+AJは0.50~0.70である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリノレ化シリ

カゲノレを充てんする.

カラム温度:30
0

C付近の一定温度

移動中日:1)ン酸水素ニアンモニウム溶液U→150)/アセ

トニトリル混液(41: 10)にリン酸を加えてpH7.0に調

整する.

流量 :Lーαーフェネチシリンの保持時聞が約25分にな

るように調整する.

システム適合性

システムの性能:試料溶液I011Lにつき，上記の条件で

操作するとき， D α フェネチシリン， Lーαーブ
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1 フェノノ勺レピタ}ノレ

1 フェノバルビタール
2 Phenobal'bital 

3F 
4 C12H12N20a: 232.24 

5 5ふ"占E日th句ly引yl-ふp凶h巴enyりlp阿y戸ri巾im凶1idωine巴-2 人6引附(υlH.凡C，3H.κ，5H的)-t圃4舟剖t仕似ri巾iぬoneE 

6 [υ50仏-06ι-6句] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フェノバルピタール

8 (CIÆ12N203)99.0~10 1.0%を含む.

9 1生状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はN，N-ジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，

11 エタノール(95)又はアセトンに溶けやすく，アセトニトリル

12 にやや溶けにくく，7.kに極めて溶けにくい.

13 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 本品の飽和水溶液のpHは5.0~6.0である.

15 確認試験

(1) 本品のpH9.6ホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウ

ム緩衝液溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度測定法

(2.24) により吸収スペクトルを測定し，本品のスベクトル

と本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

は同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 17 5~ 1790C 

26 純度試験

27 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

28 

(1) 溶状本品0.5gを水酸化ナトリウム試液5mLに溶か

すとき，液は無色液明である.

29 (2) 塩化物 (J.03) 本品0.30gをアセトン20mUこ溶かし，

30 希硝酸6mL.及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

31 試験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸0.30mLにアセトン

32 20mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.035%以33下).

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

35 試殺を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

36 下).

37 (4) フェニルバルピツール酸 本品1.0gにエタノール

38 (95)5mLを加え， 3分間煮沸して溶かすとき.rl夜は澄明であ

39 る.

40 (5) 類縁物質本品0.10gをアセトニトリル100mLに溶か

41 し，試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，アセトニ

42 トリルを加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に

43 量り，アセトニトリルを加えて正確に100mLとし，標準溶

44 液どする.試料溶液及び標準溶液10pLずつを正確にとり，

45 次の条件で液体クロマトグラブイー (2.0])により試験を行

46 い，それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測

47 定するとき，試料溶液のフェノバルピタール以外のピークの
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面積は，標準溶液のフェノバルビタールのピーク厨積より大

きくない.

試験条件

検出器:紫外扱光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm.長さ 15cmのステンレス管に5j.llll

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:45
0

C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(11: 9) 

57 流量:フェノパルビタールの保持時聞が約5分になるよ

58 うに誠整する.

59 面積測定範囲:溶媒のピークの後からフェノバルビタ-

60 ルの保持時間の約12倍の範囲

61 システム適合性

62 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，アセトニト

63 リノレを加えて正確に20mLとする.この液101lLから

64 得たフェノパルピ、タールのピーク面積が，標準溶液の

65 フェノパルビタールのピーク面積の20~30%になる

66 ことを確認する.

67 システムの性能:標準溶液101lLにつき，上記の条件で

68 操作するとき，フェノパルピタールのピークの理論段

69 数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，

70 2.0以下である.

71 システムの再現性:標準溶液lOllUこっき，上記の条件

72 で試験を6回繰り返すとき，フェノバルピタールのピ

73 ーク面積の相対標準偏差は3.0%以下である.

74 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(lg. 105
0

C. 2"寺間).

75 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

76 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り .N川一ジメ

77 チルホルムアミド50mUこ溶かし. O.lmoνL水酸化カリウ

78 ム・エタノール液で滴定 (2.50)する(指示薬:アリザリンエ

79 ローGG・チモールフタレイン試液1mL).ただし. i商定の

80 終点は液の黄色が黄緑色に変わるときとする. 73IJにN，N ジ

81 メチルホルムアミド50mUこエタノール(95)22mLを加えた

82 夜につき，同様の方法で空試験を行い，補正する.

83 O.lmo阻J水百変化カリウム・エタノール液1mL

84 = 23.22mg C12H12N203 

85 貯法容器密閉容器.
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1 フェノパルピタール散10%

1 フェノバルビタール散10%
2 10% Phenobal'bital Powd巴r

3 フェノバルピタール散

4 本品は定量するとき，フェノバルビタール(C12H12N203・

5 232.24)9.3~10.7%を含む.

6 製法

フェノバルビタール

デンプン，乳糖水和物又はこれらの混合物

全量

100g 

適量

1000g 

7 以上をとり，穎粒剤又は散剤の製法により製する.

8 確認試験

9 (1 ) 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

10 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長238~

11 242nm!こ吸収の極大を示す.

12 (2) 本品6gをとり，エタノーノレ150mLを加えてよく振り

13 混ぜた後，ろ過する.ろ液を水浴上で約5mLまで濃縮し，

14 水約50mLを加えて析出した結晶をろ取し，この結晶を

15 105
0

Cで2時間乾燥し，赤外吸収スベクトル測定法(2.25)の

16 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

17 フェノバルピタールの参照スペクトルを比較するとき，両者

18 のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認め

19 る.

20 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

21 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

22 80%以上である.

23 本品約0.3gを精密に量り，試験を開始し，規定された待問

24 に溶出液20mL以上をとり，孔径0.45p.m以下のメンプラン

25 フィルターでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液

26 5mL:a:1E確に量り， pH9.6のホウ酸・塩化カリウム・水酸化

27 ナトリウム緩衝液10mLを正確に加え，試料溶液とする. ~IJ 

28 に定量用フェノバノレビタールを1050Cで2時間乾燥し，その

29 約17mgを精密に量り，水に溶かし，亙確に100mLとする.

30 この液5mL:a:正確に量り，7l<を加えて正確に25mLとする.

31 この液5mLを1E確に量り， pH9.6のホウ酸・趨化カリウム・

32 水酸化ナトリウム緩衝液10mLを正確に加え，標準溶液とす

33 る.試料溶液及び標準溶液につき， pH9.6のホウ酸・塩化カ

34 リウム・水酸化ナトリウム緩衝液/水混液(2: 1)を対照とし，

35 紫外可視吸光度測定法 (2.24) により試験を行い，波長

36 240nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

37 フェノパルピタール(C12H12N203)の表示最に対する溶出率

38 (%) 

39 =Ms/.lvIr X Ar/ As X 1/ C X 180 

40 .lvIs :定量用フェノバルピタールの秤取量(mg)

41 Mr:;本品の秤取量(g)

42 C: 19中のフェノバルビタール(C12H12N203)の表示量(mg)

43 定量法本品約0.2gを精密に量り， pH9.6のホウ酸・塩化カリ

44 ウム・水酸化ナトリウム緩衝液に溶かし，亙確に100mLと

45 する.この液5mLを正確に量り， pH9.6のホウ酸・塩化カリ

46 ウム・水酸化ナトリウム緩衝液を加えて正確に100mLとし，

47 試料溶液とする.加に定量用プェノバルビタールを1050Cで

48 2時間乾燥し，その約20mgを精密に量り， pH9.6のホウ般・

49 極化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液を加えて正確に

50 100mLとする.この液5mLを正確に量り， pH9.6のホウ

51 酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液を加えて正確に

52 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

53 き， pH9.6のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝

54 夜を対照とし，紫外可視吸光度額IJ定法 (2.24)により試験を

55 行い，波長240nmにおける吸光度A，.及びAsを測定する.

56 フェノバルピタール(C12H12N203)の量(mg)=Jl虫色 XAr/ As 

57 Jl虫色:定量用ブェノバルピタールの秤取量(mg)

58 貯法容器密閉容器.
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1 フェノ~/レ

1 フェノール
2 Phenol 

3 石炭酸

σ
 

5 CaHoO: 94.11 

6 Phenol 

7 [l08-95-2] 

8 本品は定量するとき，ブェノール(CaHaO)98.0%以上を含

9 む.

10 性状 本品は無色~わずかに赤色の結晶又は結品性の塊で，特

11 異なにおいがある.

12 本品はエタノール(95)又はジエチルエーテルに極めて溶け

13 やすく，水にやや溶けやすい.

14 本品10gに水1mLを加えるとき，液状となる.

15 本品は光又は空気によって徐々に赤色を経て暗赤色となる.

16 本品は皮膚を侵して白くする.

17 疑固点:約400C

18 確認試験

19 (1 ) 本品の水海液u→100)10mLに塩化鉄(m)試液1滴を加

20 えるとき，液は青紫色を呈する.

21 (2) 本品の水溶液(1→10000)5mUこ臭素試液を滴加する

22 とき，白色の沈殿を生じ，揺り動かすとき，初めは溶け，更

23 に過量の臭素試液を加えるとき，沈殿は溶けなくなる.

24 純度試験

25 (1 ) 溶状及び液性 本品1.0g告と水15mUこ溶かすとき，液

26 は澄明で，中性又はわずかに酸性を塁し，メチルオレンジ試

27 夜2滴を加えるとき，液は赤色を呈しない.

28 (2) 蒸発残留物 本品約5gを精密に量り，水浴上で蒸発

29 し，残留物を105
0

Cで1時間乾燥するとき，その量は0.05%

30 以下である.

31 定量法本品約1.5gを精密に量り，水に溶かし正確に1000mL

32 とし，この液25mLを正確に量り，ヨウ索瓶に入れ，正確に

33 O.05mollL臭素液30mLを加え，更に塩酸5mLを加え，直ち

34 に密栓して30分間しばしば振り混ぜ， 15分開放置する.次

35 にヨウ化カリウム試液7mLを加え，直ちに密栓してよく振

36 り混ぜ，クロロホルム1mLを加え，密栓して激しく振り混

37 ぜ，遊離したヨウ素をO.lmolιチオ硫酸ナトリウム液で滴

38 定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液1mL). 悶様の方法で

39 空試験を行う.

40 0.05molι臭素液1mL=1. 569mg CGHGO 

41 貯法

42 保存条件遮光して保存する.

43 容器気密容器.
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4 本品は fフェノールj に，その10%に相当する f常水1，

5 精製水j 又は「精製水(容器入り)Jを加えて液状にしたも

6 のである.

7 本品は定量するとき，フェノーノレ(CaHaO: 94.11)88.0% 

8 以上を含む.

9 性状 本品は無色又はわずかに赤色を帯びた液で，特異なにお

10 いがある.

11 本品はエタノール(95)，ジエチルエーテル又はグ、リセリン

12 と混和する.

13 本品とグリセリンの等容量混液は水と混和する.

14 本品は光又は空気によって徐々に暗赤色となる.

15 本品は皮膚を侵して白くする.

16 比重 dZ:約1.065

17 確認試験

18 (1 ) 本品の水溶液u→100)10mLfこ塩化鉄(nI)試液1i衡を加

19 えるとき，液は青紫色を呈する.

20 (2) 本品の水溶液(1→ 10000)5mUこ臭素試液を鴻加する

21 とき，白色の沈殿を生じ，揺り動かすとき，初めは溶け，更

22 に過量の臭素試液を加えるとき，沈殿は溶けなくなる.

23 弗点 (2.57) 1820C以下.

24 純度試験

25 (1 ) 溶状及び液性本品1.0gを水15mLに溶かすとき，液

26 は澄明で，中性又はわずかに酸性を呈し，メチルオレンジ試

27 液2滴を加えるとき，液は赤色を主主しない.

28 (2) 蒸発残留物 本品約5gを精密に量り，水浴上で蒸発

29 し，残留物を105
0Cで1時期乾燥するとき，その量は0.05%

30 以下である.

31 定量法本品約1.7gを精密に量り，7.1<に溶かし正確に1000mL

32 とし，この液25mLを正確に量り，ヨウ索瓶に入れ，正確に

33 0.05molJL臭素液30mLを加え，更に塩酸5mLを加え，直ち

34 に密栓して30分間しばしば振り混ぜ， 15分間放置する.次

35 にヨウ化カリウム試液7mLを加え，直ちに密桧してよく振

36 り混ぜ，クロロホルム1mLを加え，密栓して激しく振り混

37 ぜ，遊離したヨウ素をO.lmolJLチオ硫酸ナトリウム液で滅

38 定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液1mL). 同様の方法で

39 空試験を行う.

40 0.05moνL臭素液1mL=1.569mg C6HaO 

41 貯法

42 保存条件遮光して保存する.

43 容器気密容器.
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1 消毒用フェノ}ル

1 消毒用フェノール
2 Phenol for Disinfi巴ction

3 消毒用石炭酸

4 本品は定量するとき，フェノーノレ(CuHuO: 94.1l)95.0% 

5 以上を含む.

6 性状本品は無色~わずかに赤色の結晶，結晶の塊又はこれら

7 を含む液で，特異なにおいがある.

8 本品l土エタノーノレ(95)又はジェチルエーテノレに緩めて溶け

9 やすく，水に溶けやすい.

10 本品10gに水1mLを加えるとき，液状となる.

1l 本品は皮膚を侵して白くする.

12 凝固点:約30
0C

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液u→100)IOmLに塩化鉄(皿)試液封筒を加

15 えるとき，液は青紫色を呈する.

16 (2) 本品の水溶液u→10000) 5mLfこ臭素試液を滴加する

17 とき，白色の沈殿を生じ，揺り動かすとき，初めは溶け，更

18 に過量の呉素試液を加えるとき，沈殿は溶けなくなる.

19 純度試験

20 (1 ) 溶状 本品1.0gを水15mLfこ溶かすとき，液は澄明で

21 ある.

22 (2) 蒸発残留物 本品約5gを精密に量り，水浴上で蒸発

23 し，残留物を105
0Cで1時間乾燥するとき，その量は0.10%

24 以下である.

25 定量j去 本品約19を精密に量り，水に溶かし正確に1000mLと

26 する.この液25mL宏正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，正確に

27 0.05mo阻J臭素液30mLを加え，更に塩酸5mLを加え，痘ち

28 に密栓して30分間振り混ぜ¥15分間放置する.次にヨウ化

29 カリウム試液7mLを加え，直ちに密栓してよく振り混ぜ，

30 遊離したヨウ素をO.lmolιチオ硫酸ナトリウム液でi商定

31 (2.50)する(指示薬:デンプン試液1mL).同様の方法で空

32 試験を行う.

33 0.05mollL臭素液1mL=1.569mg C日H60

34 貯法

35 保存条件遮光して保存する.

36 容器気密容器.
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4 本品は定量するとき，フェノール(CaH60: 94.1 I)1.8~ 

5 2.3w/v%を含む.

6 製法

液状フェノーノレ 22mL 

常水，精製水又は精製水(容器入り) 適量

全量 1000mL 

7 以上をとり，混和して製する.

8 性状 本品は無色澄明の液で，フェノールのにおいがある.

9 確認試験

10 (1 ) 本品10mLfこ極化鉄(m)試液1滴を加えるとき，液は青

11 紫色を呈する.

12 (2) 本品の水溶液(1→200)5mLに臭素試液を滴加すると

13 き，白色の沈殿を生じ，揺り動かすとき，初めは溶け，更に

14 過量の臭素試液を加えるとき，沈殿は溶けなくなる.

15 定量j去本品2mLを正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，水25mLを

16 加え，次に正確に0.05molι臭素液40mLを加え，更に塩酸

17 5mLを加え，直ちに密栓して30分間振り混ぜ， 15分間放置

18 する.次にヨウ化カリウム試液7mLを加え，直ちに密栓し

19 てよく振り混ぜ，遊離したヨウ素をO.lmo阻 Jチオ硫酸ナト

20 リウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液1mL).

21 同様の方法で空試験を行う.

22 0.05moνL臭素液1mL=1.569mg C6H60 

23 貯j去容器気密容 器 .
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4 本品は定量するとき，フェノール(CaHaO: 94.1 I)2.8~ 

5 3.3w/v%を含む.

6 製法

消毒用フェノール

常水，精製水又は精製水(容器入り)

全量

7 以上をとり，混和して製する.

8 性状 本品は無色澄明の液で，ブェノーノレのにおいがある.

9 確認試験

10 (1 ) 本品10mUこ塩化鉄(田)試液1i商を加えるとき，液は青

31g 

適量

1000mL 

11 紫色を長する.

12 (2) 本品の水溶液u→200)5mLにつき消毒用フェノ

13 ールj の確認試験(2)を準用する.

14 定量j去 本品5mL在正確に最り，水を加えて豆確に100mLと

15 し，この液25mLを正確に最り，ヨウ素瓶に入れ，以下「消

16 毒用フェノールj の定量法を準用する.

17 0.05molι臭素液1mL=1.569mg CaHaO 

18 n'I'法容器気密容器.

513{jJ 



1 フェノ}ル・亜鉛筆リニメント

1 フェノール掴 E鉛華リニメント
2 Phenol and Zinc Oxide Liniment 

3 カチリ

4 製法

液状フェノール 22mL 

トラガント末 20g 

カノレメロースナトリウム 30g 

グリセリン 30mL 

酸化亜鉛 100g 

精製水又は精製水(祭器入り) 適量

全最 1000g 

5 ri夜状フェノーノレJ，グリセリンj及び「精製7.kJ又は

6 精製水(容器入り)Jを混和しトラガント米j を少量ず

7 っかき混ぜながら加えて，一夜放置し，これに「カノレメロー

8 スナトリウムJを少量ずっかき混ぜながら加えてのり状とし，

9 酸化亜鉛Jを少量ずつ加え，リニメント剤の製法により製

10 する.ただしトラガント末j 及び「カノレメロースナトリ

11 ウムj のそれぞれ旬以内の量を互いに増減して，全量50gと

12 することができる.

13 性状 本品は白色ののり状で，わずかにフェノーノレのにおいが

14 ある.

15 確認試験

16 (1 ) 本品19にジエチルエーテル10mLを加えてよく振り混

17 ぜた後，ろ過する.ろ液に希水酸化ナトリウム試液10mLを

18 加え，よく振り混ぜて水層を分取する.水層1mUこ亜硝酸

19 ナトリウム試液1mL及び希塩酸1mLを加えて振り混ぜ，更

20 に水酸化ナトリウム試液3mLを加えるとき， ~夜は黄色を呈

21 する(フェノール).

22 (2) 本品19を磁製るつぼにとり，徐々に温度を高めて炭

23 化し，更にこれを強熱するとき，黄色を呈し，冷えると色は

24 消える.残留物に水10mL及び希塩酸5mLを加え，よく振り

25 混ぜた後，ろ過し，ろ液にヘキサシアノ鉄(Ir)酸カリウム試

26 液2~3滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる(酸化亜鉛).

27 (3) 本品0.5gに水1mL及びクロロホノレム5mLを加えて振

28 り混ぜた後，クロロホノレム層を分取し，試料溶液とする. 1.]IJ 

29 にフェノールO.Olgをクロロホノレム5mUこ溶かし，標準溶液

30 とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

31 (2ω〉により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

32 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄

33 層板にスポットする.次に酢酸エチノレ/エタノーノレ(99.5)/

34 アンモニア水(28)混液(50: 5 : 1)を展開溶媒として約10cm

35 展開した後，簿層板を風乾する.これをヨウ素蒸気中に放置

却 するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットのRrfl直

37 は等しい.

38 貯法容器気密容器.
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歯科用フェノール・カンフル1 

歯科用フェノール・カンフル
Dental Phenol with Camphor 

1 

2 

35g 

65g 

100g 

製法

フェノーノレ

d 又はdl カンフル

全量

3 

13リり「
d 

「フェノールj を加湿して溶かし，これに Id カンフ

ルj 又は Idlーカンフルj を加え，混和して製する.

性状 本品は無色~淡赤色の液で，特異なにおいがある.

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 フェノ}ルスルホンフタレイン

1 フェノールスルホンフタレイン
2 Phenolsulfonphthalein 

HO 

3 

|、，OH

d 

4 CWH140oS: 354.38 

5 2-[Bis(4-hydroxyphenyl)methyliumyl]benzenesulfonate 

6 [143-74-8] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フェノールスルホン

8 フタレイン(CWH1405S)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は鮮赤色~暗赤色の結晶性の粉末である.

10 本品は水又はエタノール(95)に極めて溶けにくい.

11 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品 5rr砲を水酸化ナトリウム試液2~3滴に溶かし，

14 0.05mollL臭素液2mL及び希硫酸1mLを加えてよく振り混ぜ，

15 5分間放置した後，水酸化ナトリウム試液を加えてアルカリ

16 性とするとき，液は濃青紫色を呈する.

17 (2) 本品O.Olgに薄めた炭酸ナトリウム試液(1→10)を加え

18 て溶かし， 200mLとする.この液5mLをとり，薄めた炭酸

19 ナトリウム試液(1→10)を加えて100mLとした液につき，紫

20 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

21 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

22 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

23 認める.

24 純度試験

25 (1 ) 不溶物本品約19を精密に量り，炭酸水素ナトリウ

26 ム溶液(1→40)20mLを加え，しばしば振り混ぜて1時間放置

27 した後，水を加えて100mLとし， 24時間放置する.不溶物

28 を質量既知のガラスろ過器(G4)を用いてろ取し，炭酸水素ナ

29 トリウム溶液(1→100)25mLで1田及び水5mLずつで5回洗い，

30 105
0

Cで1時間乾燥するとき，残留物は0.2%以下である.

31 (2) 類縁物質本品0.10gを希水酸化ナトリウム試液5mL

32 に溶かし，試料溶液とする.この液0.5mLを正確に量り，希

33 水酸化ナトリウム試液を加えて正確に100mLとし，標準溶

34 液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

35 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液101lLずつ

36 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用い

37 て調製した薄層板にスポットする.次に，t-アミノレアルコ

38 ーノレ/酢酸(100)/水混液(4: 1 : 1)を展開溶媒として約

39 15cm展開した後，薄層板を風車ちする.これをアンモニア蒸

40 気中に放置した後，紫外線(主波長254nm)を照射するとき，

41 試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

42 ら得たスポットより濃くない.

43 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，シリカゲル， 4待問).

44 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

45 定量j去 本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，ヨウ素瓶

46 に入れ，水酸化ナトリウム溶液(1→250)30mLfこ溶かし，水

47 を加えて200mLとする.これに正確に0.05molι臭素液

48 50mLを加え，更に塩酸10mLを速やかに加えて直ちに密栓

49 し，時々振り混ぜて5分際放置し次にヨウ化カリウム試液

50 7mLを加え，直ちに密栓して1分間穏やかに振り混ぜた後，

51 遊離したヨウ素をO.lmollLチオ硫酸ナトリウム液で滴定

52 (2.50)する(指示薬:デンフ。ン試液lmL). 同様の方法で空

間 試験を行う.

54 0.05mollL臭素液lmL=4.430mgCWH140oS 

55 貯法容器密閉容器.
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1 フェノ ~Iレスルホンフタレイン注射液

1 フェノールスルホンフタレイン注射液
2 Phenolsulfonphtl叫 ein1吋巴ction

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，フェノーノレスルホンフタレイン

5 (CWH140oS : 354.38)0.54~0.63w/v%を含む.

6 製法

フェノーノレス/レホンフタレイン

塩化ナトリウム

炭酸水素ナトリウム

(又は水酸化ナトリウム

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

6g 

9g 

1.43g 

0.68g) 

適量

1000mL 

7 以上をとり，注射剤の製法により製する.

8 性状 本品はだいだい黄色~赤色澄明の液である.

9 確認試験本品1mLに水酸化ナトリウム試液2~3ì商を加え，

10 以下「フェノールスルホンフタレインj の確認、試験(1)を準

11 用する.

12 p H (2.54) 6.0~7.6 

13 エンドトキシン (4.01) 7.5EU/mg未満.

14 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

15 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

16 不溶性微粒子 (6.07) 第2I:去により試験を行うとき，適合する.

17 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

18 適合する.

19 感度 本品1.0mLに水5mLを加えた液0.20mLをとり，これに

20 新たに煮沸して冷却した水50mLを加え， O.OlmollL水酸化

21 ナトリウム液0.40mLを加えるとき，液は濃赤紫色を皇する.

22 また， 0.005mollL硫酸0.40mLを追加するとき，液の色は淡

路 黄色に変わる.

24 定量j去 本品5mLを正確に量り，無水炭酸ナトリウム溶液(1

25 →100)を加えてま確に250mLとする.この液5mLを正確に

26 量り，無水炭酸ナトリウム溶液(1→ 100)を加えて正確に

27 200mLとし，試料溶液とする. 13IJに定量用フェノールスル

28 ホンブタレインをデシケーター(シリカゲ、ノレ)で4時間乾燥し，

29 その約30mgを精密に量り，無水炭酸ナトリウム溶液(1→

30 100)に溶かし，正確に250mLとする.この液5mLを正確に

31 量り，無水炭酸ナトリウム溶液(1→100)を加えて正確に

32 200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

33 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

34 559nmにおける吸光度Al'.及びAsを測定する.

35 ブェノーノレスルホンフタレイン(C19HI4UOS)の量(mg)

36 =Ms X AT/ As 

37 Ms:定量用フェノールスルホンフタレインの秤取量(mg)

38 貯法容器密封容器.
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1 フェルビナク

1 -:;エjレピナク
2 F巴lbinac

r/'三下/¥C02H

ノヲ¥ ノメ七k ノr/'¥ず/¥ミ/

3 、、/

4 C14H1202: 212.24 

5 BiphenyI-4-ylacetic acid 

6 [5728づ2-9]

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フェルビナク

8 (C1Æ120098.5~10 1.0%を含む.

9 性状 本品は白色~微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はメタノール又はアセトンにやや溶けやすく，エタノ

11 ーノレ(95)にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

12 確認試験

13 (1 ) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→200000)につき，紫外

14 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

15 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

16 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

17 認める.

18 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

19 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

20 品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

21 一波数のところに伺様の強度の吸収を認、める.

22 融点 (2.60) 163~1660C 

23 純度試験

24 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gをアセトン40mLに溶かし，

25 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検波とし，

26 試験を行う.比較液はO.Olmo阻 J塩酸0.30mLfこアセトン

27 40mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.011%以

28 下).

29 (2) 重金属(J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

30 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

31 下).

32 (3) 類縁物質本品0.10gをアセトン10mUこ溶かし，試

33 料溶液とする.この液2mLを正確に量り，アセトンを加え

34 て正確に100mLとする.この液5mLを亙確に量り，アセト

35 ンを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液

36 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

37 試料溶液及ひ'標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィー

38 用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて誠製した薄層板にスポッ

39 トする.次にへプタン/アセトン/酢酸(100)混液(50:25 : 

40 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾する.

41 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

42 得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

43 トより濃くない.

44 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，1050C， 3時間).

45 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

46 定量j去 本品告と乾燥し，その約0.5gを精密に量り，メタノーノレ

47 50mUこ溶かし，更に水15mLを加え， O.lmo阻J水酸化ナト

48 リウム液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空

49 試験を行い，補正する.

50 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=21.22mgC14H1202 

51 貯法容器気密容器.
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1 フエンタニルクエン酸塩

1 フエンタニルクエン酸塩
2 Fentanyl Citrate 

3 クエン酸フエンタニール

4 クエン酸フエンタニル

HO CO?H 
P 

σ~Nワ下町 • H02C~∞2H 

6 C22H28N20・C6H807: 528.59 

7 N-( I-Phenethylpiperidin-4-yl)-N-phenylpropanamide 

8 monocitrate 

9 [990-73-8] 

10 本品は定最するとき，換算した乾燥物に対し，フエンタニ

11 ルクエン酸塩(C22H28N20・C6H807)98.0%以上を含む.

12 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

13 本品はメタノーノレ又は酢酸(100)に溶けやすく，水又はエ

14 タノーノレ(95)にやや溶けにくく，ジエチノレエーテルに極めて

15 溶けにくい.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品0.05gをO.lmollL塩酸試液10mL及びエタノール

18 (95)に溶かし， 100mLとした液につき，紫外可視吸光度ì~IJ

19 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

20 トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，fiIii者のスペク

21 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品の水溶液(1→100)はクエン駿塩の定性反応(1)

27 (1.09)を呈する.

28 p H (2.54) 本品0.10gを水10mLに溶かした液のpHは3.0~

29 5.0である.

30 融点 (2.60) 150~ 1540C 

31 純度試験

32 (1 ) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第2法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (2) 類縁物質本品0.10gをメタノーノレ5mLに溶かし，試

36 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

37 えて正確に100mLとし，標準溶液どする.これらの液につ

38 き，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試

39 t;十溶液及び標準溶液5pLずつを薄層クロマトグラフィー用シ

40 リカグ/レを用いて調製した薄層板にスポットする.次に1-

41 ブタノール/水/酢酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として

42 約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに噴霧用ドラ

43 ーゲンドルブ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た

44 主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

45 り濃くない.

46 乾燥減量 (2.4]) 0.5%以下(0.2g，威圧，シリカグル， 60
o
C， 

47 2時間).

48 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.5g).

49 定量j去 本品約75mgを精密に量り，酢酸(100)50mUこ溶かし，

50 0.02mol/L過塩素酸で滴定 <2.50)する(電位差滴定法).同様

51 の方法で空試験を行い，補正する.

52 0.02mollL過塩素酸1mL=10.57mg C22H28N20・CsH807

53 貯法

54 保存条件遮光して保存する.

55 容器気密容器.
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1 フェンプフェン

1 フェンブフェン
2 Fenbufen 

H
 

内
dO

 

F
U
 

O
H
H
A
 グ

グ

qリ

4 C16H1403: 254.28 

5 4-(B iphenyl-4ヴ1)-4-oxobutanoicacid 

6 [36330-85-5] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フェンブフェン

8 (C16H1403)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，味は苦い.

10 本品はアセトンにやや溶けにくく，メタノール，エタノー

11 ノレ(95)又はジエチノレエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶

12 けない.

13 融点:約1880C(分解).

14 確認試験

15 (1 ) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→200000)につき，紫外

国 可祝吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

17 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

18 阿者のスペクトルは同一波長のところに河様の強度の吸収を

19 認める.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

22 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは

23 伺一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 純度試験

25 (1 ) 重金属(1.07) 本品2.0gをとり，硫酸2mLを加え，

26 弱く加熱して炭化する.以下，第2法により操作し，試験を

27 行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以下).

28 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3i:去により検液を調

29 製し，試験を行う(2ppm以下).

30 (3) 類縁物質本品O.lgを，アセトン20mUこ溶かし，試

31 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

32 て正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

33 薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶

34 夜及び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリ

35 カゲル(蛍光剤入り)を照いて調製した薄層板にスポットする.

36 次にジクロロメタン/メタノール/水混液(80: 20 : 3)を展

37 開溶媒として約lOcm展開した後，薄層板を風乾する.これ

38 に紫外線(主波長254nm)を偲射するとき，試料溶液から得た

39 主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

40 り濃くない.

41 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，105
0

C， 3時間).

42 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

43 定量j去本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，エタノール

44 (99.5)100mUこ溶かし， O.lmolJL水酸化カリウム・エタノ-

45 ル液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

46 を行い，補正する.

47 O.lmo凶 J水酸化カリウム・エタノール液1mL

48 = 25.43mg C16H1403 

49 貯法容器気密容器.
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プクモロ~Iレ塩酸塩

ノールを加えて正確に25mLとし，標準溶液とする.これら

の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を

行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフ

ィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にス

ポットする.次にメタノール/pH10.7のアンモニア・塩化

アンモニウム緩衝液混液(30: 1)を展開溶媒として約12cm展

開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)

を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

トは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 5時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸

(100)45mLを加え， 600Cに加温して溶かし，冷後，無水酢

酸105mL在加え， O.lmollLi盈塩素酸で滴定 (2.5めする(電位

差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.
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川ユごlHX

及び鏡像異性体

C17H23N04・HCl:341.83 

8-{(2RS)ふ[(l，l-Dimethylethyl)amino1ふ

hydro勾propyloxy}-5-methylchromen-2-one 

monohydrochloride 

[36556-75升
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O.lmollL過塩素酸1mL=34.18mgC17H23N04・HCl

r-
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密閉容器.容器貯法

63 

64 

本品を乾燥したものは定量するとき，ブクモロール塩酸塩

(C17H23N04・HC1)99.0%以上を含む.

性状 本品は自主主の結晶又は結晶性の粉末である.

本Jl，f土水に溶けやすく，メタノーノレ又はエタノール(95)に

やや溶けにくく，酢酸(100)に溶けにくく，ジエチノレエーテ

ルにほとんど溶けない.

融点・約2280C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品O.Olg告と薄めたエタノール(1→2)10mUこ溶かした

液に紫外線(主波長365nm)を照射するとき，黄緑色の蛍光を

発する.この液に水酸化ナトリウム試液を加えてアルカリ性

にするとき，蛍光は消える.更にこの液に希塩酸を加えて酸

性とするとき，再び蛍光を発する.

(2 ) 本品O.lgを水5mUこ溶かし，ライネッケ塩試液5i需を

加えるとき，i炎赤色の沈殿を生じる.

(3) 本品の水溶液(1→60000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スベクトルをiJlIJ定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

塩化カリウム錠斉司法により試験を行い，本品のスペクトノレと

本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(5) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (J.09) を呈

する.

吸光度 (2.24)

2500mL). 

純度試験

(1) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かすとき，液は無色~

微黄色澄明である.

(2) 重金属 (J.07) 本品1.0g告?とり，第2i去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) ヒ素(J.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(4) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ10mLに溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノーノレを

加えて正確に50mLとする.この液5mLを亙確に量り，メタ

E :::t96nm) : 330~360(乾燥後， 40mg，水，
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1 フシジン酸ナトリウム

1 -:;シジン酸ナトリウム
2 Sodium Fusidate 

H3C¥/CH3 

3 

4 C3tH47NaOu・538，69

C02Na 

O 
，H 11 

0' 、CH3

5 Monosodium(17Z)-ent-16α-acetoxy-3s， 11 s-dihydroxy-

6 4s，8s，14a-trimethyl-18・nor・5s，10α-cholesta・17(20)，24・

7 dien-21・oate

8 [751-94-0] 

9 本品は，FllSi泊rllI11cOCcinellI11の培養によって得られる抗

10 細菌活性を有する化合物のナトリウム塩である.

11 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 935~

12 96911g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，フシジン酸

13 (C3tH4S0u: 516，71)としての量を質量(カ価)で示す.

14 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

15 本品は水，メタノール又はエタノール(99.5)に溶けやすい.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

18 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

19 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

20 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

21 (2) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09)を呈する.

22 純度試験 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作

23 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

24 (10ppm以下).

25 水分 (2.48) 2.0%以下(1g，容量滴定法，直接滴定).

26 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

27 (4.ω〉の円筒平板法により試験を行う.

28 (i ) 試験菌 StaphylocoCCllS all1'ellS ATCC 6538Pを用い

29 る.

30 並)培地培地(1)の3)の五を用いる.

31 (iii) 標準溶液 フシジン駿ジエタノールアンモニウム標準

32 品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，エタノール

33 (95)2mLに溶かし，水を加えて正確に20mLとし，標準原液

34 とする.標準原液は5'C以下に保存し， 7日以内に使用する.

35 用時，標準原液適量を正確に量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液

36 を加えて1mL中に411g(カ価)及びl11g(カ価)を含む液告と調製し，

37 高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

38 (iv) 試料溶液本品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量

39 り，水に溶かして正確に20mLとする.この液適量を正確に

40 量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に411g(カ価)

41 及びl11g(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃

42 度試料溶液とする.

43 貯法

44 保存条件遮光して， 2~80Cで保存する.

45 容器気密容器.

5131U 



1 プシラミン

1 ブシラミン
2 Bucillamine 

HS(7ず 2

〈ぐSH

4 C7H13N03S2: 223.31 

5 (2R)-2-(2-Methyl-2・s111fanylpropanoylamino)欄3-

6 s111fanylpropanoic acid 

7 [65002-1久7]

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ブシラミン

9 (CÆ13N03S098.5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はメタノーノレ又はエタノール(95)に溶けやすく，水に

12 溶けにくい.

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液(1→250)5mLに水酸化ナトリウム試液

15 2mLを加え，次にペンタシアノニトロシル鉄(皿)酸ナトリウ

16 ム試液2i衡を加えるとき，液は赤紫色彦主主する.

17 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

9
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カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:O.OlmolJLクエン酸試液/メタノール混液(1:

流量:ブシラミンの保持時聞が約5分になるように調整

する.

面積測定範閤:溶媒のピークの後からブシラミンの保持

時間の約7倍の範潤

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，水/メタノ

ーノレ混液(1: 1)を加え，正確に10mLとする.この液

201lLから得たブシラミンのピーク面積が，標準溶液

のブシラミンのピーク面積の7~13%になることを確

認する.

62 システムの性能:ブシラミン0.10g及び4ーフルオロ安

63 怠香酸10mgをメタノール100mLに溶かす.この液

64 10mLに水を加えて50mLとする.この液2011Lにつき，

65 上記の条件で操作するとき，ブシラミン， 4 フノレオ

66 ロ安息香酸の)1僚に溶出し，その分離度は3以上である.

67 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

68 で試験を6回繰り返すとき，ブシラミンのピーク面積

69 の格対標準偏差は2.0%以下である.

70 乾燥減量 (2.m 0.5%以下(lg，減圧，酸化リン(V)，60
o
C， 

71 6時間).

18 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 72 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

19 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは問

20 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

21 旋光度(2.49)α)~ : + 33.0~ + 36.50
(乾燥後， 2g，エタ

22 ノール(95)，50mL， 100mm). 

23 融点 (2.60) 136~140oC 

24 純度試験

73 定量法本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，メタノー

74 ノレ35mUこ溶かし，水15mLを加え， 0.05mollLヨウ素液で滴

75 定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験在行い，

76 補正する.

77 0.05molιョウ素液1mL=11. 17mg C7H13N03S2 

25 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し 78 貯法容器気密容器.

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

27 下).

28 (2) ヒ素 (J.ll) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

29 製し，試験を行う(2ppm以下).

30 (3) 類縁物質 本品60mgを水/メタノール混液(1:

31 1)20mLに溶かし，試料溶液とする.この液3mLを正確に量

32 り，水/メタノール混液(1:1)を加えて正確に200mLとし，

目 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確に

34 とり，直ちに次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0]) に

35 より試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積合自動穣

36 分法により測定するとき，試料溶液のブシラミンに対する相

37 対保持時間約2.3及び相対保持時間約3.1のピーク面積は，そ

38 れぞれ標準溶液のブシラミンのピーク面積の8/15及び2/5

39 より大きくなく，試料溶液のブシラミン及び上記のピーク以

40 外のピークの面積は，標準溶液のブシラミンのピーク面積の

41 1/5より大きくない.また，試料溶液のブシラミン以外の

42 ピークの合計面積は，標準溶液のブシラミンのピーク面積よ

43 り大きくない.

44 試験条件

45 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

46 カラム:内径6.0mm，長さ15cmのステンレス管に511m

47 の液体クロマトグラブイー用オクタデシルシリル化シ

48 リカゲノレを充てんする.
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1 プシラミン錠

1 ブシラミン錠 50 

2 Bucillamine Tablets 51 
52 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 53 

4 ブシラミン(C7H13N03S2: 223.31)を含む 54

5 製法本品は「ブシラミンj をとり，錠剤の製法により製する 55

G 確認試験 56 

7 (1 ) 本品在粉末とし，表示量に従い fブシラミンJO.lgに 57 

8 対応する量をとり，炭酸水素ナトリウムO.lg及び水10mLを 58 

9 加えてよく振り混ぜ，ろ過する.ろ液にニンヒドリン試液1 59 

10 ~2滴を加えるとき，液は赤褐色を呈する 60

11 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い「ブシラミンJO.lgに

12 対応する量をとり，水25mLを加えてよく振り混ぜ，ろ過す

13 る.ろ液5mLに希水酸化ナトリウム試液2mL及びペンタシ

14 アノニトロシル鉄(皿)酸ナトリウム試液1~2滴を加えるとき，

15 液は赤紫色を呈する.

16 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

17 き，適合する.

18 試料溶液及び標準溶液は，調製後冷所に保存する.本品1

19 偲をとり，ブシラミン(C7H13N03S00.1g当たり内標準溶液

20 1mLを正確に加えた後，ブシラミン(C7H13N03SρO.lg当た

21 り水3mL及びメタノーノレ6mLを加え，錠剤が完全に崩壊す

22 るまでよくかき混ぜる.この液1mLをとり，移動相を加え

23 て25mLとし，干し径0.4511m以下のメンブランフィノレターで

24 ろ過し，試料溶液とする.以下定量法を準用する.

25 ブシラミン(C7H13N03Sρの量(mg)

26 口』公 XQT/QS X C X 1/200 

27 lVIs :定量用ブシラミンの秤取量(mg)

28 C: 1錠中のブシラミン(C7H13N03S0の表示最(mg)

29 内標準溶液 4-フルオロ安息香酸のメタノール溶液(1→

30 10ω 

31 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

32 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出塁手は

33 80%以上である.

34 試料溶液及び標準溶液は，誠製後冷所に保存する.本品1

35 姻をとり，試験を開始し，規定された時鶴に溶出液20mL以
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上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過

する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.

別に定量用ブシラミンを西空化リン(V)を乾燥剤として600
Cで

6時間減圧乾燥し，表示量に対応する最を精密に量り，メタ

ノ}ノレに溶かし，正確に10mLとする.この液1mLを正確に

量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試

料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液

体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，ブシラミ

ンのピーク面積AT.及びAsを測定する.

ブシラミン(C7HI3N03S0の表示量に対する溶出率(%)

=.Ms X AT/ As X 1/ C X 90 

45 

46 

47 

48 

Mら:定量用ブシラミンの秤取最(mg)

C: 1錠中のブシラミン(C7H13N03S2)の表示量(mg)

試験条件49 
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検出器，カラム，カラム温度は定量法の試験条件を準用

する.

移動相:薄めたリン酸(1→1000)/メタノール混液(11: 

9) 

流量:ブシラミンの保持時聞が約4分になるように務整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液201lLにつき，上記の条件で

操作するとき，ブシラミンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以下で

ある.

61 システムの再現性:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件

62 で試験を6回繰り返すとき，ブシラミンのピーク面積

63 の相対標準偏差は2.0%以下である.

64 定量法試料溶液及び擦準溶液は，調製後J令所に保存する.本

65 品10倒をとり，ブシラミン(C7H13N03S2)0.lg当たり内標準

66 溶液1mLを正確に加え，更に7l<3mL及びメタノール6mLを

67 加え，錠剤が完全に崩壊するまでよくかき混ぜる.この液

68 1mL:a:.-とり，移動相を加えて25mLとし，干し径0.4511m以下

69 のメンプランフィルターでろ過し，試料溶液とする.別に定

70 量用ブシラミンを酸化リン(V)を乾燥剤として600Cで6時潤

71 威圧乾燥し，その約0.2gを精密に量り，内標準溶液2mLを

72 正確に加えた後，水6mL及びメタノール12mLを加えて溶か

73 す.この液1mLをとり，移動相を加えて25mLとし，孔径

74 0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過し，標準溶液と

75 する.試料溶液及び標準溶液l011Lfこっき，次の条件で液体

76 クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質

77 のピーク面積に対するブシラミンのピーク函穣の比Q'l及び

78 Qsを求める.

79 ブシラミン(C7H13N03S0の量(mg)

80 =.Ms X Q'I'/ Qs X C X 1/200 

.Ms :定量用ブシラミンの秤取量(mg)

C: 1錠中のブシラミン(C7H13N03Sθの表示最(mg)

内標準溶液 4ーフルオロ安息香酸のメタノール溶液(1→

100) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:薄めたリン酸(1→1000)/メタノール混液(3: 

2) 

流量:ブシラミンの保持時聞が約5分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，ブシラミン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現役:標準湾液lO11Lにつき，上言己の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するブシラミンのピーク面積の比の相対標準偏差

81 

82 
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2 プシラミン錠

102 は1.0%以下である.

103 貯法容器気密容器.
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7 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ブスルブア

8 ン(CGH140GSρ98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

10 本品はジエチルエーテノレに溶けにくく，エタノール(95)に

11 極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.

12 確認試験

13 (1 ) 本品O.lgに水10mL及び水酸化ナトリウム試液を5mL

14 を加え，加熱して溶かし，試料溶液とする.

15 ( i ) 試料溶液7mUこ過マンガン駿カリウム試液1滞在加え

16 るとき，試液の赤紫色は，青紫色から青色を経て緑色に変わ

17 る.

18 誼) 試料溶液7mLに希硫酸告と加えて酸性とした後，過マン

19 ガン酸カリウム試液封筒を加えるとき，試液の色は変化しな

20 し¥

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

22 臭化カリウム錠郊法により試験を行い，本品のスペクトノレと

23 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 115~ 1180C 

26 純度試験

27 ( 1 ) 硫酸塩 (1.14) 本品1.0gに水40mLを加え，加熱して

28 溶かし， 15分間氷冷した後，ろ過する.残留物を水5mLで

29 洗い，洗液をろ液に合わせ，希塩酸1mL及び水を加えて

30 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液には

31 0.005molι硫酸0.40mLを加える(0.019%以下).

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 乾燥滅景 (2.41) 2.0%以下(Ig，減圧，酸化リン(V)，60
o
C， 

36 4時間).

37 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

38 定量法本品約0.2gを精密に量り，水40mLを加え，還流冷却

39 器を付けて30分間穏やかに煮沸し，冷後， O.lmollL水酸化

40 ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:ブェノールフタレ

41 イン試液3i向).

42 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=12.32mg C6H140GS2 

43 貯法

44 保存条件遮光して保存する.

45 容器密閉容器.
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ブチルスコポラミン臭化物1 

10mLを正確に量り，移動絡を加えて正確に50mLとし，標

準溶液(1)とする.標準溶液(U5mLを正確に量り，移動祁を

加えて正確に10mLとし，標準溶液(2)とする.試料溶液，標

準溶液(1)及び標準j容液(2)2011Lずつを正確にとり，次の条件

で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それ

そ守れの液の各々のピーク面積を自動積分訟により測定すると

き，試料溶液のスコポラミンのピーク面積は，標準溶液(2)

のピーク面積より大きくない.また，試料溶液の最初に溶出

するピーク並びにスコポラミン及びブチルスコポラミン以外

のピークの面積は，それぞれ標準溶液(1)のどーク面積より

大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に10

11mの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :300C付近の一定温度

移動相:ラウリノレ硫酸ナトリウム2gを水370mL及びメ

タノール680mLfこi容かした後，薄めたリン酸(1→10)

を加えてpH3.6に調整する.

流量:ブチルスコポラミンの保持時間が約7分になるよ

うに調整する.

函積測定範函:ブ、チルスコポラミンの保持時間の約21音
の範囲

システム適合性

システムの性能本品及び臭化水素酸スコボラミン5mg

ずつを移動相50mLに溶かす.この液2011Lfこっき，

上記の条件で操作するとき，スコポラミン，ブチルス

コポラミンの)1慎に溶出し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液(2)2011Lfこっき，上記の条

件で試験を6回繰り返すとき，スコポラミンのピーク

面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

乾燥減量(2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 4時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定義法 本品を乾燥し，その約0.8gを精密に量り，酢酸

(100)40mL及び無水酢酸30mLを加えて溶かし， O.lmoJIL過

塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試

験を行い，補正する.

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

 

A
A
I
A生

w

u

w

D

w

o

w

o

w

O

K

U

K

U

M

O

w

b

w

O

ρ

り

ρり

ρり

ρり

ρり

ρり

ρり

ρり

ρり

ρり

η
t

円

t

ゥ，

η

4

η

'

η

d

n

t

勾

4

n

t

η

t

o

o

o

D

O

D

O

D

O

D

0

0

ブチルスコポラミン臭化物
Scopolamine Butylbromide 

臭化ブぉチノレスコポラミン

1 

2 

3 

Br H，C…Þ)<~?古
C21H30BrN04 : 440.37 

(lS，2S，4R，5R，7s)・9-Butyl-7-[ (2S)-3-hydroxy-2-

phenylpropanoyloxy]・9-methyl帽3-oxa・9・

azoniatricyclo[3.3.1.0
2
.4]nonane bromide 

[149-64-4] 
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O.lmoJIL過塩素酸1mL=44.04mgC21H3oBrN04 

気密容器.容器貯法

86 

87 

本品を乾燥したものは定量するとき，ブチルスコポラミン

臭化物(C21H30BrNOδ98.5%以上を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水に極めて溶けやすく，酢酸(100)に溶けやすく，

エタノール(95)にやや溶けやすく，メタノールにやや溶けに

くく，無水留学酸に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど

溶けない.

融点:約1400C(分解).

確認試験

(1) 本品1mgに発煙硝酸3~4ì衡を加え，水浴上で蒸発乾

関する.冷後，残留物をN，Nージメチルホルムアミド1mL

に溶かし，テトラエチルアンモニウムヒドロキシド試液6滴

を加えるとき，液は赤紫色を呈する.

(2) 本品の水溶液(1→1000)につき，紫外可視吸光度測定

法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクト

ルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクト

ルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(3 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(4) 本品の水溶液(1→20)は臭化物の定性反応 (1.09) を呈

する.

旋光度 (2.49)α)~ : -18.0~-20.0o(乾燥後， 19，水，

10mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLfこ溶かした液のpHは 5.5~

6.5である.

純度試験

(1) 溶状本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき， i夜は澄明で，

その色は次の比較液より濃くない.

比較液:色の比較液FO.5mLに薄めた塩酸(1→40)を加えて

20mLとする.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第H去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

( 3) 類縁物質 本品0.10gを移動中日に溶かして正確に

10mLとし，試料溶液とする.別に臭化水素酸スコポラミン

10mgを移動相に溶かして正確に100mLとする.この液
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1 プテナフィン塩酸塩

1 ブテナフィン塩酸塩
2 Butenafine Hydrochlorid日

3 塩酸プテナフイン

qriJUXCH HCl 

5 C2aH27N' HCl : 353.93 

6 N-[4・(l，l-Dimethylethyl)benzyl]-N-methyl-l・(naphthalenイヴ1)

7 methylamine monohydrochloride 

8 [101827-46-7] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ブテナフィン塩酸塩

10 (C23H27N • HC1)99.0~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である 60

12 本品はギ般に械めて溶けやすく，メタノーノレ又はエタノー 61 

13 ル(99.5)tこ溶けやすく，水に溶けにくい 62

14 本品0.20gを水100mLtこ加湿して溶かし，冷却した液の 63 

15 pHは3.0~4.0である 64

16 融点:約2140C(分解). 65 

17 確認試験 66 

18 ( 1 ) 本品のメタノール溶液u→40000)につき，紫外可視 67 

19 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品 68 

20 のスペクトルと本品の参照スペクトル告と比較するとき，両者 69 

21 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め 70 

22 る.

23 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

24 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

25 本品の参照スベクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは

26 同一波数のところに何様の強度の吸収を認める.

27 (3) 本品の希エタノール溶液u→200)は塩化物の定性反応

28 (1) (1.09) を呈する.

29 純度試験

30 ( 1 ) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，エタノール

31 (99.5)20mLtこ溶かし，希酢酸2mL及びエタノーノレ(99.5)を

32 加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液

33 は鉛標準液2.0mLに希酢酸2mL及びエタノール(99.5)を加え

34 て50mLとする(10ppm以下).

35 (2) 類縁物質本品30mgを水/液体クロマトグラフィ-

36 用アセトニトリル混液(3:2)50mUこ溶かし，試料溶液とす

37 る.この液1mLを正確に量り，水/液体クロマトグラブイ

38 ー用アセトニトリル混液(3: 2)を加えて正確に50mLとする.

39 この液1mL:ti:正確に量り，水/液体クロマトグラフィー用

40 アセトニトリル混液(3: 2)を加えて正確に20mLとし，標準

41 溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正確にとり，

42 次の条件で液体クロマトグラブィー (2.01)により試験を行

43 う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測

44 定するとき，試料溶液のブテナフィンに対する相対保持時間

45 約0.16のピーク面積は，標準溶液のブテナフィンのピーク面

46 積の3/10より大きくなく，試料溶液のブテナフィン及び上

47 記以外のピークの面積は，標準溶液のブテナフインのピーク

48 面積より大きくない.

49 試験条件

50 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:217nm) 
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カラム:内径3.0mm，長さ 15cmのステンレス管に311m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :40
0

C付近の一定温度

移動相A:薄めた0.5mol!L酢酸アンモニウム試液U→

56 1000) 

巧
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0
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移動相B:液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

移動拐の送液:移動根A及び移動棺Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動棺A 移動中目B

(分 (vol%) (vol%) 
。~1O

10 ~ 60 
60→ 20 40→ 80 
20 80 

流量:毎分O.4mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後から注入後60分まで

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，水/液体ク

ロマトグラフィ一期アセトニトリル混液(3: 2)を加え

て正確に10mLとする.この液l011Lから得たブテナ

フインのピーク面積が，標準溶液のブテナフィンのピ

ーク函積の14~26%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液l011Ltこっき，上記の条件で

操作するとき，ブテナフィンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ20000段以上， 0.9~ 

71 1.2である.

72 システムの再現性:標準溶液l01lLtこっき，上記の条件

73 で試験を6匝繰り返すとき，ブテナフィンのピーク面

74 積の祁対標準偏差は2目。%以下である.

75 乾燥減量 (2.41) 0.1%以下Ug，減圧，酸化リン(V)，60
o
C， 

76 3時熊).

77 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

78 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，ギ酸5mL

79 に溶かし，無水酢酸80mLを加え， O.lmoνL過塩素酸で滴定

80 (2.5めする(電位差滴定1去).同様の方法で空試験を行い，補

81 正する.

82 O.lmol!L過塩素酸1mL=35.39mgC23H27N' HCl 

83 貯法容器気密容器.
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1 プテナフイン嵐酸塩液

1 ブテナフィン塩酸塩液
2 Butenafine Hydrochlorid巴Solution

3 塩酸ブテナフィン液

4 本品は外用の液剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 ブテナフイン塩酸塩(C2A27N• HCl : 353.93)を含む.

7 製法 本品は fブテナフィン塩酸塩j をとり，外用液剤の製法

8 により製する.

9 確認試験 本品の表示量に従い「ブテナフィン塩酸塩J10mg 

10 に対応する容量をとり，メタノーノレを加えて200mLとした

11 夜につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

12 トルを測定するとき，波長272~276nm ， 281~285nm ， 

13 311 ~ 315nm及び316~320nmに吸収の極大を示し，波長

14 289~299nmに吸収の肩を示す.

15 定量法本品のブテナフイン塩酸境(C23H27N• HCI)約20mg1こ

16 対応する容量を正確に量り，メタノールを加えて正礁に

17 50mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液4mLを

18 正確に加え，メタノールを加えて25mLとし，試料溶液とす

19 る.J3iJに定量用ブテナフイン塩酸壕を酸化リン(v)を乾燥剤

20 として600Cで3時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，

21 メタノールに溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正

22 確に量り，内標準溶液4mLを正磯に加え，メタノールを加

23 えて25mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

24 511Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0/) に

25 より試験を行い，内標準物質のピーク弱積に対するブテナフ

26 インのピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

27 ブテナフイン塩酸塩(C23H27N• HCI)の量(mg)

28 =Ms X Q1'/ Qs 

29 11公:定量用フーテナフイン塩酸塩の秤取量(mg)

30 内標準溶液 ジフェニノレのメタノーノレ溶液(3→2000)

31 試験条件

32 検出器:紫外扱光光度計(測定波長:282nm) 

33 カラム:内径3.0mm，長さ5cmのステンレス管に311m

34 の液体クロマトグラフィー用オクチノレシリル化シリカ

35 ゲ、ル告と充てんする.

36 カラム温度:400C付近の一定温度

37 移動相:アセトニトリル/薄めた0.5molι酢酸アンモ

38 ニウム試液(1→500)混液(4:1) 

39 流量:ブテナフィンの保持時間が約2.5分になるように

40 調整する.

41 システム適合性

42 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

43 作するとき，内標準物質，ブテナフインの11慎に溶出し，

44 その分離度は6以上である.

45 システムの再現性:標準溶液511L1こっき，上記の条件で

46 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

47 対するブテナフィンのピーク面積の比の相対標準偏差

48 は1.0%以下である.

49 貯法

50 保存条件遮光して保存する.

51 容器気密容器.

~ 1'~ ~ιj 
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1 ブテナフィン塩酸塩クリ}ム

1 ブテナフィン塩酸塩クリーム
2 Butenafine Hydl'ochlol'ide Cl'eam 

3 塩酸ブテナフインクリーム

52 

53 

54 

55 貯法

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク商積に

対するブテナフインのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0%以下である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 56 保存条件遮光して保存する.

5 ブテナフィン塩酸糧(C23H27N. HCl : 353.93)を含む 57 容器 気密容器.

6 製法 本品は fブテナフィン塩酸塩j をとり，クリーム剤の製

7 法により製する.

8 確認試験 本品の表示量に従い「ブテナフイン塩酸塩J20mg 

9 に対応する量をとり，アセトニトリル20mLを加えて水浴上

10 で加温し，基剤を漏出解させる.これをよく振り混ぜた後，遥

11 最の窓化ナトリウムを加えてO"C以下に保った氷水中に30分

12 間放置し，基剤を析出させる.これを遠心分離した後，上澄

13 液をとり，適量の塩化ナトリウムを加えてOoC以下に保った

14 氷水中に1時間放置し，冷待ろ過する.ろ液1mUこメタノー

15 ノレを加えて20mLとした液につき，紫外可視吸光度調。定法

16 (2.2./) により吸収スペクトルを測定するとき，波長272~

17 276nm， 281 ~285nm ， 311 ~315nm及び316~320nm!こ吸

18 収の根大を示し，波長289~299nm!こ吸収の肩を示す.

19 定量法本品のブテナフイン犠畿塩(C23H27N'HCl)約5mg!こ

20 対応する量を精密に量り，メタノール20mLを加え，内標準

21 溶液10mLを正確に加える.これを水浴中で5分間加湿した

22 後， 20分間激しく振り混ぜる.次に15分間氷冷した後，遠

23 心分離し，上澄液を干し径0.45pm以下のメンプランフィルタ

24 でろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液を試料溶

25 夜とする. l:j1Jに定最用ブテナフイン塩酸塩を酸化リン(V)を

26 乾燥剤として600Cで3時間減圧乾燥し，その約25mgを精密

27 に量り，メタノールに溶かし，:IE確に100mLとする.この

28 夜20mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，標

29 準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液5pUこっき，次の条件

30 で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内標

31 準物質のピーク面積に対するブテナフィンのピーク面積の比

32 (h及びQsを求める.

33 ブテナフィン塩酸塩(C23H27N'HCl)の量(mg)

34 =11公 X Q'l'/Qs X 1/5 

35 JJ;1S :定量用フoテナフィン塩酸塩の秤取量(mg)

36 内標準溶液 ジフェニルのメタノール溶液(3→2000)

37 試験条件

38 検出器:紫外扱光光度計(測定波長:282nm) 

39 カラム:内径3.0mm，長さ5cmのステンレス管に3pm

40 の液体クロマトグラフィー用オクチノレシリル化シリカ

41 グノレを充てんする.

42 カラム温度:400C付近の一定温度

43 移動相:アセトニトリル/薄めた0.5mollL酢酸アンモ

44 ニウム試液(1→500)混液(4:1) 

45 流最:ブテナフィンの保持時潤が約2.5分になるように

46 調整する.

47 システム適合性

48 システムの性能:標準溶液5pLにつき，上記の条件で操

49 作するとき，内標準物質，ブテナフインの11頃に溶出し，

50 その分離度は6以上である.

51 システムの再現性:標準溶液5pLにつき，上記の条件で
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1 ブテナフイン塩酸塩スプレー

1 ブテナフィン塩酸塩スプレー
2 Butenafin巴HydrochlorideSpray 

3 塩酸ブテナブインスプレー

4 本品は定最するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ブテナフィン塩酸塩(C2aH27N. HCI : 353.93)を含む.

6 製法 本品は fプテナフィン塩酸塩j をとり，ポンプスプレー

7 剤の製法により製する.

8 確認試験 本品の表示量に従い fブテナフィン塩酸塩J10mg 

9 に対応する容量をとり，メタノーノレを加えて200mLとした

10 液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペク

11 トルを測定するとき，波長272~276nm ， 281~285nm ， 

12 311 ~ 315nm及ひや316~320nmlこ吸収の極大を示し，波長

13 289~299nmに吸収の肩を示す.

14 定量法本品のブテナフイン塩酸塩(C23H27N. HCI)約20mgに

15 対応する容量を正確に量り，メタノールを加えて正確に

16 50mLとする.この液5mLを正篠に量り，内標準溶液4mLを

17 正確に加え，メタノールを加えて25mLとし，試料溶液とす

18 る.別に定量用ブテナフイン塩酸塩を酸化リン(V)を乾燥剤

19 として600Cで3時間i威圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，

20 メタノーノレに溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正

21 確に量り，内標準j容液4mLを豆確に加え，メタノーノレを加

22 えて25mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

23 511Uこっき，次の条件で液体クロマトグラブィー (2.0])に

24 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するブテナブ

25 ィンのピーク面積の比Q'J'及びQsを求める.

26 ブテナブイン塩酸塩(C23H27N'HCI)の最(mg)

27 と lVIsX QT/ Qs 

28 MS:定量用ブテナフィン塩酸塩の秤取量(mg)

29 内標準溶液 ジフェニルのメタノール溶液(3→2000)

30 試験条件

31 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:282nm) 

32 カラム:内径3.0mm，長さ5cmのステンレス管に311m

33 の液体クロマトグラフイ}用オクチルシリル化シリカ

34 ゲルを充てんする.

35 カラム温度:400C付近の一定温度

36 移動相.アセトニトリル/薄めた0.5molJL酢酸アンモ

37 ニウム試液u→50ω混液(4:1) 

38 流量:ブテナフインの保持待聞が約2.5分になるように

39 調整する.

40 システム適合性

41 システムの性能:標準溶液511Uこっき，上記の条件で操

42 作するとき，内標準物質，ブテナブインのjl慎に溶出し，

43 その分離度は6以上である.

44 システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

45 試験告と6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

46 対するブテナフィンのピーク面積の比の相対標準偏差

47 は1.0%以下である.

48 貯法

49 保存条件遮光して保存する.

50 容器気密容器.
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1 ブドウ沼

1 ブドウ酒
2 Wine 

51 ら過マンガン酸カリウム溶液(3→100)で、洗った二酸化炭素を

52 通じ，装置内の空気を置換した後， U字管lこ，新たに製した

53 薄めたテ、ンプン試液(1→5)50mL及びヨケ化カリウム19を力B

3 本品はブドウ Iう'tisvinifel'a Linne (防'taceae)又はその 54 え， U字管の他端からピ、ユレツトを用い， O.OlmollLヨウ素

4 他の品変穣の果実を発酵して得た果実酒である 55 夜1~2i商を加える.二酸化炭素を通じながら蒸留フラスコ

5 本品は定量するとき，エタノール(C2H60: 46.07)11vol% 56 の栓を少し開き，本品25mLを正確に量って加え，更に新た

6 以上， 14vol %未満(比重による)及び酒石酸(CA606: 57 に煮沸して冷却した水180mL，タンニン酸0.2g及びリン絞

7 150.09)0. 1O~0.40w/v%を含む 58 30mLを加え，桧を閉じ，更に二酸化炭素を15分間通じた後，

8 本品l土合成甘味料及び合成着色料を含まない 59

9 性状 本品は淡黄色又は帯赤紫色~赤紫色の液で，特異な芳香 60 

10 があり，味はわずかに渋く，やや刺激性である 61

11 比重(2.56) d:: : 0.990~ 1.010 62 

12 旋光度(2.49) 本品160mLを加熱して沸騰したとき，水酸化 63 

13 カリウム試液を加えて中性とした後，水浴上で加熱濃縮して 64 

蒸留フラスコを注意して加熱し， 1分間に留液40~50滴を得

るような速度で蒸留する.このとき， U字管のデンプン試液

が脱色したときは，ビュレットからO.Olmolιョウ素液をi商

加し，デンプン試液の呈色が淡青色~青色を常に保つように

する.留J夜が蒸留し始めてから亙確に60分間経過したとき

のO.OlmollLヨウ素液の消費量を読みとる.ただし，

14 80mLとする.冷後，水を加えて160mLとし，次酢酸鉛試液 65 O.Olmolιヨウ素液封筒によるデンプン試液の墨色は1分間以

15 16mLを加え，よく振り混ぜてろ過する.ろ液100mLfこ硫酸 66 上持続するものとする.

16 ナトリウム飽和溶液10mLを加え，よく振り混ぜてろ過し，

17 ろ液を試料溶液とする.試料溶液20mL告と24H寺間放置した後，

18 活性炭0.5gを加えて振り混ぜ，密栓して10分間放置してろ

19 過する.ろ液につき，層長200mmで旋光度を測定する.こ

20 の旋光度に1.21を乗じて本品の旋光度とするとき， -0.3~ 

21 +0.3。である.

22 純度試験

27 
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( 1 ) 総酸[酒石酸(CAGOG)として] 本品10mLを正確に量

り，新たに煮沸して冷却した水250mLを加え， O.lmollL水

酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:ブェノーノレフ

タレイン試液1mL).

O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=7.504mgCA606 

総酸の量は0.40~0.80w/v%である.

(2) 揮発酸[酢酸(C2H402: 60.05)として] 本品100mL:a:
ビーカーにとり， (1)の試験に望書したO.lmol/L水酸化ナトリ

ウム液の消費量に1mLを加えた容量の1mol/L水酸化ナトリ

ウム液を加えてアルカリ伎とし， 50mLとなるまで水浴上で

加熱i集線する.冷後，水を加えて全量を100mLとし，これ

をあらかじめ塩化ナトリウム100gを加えた1000mLの蒸留フ

ラスコに入れ，次に水100mLでビーカーを洗い，洗;夜は蒸

留フラスコに合わせる.これにL 酒石酸溶液(3→20)5mLを

加え，蒸留フラスコ中の液量が増減しないように注意して

45分間で留液450mLを得るまで水蒸気蒸留を行う.留液に

水を加えて正確に500mLとし，試料溶液とする.試料溶液

250mLをとり， O.lmoνL水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)

する(指示薬:フェノーノレフタレイン試液5滴).同様の方法

で空試験を行い，補正する.

O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=6.005mgC2H402 

揮発酸の量は0.15w/v%以下である.

(3) 二酸化イオウ 750mLの丸底フラスコに2孔のある栓

をし，その1孔にはフラスコの底部にほとんど達するガラス

管Aを， (1也の1孔にはフラスコの首のところで終わるガラス

管Bを挿入する.B管はリーピッヒ冷却管に連結し，冷却器

の先端は下端の内径5mmの接続管lこ，接続管の他端はゴム

栓に穴をあけて図のような球{すきU字管に連絡する.A管か

67 

68 O.Olmolιヨウ素液1mL=0.6406mg802 
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二酸化イオウ(802: 64.06)の量は7.5mg以下である.

(4) 総硫酸本品lOmLをビーカーにとり，加熱して沸騰

させ，塩化バリウム二水和物5.608g及び塩酸50mLfこ水を加

えて1000mLとした液50mLを加え，ふたをし，蒸発する水

を補いながら水浴上で2時間加熱し，冷後，遠心分離して上

澄液を烈のビーカーに傾斜し，この液に希硫酸1~2滴を加

え， 1時間放置するとき，白色の沈殿を生じる.

(5) ヒ素(1.11) 本品10mLを水浴上で蒸発乾困した後，

残留物につき，第3法により検液を調製し，試験を行う

(0.2ppm以下).

(6 ) グリセリン本品100mLを正確に量り， 150mLの磁

製皿に入れ，水浴上で加熱濃縮して10mLとし，海砂(1号)lg

を加えて混ぜ，水酸化カルシウム4g!こ水6mLを加えた混合

物を加えて強アルカリ性とし，絶えずかき混ぜて血の内側に

生じる付若物をはがしながら水浴上で蒸発し，軟塊とする.

J令後，エタノール(99.5)5mLを加えてすり混ぜ，かゆ状とす

る.これを水浴上で加熱し，かき混ぜながらエタノール

(99.5)10~ 12mLを加え，加熱して沸騰させ， 100mLのメス

フラスコに移し，熱エタノール(99.5)10mLで7回洗い，洗j夜

はメスフラスコに加え，冷後，更にエタノーノレ(99.5)を加え

て正確に100mLとし，乾燥ろ紙を用いてろ過する.ろ液

90mLをとり，水浴上で沸騰しないように加熱して蒸発し，

残留物をエタノール(99.5)少量に溶かし， 50mLの共栓メス

シリンダーに入れ，エタノール(99.5)少量で数回洗い，洗液

をフラスコに加えて15mLとする.これに無水ジエチルエー

テル7.5mLずつを3回加え，毎回強く振り混ぜて放置し， i夜

r-唱 f、昔、 1"J o l.jぷム



2 ブドウ酒

95 が全く澄明となったとき，平たいはかり瓶に注入する.メス 149 し，デシケーター(シリカゲ、/レ)中で、放冷し，質量を量る.

96 シリンダーは無水ジエチルエーテル/エタノーノレ(99.5)混液 150 灰分 0.13~0.40w/v%. 本品50mLを正確に量り，質量既知

97 (3: 2)5mLで、洗い，洗液ははかり瓶に移し，水浴上で、注意し 151 の磁製.IIIlに入れ，水浴上で蒸発乾潤し，更に恒量になるまで

98 て加熱して蒸発し，液が粘調となったとき， 1050Cで1自寺間 152 強熱し，冷後，質量を量る.

99 乾燥しデシケーター(シリカグル)で放冷し，質量を量る 153 定量法

100 

101 

102 

103 

104 

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

その最は0.45~0.90gで、ある 154

(7) 還元糖旋光度の試料溶液25mLを正確に量り，沸騰 155 

フェーリング、試液50mLに加え，更にE確に2分間煮沸する. 156 

析出した沈殿を質量既知のガラスろ過器(G4)を用いて吸引ろ 157 

取し，熱湯，エタノーノレ(95)及びジエチノレエーテルで、順次洗 158 

い，更に吸引しながら乾燥した後，ろ過管を初め弱く，次に 159 

強く加熱し，沈殿が全く黒色になったとき，デシケーター 160 

(シリカゲル)で放冷し，質量を量り，酸化銅(II)の量とする. 161 

その最は0.325g以下で、ある 162

(8) ショ糖旋光度の試料溶液50mLをとり， 100mLのフ 163 

ラスコに入れ，薄めた塩酸u→30)を加えて中性とし，更に 164 

薄めた塩酸u→30)5mLを加え，水浴中で30分間加熱し，冷 165 

後，水酸化カリウム溶液u→100)を加えて中性とし，炭酸ナ 166 

トリウム試液41市を加え， 100mLのメスフラスコにろ過し 167

水で洗い，ろ液，洗液及び水を加えて100mLとする.この 168 

1夜25mLをとり，沸騰フェーリンク、、試液50mLに加え，以下 169 

(7)と同様に操作して質量を量り，酸化銅(II)の量とする.こ 170 

の酸化銅(II)の量(g)に2を乗じた数から(7)の酸化銅(日)の量 171 

(g)を減じ，これに1.2を乗じた数は0.104(g)以下である 172

(9) 安怠香酸，ケイヒ酸又はサリチノレ酸 (2)の試料溶液 173 

50mLを正確に量り，分液漏斗に入れ，塩化ナトリウム10g 174 

及び希塩酸2mLを加えた後，ジエチルエーテル10mLずつで 175 

3回抽出する.ジェチルヱーテル抽出液を合わせ，水5mLず 176 

つで2囲洗い， O.lmo阻 J水酸化ナトリウム液10mLずつで3回
177 

抽出する.アルカリ抽出液宏合わせ，水浴上で加温してジエ

( 1 ) エタノール 本品在日℃において100mLのメスフラ

スコにJE確に量り， 300~500mLのフラスコに移し，このメ

スフラスコを水15mLずつで2回洗い，洗i夜をフラスコの試

料に加え，フラスコにしぶき止めの付いた蒸留管を連結し，

受器にはそのメスフラスコを用し¥蒸留する.留液約

80mL(所要時間は20分前後)を得たとき，蒸留を止め， 15
0
C 

の水中に30分間放霞した後， 150Cで水を加えて正確に

100mLとし，よく振り混ぜた後，比重及び密度測定法第3法

(2.56)により， 150Cにおける比重を測定するとき，比重d;;
は0.982~0.985である.

(2) 酒 石 酸 本 品100mLを正確に量り，酢酸UOO)2mL，

酢酸カリウム溶液U→5)0.5mL及ひ'極化カリウムの粉末15g

を加え，激しくかき混ぜてできるだけ溶かした後，エタノー

ル(95)IOmLを加え， 1分間ビーカーの内墜を強くこすり，

結品を析出させ， 0~50C!こ 15時間以上放置する.結晶を吸

引ろ取し，犠化カリウムの粉末15gを薄めたエタノールU→

6)120mUこ溶かした溶液3mLでビーカー及び結晶を順次洗

う.この操作を5回繰り返し，結晶をろ紙と共に先のビーカ

ーに移し，ろ過器を熱湯50mLで洗い，洗液をビーカーに合

わせ，加熱して結晶を溶かし，直ちに0.2mollL水酸化ナト

リウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェノールフタレイン

試液1mL).商定数(mL)に0.75を加えて0.2mollL水酸化ナト

リウム液の消費量(mL)とする.

0.2moνL水酸化ナトリウム液1mL=30.02mgC4HuOo 

125 チルエーテルを蒸発し，冷後， 1mollL塩酸で中和した後 178 貯法容器気密容器.

126 塩化カリウム・塩酸緩衝液5mL及び水を加えて正確に50mL

127 とする.この液につき，同様に操作して得た空試験液を対照

128 とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行うとき，

129 波長220~340nmにおける吸光度は0.15以下である.

130 (10) ホウ酸本品50mLを磁製皿にとり，これに炭酸ナト

131 リウム試液5mLを加え，水浴上で蒸発乾固した後，強熱す

132 る.残留物の半量はホウ酸塩の定枝反応(I)(1.09) を皇しな

133 い.また，残りの半量を塩酸5mLに溶かすとき，液はホウ

134 酸塩の定性反応(2)(1.09) を呈しない.

135 (11) メタノール アルコール数測定法 (1.01)の第1法によ

136 り操作して得たエタノール層1mLを正確に量り，メタノー

137 ル試験法 (1.12)により試験を行うとき，これに適合する.

138 ただし，炭目安カルシウム0.5gを加えて振り混ぜ，水を加えな

139 いで蒸留する.

140 (12) ホノレムアルデヒド 本品25mL!こ塩化ナトリウム5g及

141 びL-漉石酸0.2gを加えて蒸留し，留液15mLを得る.留液

142 5mUこアセチルアセトン試液5mLを混和し，水浴中で10分

143 問加熱するとき，液の色は次の比較液より濃くない.

144 比較液:留液の代わりに水5mLを用い，以下同様に操作

145 する.

146 工キス含量 1.9~ 3.5w/v%.本品25mLを， 1050Cで2.5時間

147 乾燥した海砂U号)IOgの入った質量既知の200mLのビーカ

148 ーに正確に量り，水浴上で蒸発乾潤し， 105
0
Cで2時間乾燥
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1 ブドウ糖

1 ブドウ糖
2 Glucose 

3 

HO、

H上一一oR' 
I/H ¥1 
I¥OH I:i.ll 

HO干ーーザ R2

H OH 

α-D-ヴリ~コヒーラノース: R'=H. R2=OH 

βーローグルコピラノース:R'=OH. R2=H 

4 CaH120a: 180.16 

5 D-Glucopyranose 

6 [50-99伊7]

7 本品は， 日 Dーグルコピラノース， s-Dーグルコピラ

8 ノース又はその混合物である.

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ブドウ糖[Dーグルコ

10 ピラノース(CaH120o)]99.5%以上を含U.

11 性状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末で，においはなく，

12 味は甘い.

13 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくく，ジ

14 エチルエーテルにほとんど溶けない.

15 確認試験 本品の水溶液(1→20)2~3滴を沸騰フェーリング試

16 液5mLに加えるとき，赤色の沈殿を生じる.

17 純度試験

18 ( 1 ) 溶状 本品25gを水30mLを入れたネスラー管に加え，

19 60
0

Cの水浴中で、加視して溶かす.冷後，水を加えて50mLと

20 するとき，液は澄明で， !.夜の色は次の比較液より濃くない.

21 比較液:塩化コバノレト(rr)の色の比較原液1.0mL，塩化鉄

22 (Irr)の色の比較原液3.0mL及び硫酸銅(rr)の色の比較原

23 夜2.0mLの混液に水を加えて10.0mLとした1夜3.0mLを

24 とり，水を加えて50mLとする.

25 (2) 般本品5.0gを新たに煮沸して冷却した水50mLに溶

26 かし，ブェノールフタレイン試液封筒及びO.OlmoJJL水酸化

27 ナトリウム液0.60mLを加えるとき，液の色は赤色である.

28 (3) 塩化物(1.03) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

29 夜にはO.OlmoJJL塩酸1.0mLを加える(0.018%以下).

30 (4) 硫酸塩(1.14) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

31 夜には0.005moJJL硫酸1.0mLを加える(0.024%以下).

32 (5) 重金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第2法により操作し，

33 試験念行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(4ppm以

34 下).

35 (6) ヒ素 (J.lJ) 本品1.5gを水5mLlこ溶かし，希硫酸

36 5mL及び臭素試液1mL:a:加え，水浴上で5分間加熱し，更に

37 濃縮して5mLとする.冷後，これを検液とし，試験を行う

38 (1.3ppm以下).

39 (7) デキストリン 本品1.0gにエタノーノレ(95)20mLを加

40 え，還流冷却器を付け，煮沸するとき，液は澄明である.

41 (8) 溶性でんぷん又は亜硫酸塩本品1.0gを水10mLに溶

42 かし，ヨウ素試液1i商を加えるとき，液は黄色を呈する.

43 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，105
0

C， 6時間).

44 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(2g).

45 定量j去 本品を乾燥し，その約10gそ精密に量り，アンモニア

46 試液0.2mL及び水に溶かし，正確に100mLとし， 30分間放

47 置した後，旋光度測定法(2.49) により 20::!:l
O

C，層長

48 100mmで旋光度αDを測定する.

49 ブドウ糖(COH1200)の量(mg)=αoX 1895.4 

50 貯j去容器気密容器.
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1 ブドウ糖注射液

1 ブドウ糖注射液
2 Glucose Injection 

3 本品は水性の注射郊である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ブドウ糖(CaH120a: 180.16)を含む.

6 製法 本品は fブドウ糖j をとり，注射剤の製法により製する.

7 本品には保存期jを加えない.

8 性状 本品は無色澄明のi夜で，味は甘い.ただし，表示濃度が

9 40%以上のとき，色調は無色~微黄色澄明の液である.

10 確認試験 本品の表示量に従い「ブドウ糖JO.lgに対応する容

11 量をとり，必要ならば水を加えるか，又は水浴上で濃縮して

12 2mLとし，この液2~3滴を沸騰フェーリング試液5mLに加

13 えるとき，赤色の沈殿を生じる.

14 p H (2.54) 3.5~6.5 ただし，表示濃度が5%を超えるとき

15 は，水を用いて5%溶液を調製し，この液につき，試験を行

16 う.

17 純度試験 5ーヒドロキシメチルフノレプラール類 本品の表示

18 量に従い「ブドウ糖J2.5gに対応する容量を正確に量り，水

19 を加えて正確に100mLとする.この液につき，紫外可視吸

20 光度測定法 (2.24)により試験を行うとき，波長284nmにお

21 ける吸光度は0.80以下である.

22 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mL未満.

23 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

24 不溶性異物(五06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

25 不溶性微粒子(丘07) 試験念行うとき，適合する.

26 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

27 適合する.

28 定量法 本品のブドウ糖(CaH1206)約4gに対応する容量を正確

29 に量り，アンモニア試液0.2mL及び水を加えて正確に

30 100mLとし，よく振り混ぜて30分間放置した後，旋光度測

31 定法 (2.49)により 20::!:lOC，層長100mmで旋光度αDを測定

32 する.

33 ブドウ糖(C6HI206)の量(mg)=αDX 1895.4 

34 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

35 器を使用することができる.
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プトロピウム臭化物

のピーク及びブトロピウム以外のピークの合計面積は，標準

溶液のブトロピウムのピーク面積より大きくない.

操作条件

Q

U

O

U

白
り

4

4

5

 

1 

ブトロピウム臭化物
Butropium Bromide 

実化ブトロピウム

1 

検出器:紫外吸光光度計CiJW定波長:220nm) 

カラム:内径約5mm，長さ約15cmのステンレス管に

5)lmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.15gをアセトニトリ

ル/0.005molJL硫酸混液(3: 2)I000mLにi容かす.

流量:ブトロピウムの保持時間が約5分になるように調

整する.

カラムの選定:本品 0.50g告ととり，エタノール

(99.5)9mL及び0.lmolJL7.I<酸化カリウム・エタノール

試液1mLを加えて溶かし， 70
0

Cで15分間加熱する.

冷後，この液1mLに移動相を加えて100mLとする.

この液5)lUこっき，上記の条件で操作するとき，ブト

ロピウムのピークとブトロピウムに対する相対保持時

間約0.7のピJ クとの分離度が2.5以上のものを用いる.

検出感度:標準溶液5)lLから得たブ、トロピウムのピーク

高さが1O~30mmになるように調整する.

面積測定範劉:ブトロピウムの保持時間の約2倍の範囲

乾燥減量 (2../1) 1.0%以下(Ig，105
0

C， 3時間).

強熱残分(2.44) 0.2%以下(lg).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.8gを精密に量り，ギ酸5mL

に溶かし，無水酢駿100mLを加え， O.lmolJL過塩素毅.1，4 

ージオキサン液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方

法で空試験を行い，補正する.
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C28H3BBrN04: 532.51 

(lR，3r，5S)ふ (4-Butoxybenzyl)-3-[(2S)・hydroxyふ

phenylpropanoyloxy]-8・methyl-ふazoniabicyclo[3.2.1]octane

bromide 

[29025-14-7] 

4 

5

6

7

8

9

 

O.lmolJL過塩素酸・ 1，4ージオキサン液1mL

= 53.25mg C28H油BrN04

n日
付

d

ヴ

，

門

t

132じ「
d 

貯法

保存条件遮光して保存する.

3李器密閉容器.

8

9

0

 

可
4

円

4

0

0

本品を乾燥したものは定量するとき，ブトロピウム臭化物

(C28H38BrNOJ98.0%以上を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶'伎の粉末である.

本品はギ酸に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

エタノール(95)にやや溶けやすく，7.1<に溶けにくく，ジエチ

ルエーテル又は無水酢酸にほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品1mglこ発煙硝酸3i商を加え，水浴上で蒸発乾回し，

残留物~N，N- ジメチルホルムアミド~lmUこ溶かし，テト

ラエチルアンモニウムヒドロキシド試液5~6ì商を加えると

き，液は赤紫色を呈する.

(2 ) 本品のメタノーノレ溶液(1→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スペクトノレ1を比較するとき，両

者のスペクトルは向一波長のところに何様の強度の吸収を認

める.また，本品のメタノーノレ溶液(I→5000)につき，紫外

可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ2を比較するとき，

両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(3) 本品のメタノール溶液(1→20)は臭化物の定性反応(I)

(1.09)を呈する.

旋光度(2.49)α)~: -14.0~一 17.00(乾燥後， 0.5g，メタ

ノール， 20mL， 100mm). 

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをエタノール(95)40mUこ溶

かし，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検液

とし，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

(20ppm以下).

(2) 類縁物質本品50mgを移動棺10mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100mLとし，標準溶液どする.試料溶液及び標準溶液

5)lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のブトロピウ

ムに対する相対保持時間約0.5のピーク面積は標準溶液のピ

ーク面積の1/4より大きくない.また，試料溶液の最初に

溶出するピーク，ブトロピウムに対する相対保持時間約0.5
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1 プナゾシン塩酸塩

1 ブナゾシン塩酸塩
2 Bunazosin Hydl'ochlol'id巴

3 塩酸ブナゾシン

~ 
rN

¥ 

::工中NJ

5 CWH27No03・HCI:409.91 

6 4・Amino-2-(4-butanoyl-l，4・diazepan・1・yl)-6，7・

7 dimethoxyquinazoline monohydrochloride 

8 [72712-76-2] 

9 本品を乾燥したものは定最するとき，ブナゾシン境酸塩

10 (C19H27NoOa・HCI)98.0%以上を含む.

11 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品l土ギ西空に極めて溶けやすく，水又はメタノールに溶け

13 にくく，エタノーノレ(99.5)に極めて溶けにくく，ジエチルエ

14 ーテノレにほとんど溶けない.

15 融点:約273
0

C(分解).

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.lgを0.2mollL塩酸試液10mLfこ溶かし，直火で

18 加熱して3分間沸騰するとき，酪酸臭を発する.

19 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

20 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルど

21 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

22 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品の水溶液(1→100)は海化物の定性反応 (J.09) な

24 li主する.

25 純度試験

26 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをどり，第4法により操作し，

27 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

28 下).

29 (2) 類縁物質本品0.05gを移動相50mLfこ溶かし，試料

30 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

31 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

32 10)lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

33 ー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

斜 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のブナゾシ

35 ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のブナゾシンのピ}

36 ク面積より大きくない.

37 操作条件

38 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

39 カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に

40 5)lmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

41 ル化シリカゲ、ルを充てんする.

42 カラム温度:300C付近の一定温度

43 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.44gを水に溶かし，

44 酢酸(100)10mL及びアセトニトリル500mLを加え，

45 更に水を加えて1000mLとする.

46 流量:ブナゾシンの保持時間が約5分になるように調整

n
t
o
O

凸
U

4

4

4

 

する.

カラムの選定:標準i容液/塩酸プロカインの移動相溶液

(1→20000)混液(1: 1)201lLfこっき，上記の条件で操

50 作するとき，プロカイン，ブナゾシンの頗に溶出し，

51 その分離度が3.0以上のものを用いる.

52 検出感度:標準溶液20)lLから得たブナゾシンのピーク

53 高さがフルスケールの20~60%になるように調整す

54 る.

55 面積測定範囲:ブナゾシンの保持時間の約6倍の範岡

田乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 2時間).

57 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

58 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，ギ酸6mL

59 に溶かし， O.lmollL過海素酸15mLを正確に加え，水浴上で

60 20分間加熱する.冷後，酢酸(100)20mLを加え，過最の過

61 塩素酸をO.lmoνL酢酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する(電位

62 差滴定法).同様の方法で空試験を行う.

63 O.lmollL過塩素酸1mL=40.99mgC19H27No03・HCl

64 貯法

65 保存条件遮光して保存する.

66 容器密閉容器.
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1 プフェトロ}ノレ塩酸塩

1 ブフェトロール塩酸塩
2 Bufetolol Hydl'Ochloride 

3 塩酸ブフェトロール

4 

fγ0'-./人メ〉ぐ

いぺコ3"-' vn3 

'HCI 

5 C18H2HN04' HCl : 359.89 

6 1-(1，1心 imethylethy1)aminoふ [2・(tetrahydrofuran-

7 2-ylmethoxy)phenoxy]propan-2-o1 monohydrochloride 

8 [35108-8ふ4]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ブフェトロール塩酸

10 坂(CI8H却 N04・HCl)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末である.

12 本品は水又はメタノールに溶けやすく，エタノール(95)又

13 は酢酸(100)にやや溶けやすく，ジエチルエーテルにほとん

14 ど溶けない.

15 本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の水溶液(1→100)5mLにライネッケ塩試液51衡を

18 加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

19 (2) 本品の水溶液(1→20000)につき，紫外可視吸光度狽iJ

20 定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

21 トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

22 トルは問一波長のところに向様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

24 織化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

25 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

26 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (4) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (/.09) を主主

28 する.

29 融点 (2.60) 153~1570C 

30 純度試験

31 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は無色澄

32 明である.

33 (2) 硫酸塩 (I.J4) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

34 液には0.005mol/L硫酸0.40mLを加える(0.038%以下).

35 (3) 重金属 (/.G7) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

37 下).

38 (4) 類縁物質 本品0.20gをメタノーノレ5mUこ溶かし，試

39 料溶液とする.この液lmLを正磯に量り，メタノールを加

40 えて亙礁に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

41 き，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試

42 料浴液及び標準溶液101lLずつを薄層クロマトグラフィー用

43 シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポット

44 する.次にクロロホノレム/アセトン/エタノール(95)/アン

45 モニア水(28)混液(40: 20 : 5 : 1)を展開溶媒として約10cm

46 展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

47 254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外

48 のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

49 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 4時間).

50 強熱残分 (2.4-1) 0.1%以下(1g).

51 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸
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(100)lOmUこ溶かし，無水酢酸50mLを加え， O.lmo昨 J過塩

素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

を行い，補正する.

55 O.lmolι過塩素酸lmL=35.99mgCI8H29N04・HCI

56 貯法容器気密容器.
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1 ププラノロ}ノレ塩酸塩

1 ブプラノロール塩酸塩
2 Bupranolol Hydrochloride 

3 塚酸ブプラノロール

及び鏡像異性体

。UA
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(5) ヒ素 (/.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(6 ) 類縁物質本品0.30gをメタノールlOmLに溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に最り，メタノーノレを

加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液に

つき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィー

用ポリアミド(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

4 同
'HCI 

5 Cl4R22CIN02' HCl : 308.24 

6 (2mり-3-(2-Chloro-5-methylphenoxy)・1・(1，1-

7 dimethylethyl)aminopropan-2-o1 monohydrochloride 

8 [15148-80-8] 

57 トする.次にメタノール/アンモニア水(28)/水混液(16: 

58 4: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

59 る.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液

60 から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

61 ポットより濃くない.

62 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，105
0

C， 4時間).

63 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

64 定量法本品を乾燥し，その約0.18gを精密に量り，無水酢酸

65 /酢酸(100)混液(2:1)60mLを加え，加湿して溶かし， i'令後，

66 O.lmolJL過塩素直愛で滴定 (2.50)する(電位差満定法).同様の

67 方法で空試験を行い，補正する.

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ブプラノロール塩酸

10 塩(Cl4R22CIN02・HCl)98.0%以上を含む.

11 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品はメタノールにやや溶けにくく，水，エタノ、ール(95)

13 又は酢酸(100)に溶けにくく，無水酢酸に極めて溶けにくく，

14 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品1.0gを水1000mLに溶かした液のpHは5.2~6.2である.

16 確認試験
68 O.lmolι過塩素酸1mL=30.82mg C14H22CIN02・HCl

17 ( 1 ) 本品O.Olgを試験管にとり，ヨウ化カリウム25mg及 69 貯法容器密閉容器.

18 びシュウ目安二水和物25mgを加えて混ぜ合わせ， 2，6ージブロ

19 モ N クロロ -1，4ーベンゾキノンモノイミンのエタノ-

20 ノレ(95)溶液(1→100)で潤したろ紙を試験管の口に当て数分間

21 弱く加熱する.このろ紙をアンモニアガスに接触するとき青

22 色を呈する.

23 (2) 本品のO.lmolJL塩酸試液湾液(1→10000)につき，紫

24 外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

25 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

26 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

27 認める.

28 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

29 塩化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトノレと

30 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

31 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

32 (4) 本品の水溶液(1→200)は塩化物の定性反応 (1.09) を

33 呈する.

34 吸光度 (2.24) E ::~ (275nm) : 57 ~ 60(乾燥後， 50mg， 

35 O.lmolJL塩酸試液， 500mL). 

36 融点 (2ω 223~2260C

37 純度試験

38 (1 ) 溶状本品0.10gを水15mLfこ溶かすとき，液は無色

39 澄明である.

40 (2) 酸本品0.10gを新たに煮沸して冷却した水15mLfこ

41 溶かし，メチルレッド試液1i衡を加えるとき，液は淡赤色を

42 呈する.これにO.OlmolJL水酸化ナトリウム液0.05mLを加

43 えるとき，液の色は黄色に変わる.

44 (3) 硫酸塩 (/.14) 本品0.10gをとり，試験を行う.比較

45 夜には0.005molJL硫酸0.35mLを加える(0.168%以下).

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

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

48 下).

5 1:3 ~.~ ~1 



ブプレノルフィン塩酸塩

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:288nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:メタノール/酢酸アンモニウム溶液(1→100)/

酢酸(100)混液(6000: 1000 : 1) 

流量:ブプレノルフインの保持時聞が約17分になるよ

うに調整する.

面積測定範間:溶媒のピークの後からブプレノルフィン

の保持時間の約2.M音の範囲

システム適合性

検出の確認、・標準溶液5mLを正確に量り，移動相告と力E

えて正確に50mLとする.この液2011Lから得たブプ

レノルフインのピーク面積が，標準溶液のブプレノル

フィンのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ブプレノルフインのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ6500段以上， 1.2 

以下である.

システムの再現役:標準溶液2011Llこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ブプレノルブインのピー

ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，115
0
C， 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

(100)5mLに溶かし，無71<.酢酸50mLを加え， O.lmolι過塩

素酸でi潟定 (2.50)する(電位羨i帝定法).同様の方法で空試験

を行い，補正する.
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ブプレノルフィン塩酸塩
Buprenor‘phin巴Hydrochloride

塩酸ブフ。レノルフィン

1 

2 

3 

C29H41N04・HCl:504.10 

(2S)・2-[(5R，6R，7 R， 14S)-17-(Cyclopropylmethyl)-4，5-

epoxy司3-hydroxy-6・methoxy・6，14・ethanomorphinan-7・yl]・

3，3-dimethylbutan-2幽01monohydrochloride 

[53152-21-9] 
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t
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1:33U 「
d 

O.lmolJL過組素酸1mL=50.41mgC29H41N04・HCl

密閉容器.容器貯法
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本品を乾燥したものは定量するとき，ブプレノルフィン塩

酸塩(C29H41N04 ・ HCI)98.5~10 1.0%を含む.

性状 本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品はメタノール又は酢酸(100)に溶けやすく，水又はエ

タノーノレ(99.5)にやや溶けにくい.

融点:約268
0
C(分解).

確認試験

(1) 本品の水溶液(1→5000)につき，紫外可視吸光度測定

法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクト

ルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクト

ルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参照スペクトル告と比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品の水溶液(1→100)は，塩化物の定性反応 (1.09)

を呈する.

旋光度 (2. 49) α)~ : -92~-980(乾燥後， O.4g，メタノ

ーノレ， 20mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水200mLfこ溶かした液のpHは4.0~

6.0である.

純度試験

(1) 溶状

明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) 類縁物質本品0.10gを移動相20mL!こ溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100mLとし，襟準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

商積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のブプレノ

ルフイン以外のピークの面積は，標準溶液のブプレノルフイ

ンのピーク面積の1/4より大きくない.また，試料浴液の

ブプレノルブイン以外のピークの合計面積は，標準溶液のブ

プレノルフインのピーク面積の13/20より大きくない.

本品O.lgを水10mLfこ溶かすとき， rl夜は無色澄
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1 ブホルミン境酸坂

1 ブホルミン塩酸塩
2 Buformin Hydrochloride 

3 塩酸ブホノレミン

H H 
附γNγN~\/川C聞H

4 NH NH 'HCα 1 

5 CaH15N5・HCI:193.68 

6 l-Butylbiguanide hydrochloride 

7 [1190-53-0] 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

本品を乾燥したものは定量するとき，ブホノレミン塩酸塩

(C6H15N5 ・ HCI)98.5~101.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶性の粉末で、ある.

本品は水又はエタノーノレ(99.5)に溶けやすい.

確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(1→2000)5mUこ希ベンタシアノニトロ

シル鉄(lll)酸ナトリウム・ヘキサシアノ鉄(班)酸カリウム試

液1mLを加えるとき， i夜は赤褐色を呈する.

(2) 本品の水溶液(1→125000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペク

トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(4 ) 本品の水溶液(1→20)は境化物の定性反応 (/.09)を呈

する.

融点(2.60) 175~ 1800

C 

純度試験

(1) 重金属(J.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) ヒ素 (J.II) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(3) 類縁物質本品0.10gを移動格200mLに溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

10p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のブ?ホノレミ

ン以外のピークの面積は，標準溶液のブホルミンのピーク面

積の1/5より大きくない.また試料溶液のブホルミン以外

のピークの合計面積は，標準溶液のブホノレミンのピーク面積

の1/2より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ì~IJ定波長: 230nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:350C付近の一定淑度

移動相:過塩素酸ナトリウムの薄めたりン酸(1→1000)
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溶液(7->250)/アセトニトリル混液(7・1)

流量.ブホルミンの保持時間が約G分になるように調整

する.

面積測定範毘:溶媒のピークの後からブ、ホルミンの保持

時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10mLどする.この液10p.Lから得たブホ

ルミンのピーク面積が，標準溶液のフ。ホルミンのピー

ク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ブホルミンのピークの理論段数及びシ

ンメトヲー係数は，それぞれ5000段以上， 2.0以下で

ある.

64 システムの再現性.標準溶液lOllLにつき，上記の条件

65 で試験を6回繰り返すとき，ブホルミンのピーク面積

66 の相対標準偏差は1.0%以下である.

67 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(lg，105
0

C， 3時間).

68 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

69 定量j去本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，無水酢酸

70 /酢酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし，直ちにO.lmolJL過塩

71 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

72 を行い，補正する.

73 O.lmolJL過塩素酸1mL=9.684mgC6HloNo • HCI 

74 貯法容器気密容器.
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1 ブホルミン鑑酸筏錠

1 ブホルミン塩酸塩錠 50 とする フ守ホルミン塩酸塩(COHl品・ HC])約60mglこ対応す

2 Buformin Hydl'ochloride Tablets 51 る最を精密に量り，水を加えて正確に200mLとし， 5分間超

3 塩酸フーホルミン錠 52 音波処理する. この液40mLをとり，遠心分離し，上澄液

53 2mLを正確にとり，水を加えて正確に100mLとし，試料溶

4 本品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する 54 液とする.別に定最用塩酸ブホルミンを105
0

Cで3時間乾燥

5 ブホルミン塩酸塩(CoH15N5• HCl : 193.68)を含む 55 し，その約60mgを精密に量り，水に溶かし，正確に200mL

6 製法本品は fブホルミン塩酸塩Jをとり，錠剤の製法により 56 とする.この液2mLを正確にとり，水を加えて正確に

7 製する 57 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「ブホルミン塩酸 58 き，紫外可祝吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

9 塩J19に対応する量をとり，水100mLを加えてよく振り混 59 233nmlこおける吸光度Al'及びAsを測定する.

10 

11 

ぜた後，ろ過する.ろ液4mLに希ペンタシアノニトロシル

鉄(血)酸ナトリウム・ヘキサシアノ鉄(即)酸カリウム試液

12 1mLを加えるとき，液は赤褐色を呈する.

13 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

14 き，適合する.

15 本品1個をとり，水を加えて正確に200mLとし， 5分間超

16 音波処理する.この液40mLをとり，遠心分離する.ブホル

17 ミン塩酸塩(COH15N5• HC])約0.5mglこ対応する上澄液VmL

18 を正確に量り，7l<を加えて正確に100mLとし，試料溶液と

19 する. lllJに定量用塩酸ブ、ホルミンを1050Cで3時間乾燥し，

20 その約50mgを精密に量り，水に溶かし，正確に200mLとす

21 る.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLと

22 し，標準溶液とする.試料溶液及び、標準溶液につき，紫外可

23 視吸光度iJ¥IJ定法 (2.24)により試験を行い，波長233nmにお

24 ける吸光度AT及びAsを測定する.

25 ブホルミン塩酸塩(α:H15N5• HC])の量(mg)

26 =JYIs X Al'/ As X 2/ V 

27 MS:定量用塩酸ブ、ホルミンの秤取量(mg)

28 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により，

29 毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は

30 80%以上である.

31 本品1偶をとり，試験者旨開始し，規定された時間に溶出液

32 20mL以上をとり，干し径0.5pm以下のメンプランフィルター

33 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

34 確に量り，表示量に従い 1mLJ:tにブホルミン塩酸塩

35 (COH15N5 • HCI)約5.6pgを含む液となるように水を加えて正

36 確に V'mLとし，試料溶液とする. lllJに定量用塩酸ブホル

37 ミンを105
0

Cで3時間乾燥し，その約28mgを精密に量り， 71< 

38 に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを亙磯に量り，

39 水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液

40 及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

41 試験を行い，波長233nmにおける吸光度Ar‘及びAsを測定す

42 る.

43 ブホルミン塩酸塩(CoHION5• HC])の表示量に対する溶出率

44 (%) 

45 =JYIs X Al'/ As X V'/V X l/C X 18 

46 JYIs :定量用塩酸ブホノレミンの秤取量(mg)

47 C: 1錠中のブホノレミン塩酸塩(COH15N5• HCl)の表示量

48 (mg) 

49 定 量 法 本 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

60 ブホルミン塩酸極(COHlfiN5・HC])の量(mg)=JYIsx Ar、/As

61 Mら:定量用寝酸ブ、ホノレミンの秤取量(mg)

62 貯法容器密閉容器.
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1 プホルミン塩酸塩腸溶錠

1 ブホルミン塩酸塩腸溶錠
2 Bufol'mIn Hydl'ochlol'Ide Entel'Ic.coated Tablets 

3 寝酸フーホルミン腸溶錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 ブホルミン塩酸塩(COHIONo• HCl : 193.68)を含む.

6 製法 本品は「ブFホルミン境酸寝j をとり，錠剤の製法により

7 製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「ブホルミン塩酸

9 塩JO.lgに対応する量をとり，水10mLを加えてよく振り混

10 ぜた後，ろ過する.ろ液4mLに過酸化水素試液/ペンタシ

11 アノニトロシル鉄(m)酸ナトリウム試液/水酸化ナトリウム

12 溶液(1→10)混液(2:1: 1)1mLを加えるとき，液は赤色~赤

13 紫色を呈する.

14 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1個をとり，エタノール(99.5)/アセトン混液(1: 

17 1)5mLを加え，超音波処理により皮膜を小さく分散させた

18 後，ブホルミン塩酸塩(CSHloNo• HCI)50mg当たり内標準溶

19 夜10mLを正確に加え，更に薄めたアセトニトリル(1→2)を

20 加えて13~グ20mLとする.次に超音波処理により崩壊させ

21 た後，更に20分間振り混ぜ， 1mL中にブホルミン極酸塩

22 (CSHloNo・HCI)約0.5mgを含む液となるように務めたアセ

23 トニトリル(1→2)を加えて VmLとする.この液を遠心分離

24 し，上澄液1mLをとり，移動相を加えて50mLとする.必要

25 ならば孔径0.511m以下のメンプランフィルターでろ過し，試

26 料溶液とする.以下定量法を準用する.

27 ブホルミン境酸塩(Co1:王loNo・HCI)の量(mg)

28 =Ms X Q'1'/Qs X Jiグ50

29 JVfs :定量用塩酸ブ、ホルミンの秤取量(mg)

30 内標準溶液 pーアセトアニシジドの薄めたアセトニトリ

31 ル(1→2)溶液(1→150)

32 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第1i夜及び溶出試験第2i夜

33 900mLずつを用い，パドノレ法により，毎分50回転で試験を

34 行うとき，試験液に溶出試験第1i夜を用いた場合の本品の

35 120分間の溶出率は5%以下であり，試験液に溶出試験第21.夜

36 を用いた場合の本品の90分間の溶出率は80%以上である.

37 本品1偶:a:とり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

38 20mL以上をとり，孔径0.511m以下のメンプランフィルター

39 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

40 確に量り，表示量に従い 1mL中にブホルミン塩酸塩

41 (CSH15No・HCI)約5611gを含む液となるように試験液を加え

42 て正確に V'mLとし，試料溶液とする. ~IJに定量用塩酸ブ

43 ホルミンを105
0
Cで3時間乾燥し，その約28mgを精密に量り 94

44 試験液に溶かし，正確に100mLとする.この液4mLを正確

45 に量り，試験液を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする 95

46 試料溶液及ひ'標準溶液2011Lずつ在正確にとり，次の条件で 96 

47 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞ 97 

48 れの液のブ、ホルミンのピーク面積A'1'及びAsを測定する 98

49 ブホルミン塩酸塩(C6HloNo• HCI)の表示量に対する溶出率

50 (%) 

51 = JVfs X Ar/ As X V / / V X 1/ C X 180 

52 JVfs :定量ffl塩酸フ"*ルミンの秤取量(mg)

53 C: 1錠中のブホルミン塩酸塩(C占 loNo・HCI)の表示量

54 (mg) 

55 試験条件

56 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

57 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

58 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

59 リカゲルを充てんする.

60 カラム温度:350C付近の一定温度

61 移動相:過塩素酸ナトリウムの薄めたリン酸(1→1000)

62 溶液(7→500)/アセトニトリル混液(7: 1) 

63 流量:ブホルミンの保持時間が約6分になるように調整

64 する.

65 システム適合性

66 システムの性能:標準湾液2011Uこっき，上記の条件で

67 操作するとき，ブFホルミンのピークの理論段数及びシ

68 ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2，0以下で

69 ある.

70 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

71 で試験を6回繰り返すとき，ブホノレミンのピーク面積

72 の相対標準偏差は2.0%以下である.

73 定量法 本品のフゃホルミン塩酸犠(CSHloNo• HCI)0.5gに対応

74 する個数をとり，エタノール(99.5)/アセトン混液(1:

75 1)20mLを加え，超音波処理により皮膜を小さく分散させた

76 後，更に薄めたアセトニトリル(1→2)100mLを加える.次

77 に超音波処理により錠剤を崩壊させた後，更に20分間振り

78 混ぜ，薄めたアセトニトリル(1→2)を加えて正確に200mL

79 とする.この液を遠心分離し，上澄液10mLを正確に量り，

80 内標準溶液5mLを正確に加え，薄めたアセトニトリル(1→2)
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を加えて50mLとする.この液1mLをとり，移動棺を加えて

50mLとする.必要ならば孔径0.511m以下のメンプランフィ

ノレターでろ過し，試料溶液とする. ~IHこ定量用塩酸ブsホルミ

ンを1050Cで3待問乾燥し，その約25mgを精密に量り，薄め

たアセトニトリル(1→2)1こ溶かし，内標準溶液5mLを正確に

加え，薄めたアセトニトリル(1→2)を加えて50mLとする.

この液1mLなとり，移動相を加えて50mLとし，標準溶液と

する.試料溶液及び標準溶液l011Uこっき，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質

のピーク面積に対するブホルミンのピーク面積の比QT・及ひ9

Qsを求める.

92 

93 

ブホルミン境酸塩(C6HloNo• HCI)の量(mg)

口 MらX Q'1'/Qs X 20 

JVfs :定量用塩酸フゃホルミンの秤取量(mg)

内標準溶液 pーアセトアニシジドの薄めたアセトニトリ

ル(1→2)溶液(1→150)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:233nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

99 

100 

101 

51;i ;1J 



2 ブホルミン寝酸塩腸溶錠

102 カラム温度:350C付近の一定温度

103 移動相.薄めた過塩素酸ナトリウム溶液(7→250)/アセ

104 トニトリ/レ混j夜(7: 1) 

105 流量:ブホルミンの保持時間が約7分になるように調繋

106 する.

107 システム適合性

108 システムの性能・標準溶液10pLfこっき，上記の条件で

109 操作するとき，プホルミン，内標準物質の傾に溶出し，

110 その分離度は5以上である.

111 システムの再現性:標準溶液l01lLにつき，上記の条件

112 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

113 に対するブホルミンのピーク面積の比の棺対標準偏差

114 は1.0%以下である.

115 貯法容器密照容器.

51334 



1 プメタニド

1 ブメタニド
2 Bumetanide 

00  
m庁

~Sよ /:'-. ~COフトi
H2N' Tグマr

/点、ノ
O'¥γ 

j 、'-， HN人~、、\\\\、、、\\巴、、\、、\、、、

、JノJ 

3 --v--

4 C17H20N20oS: 364.42 

5 3-Butylamino-4-phenoxy-5-sulfamoylbenzoic acid 

6 [28395-03-1] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，ブメタニド

8 (C17H20N20oS)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はピリジンに溶けやすく，メタノール又はエタノール

11 (95)にやや溶けやすく，ジエチルエーテルに溶けにくく，水

12 にほとんど溶けない.

13 本品は水酸化カリウム試液に溶ける.

14 本品は光によって徐々に着色する.

15 確認試験
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( 1 ) 本品O.Olgをピリジン1mLに溶かし，硫酸銅(日)試液2

滴を加えて振り混ぜ，更に水3mL及ひ。クロロホノレム5mLを

加えて振り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は淡青色を

長する.

(2) 本品0.04gをpH7.0のリン酸塩緩衝液100mLに溶かす.

この液10mLfこ水を加えて100mLとした液につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

る.

(3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと27 

28 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

29 同一波数のところに向様の強度の吸収を認める.

30 融点 (2.60) 232~2370C 

31 純度試験

32 (1 ) 溶状本品50mgを水酸化カリウム溶液(1→30)2mL及

33 ひ'水8mLに溶かすとき，液は澄明で，液の色は次の比較液

34 より濃くない.

35 比較液:塩化コバルト(II)の色の比較原液，塩化鉄(m)の

36 色の比較原液及び硫酸銅(II)の色の比較原液それぞれ

37 0.5mLずつを正確に量り，混和し，薄めた塩酸(1→40)

38 を加えて正確に100mLとする.

39 (2) 塩化物(J.ω〉 本品0.5gに硝酸カリウム0.7g及び無

40 水炭酸ナトリウム1.2gを加えてよく混和した後，少量ずつ赤

41 熱した白金るつぼに入れ，反応が終わるまで赤熱する.冷後，

42 残留物に希硫酸14mL及び水6mLを加え， 5分間煮沸した後，

43 ろ過し，残留物は水10mLで、洗い，ろ波及び洗液を合わせ，

44 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

45 試験を行う.比較液にはO.OlmollL塩酸0.30mLを加える

46 (0.021%以下).

47 (3) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

48 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(lOppm以

49 下).

50 (4) ヒ素 (l.ll) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

51 製し，試験を行う(2ppm以下).

52 (5) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

53 て行う.本品0.10gをメタノール10mLに溶かし，試料溶液

54 とする.この液1mLを正確に量り，メタノーノレを加えて亙

問 機lこ100mLとする.この液2mL告と正確に量り，メタノール

56 を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これらの液に

57 っき，薄層クロマトグラフィー (2，03) により試験を行う.

58 試料溶液及び標準溶液10)lLずつ告と薄層クロマトグラフィ-

59 用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を沼いて調製した薄層板にスポッ

60 卜する.次にクロロホルム/酢酸(100)/シクロヘキサン/

61 メタノール混液(32: 4 : 4 : 1)を展開溶媒として約12cm展開

62 した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を

63 照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

64 は，標準溶液から得たスポットより濃くない.

65 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 2時照).

66 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

67 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，エタノール

68 (95)50mLfこ溶かし， O.lmo阻 J水酸化ナトリウム液で滴定

69 (2.50)する(電位羨滴定法).同様の方法で空試験を行い，補

70 亙する.

71 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=36.44mgC17H20N205S 

72 貯法

73 保存条件遮光して保存する.

74 容器気密容器.
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1 フラジオマイシン硫酸寝

1 フラジオマイシン硫酸塩
2 Fl'adiomycin Sulfate 

3 ネオマイシン硫酸塩

4 硫酸ネオマイシン

5 硫酸フラジオマイシン
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7 C23H16N6013・3H2S04: 908.88 

8 フラジオマイシンB硫酸塩

9 2，6・Diamino-2，6-dideoxy-α"か glucopyranosyl-(1→4)-

10 [2，6-diamino-2，6-dideoxy・0心 idopyranosyl-(l→3)-s-D-

11 ribofuranosyト(1→5)]ふ deoxy-D-streptaminetrisulfate 

12 [119-04-0，ネオマイシン町

13 フラジオマイシンC硫酸塩

14 2，必6-D凹ia削mm叩n即0-♂2，后6-d制ideωox勾y冒α-D-gluωI聡c∞0叩py戸ranoωsy〆i欄(οl→4の)-
1臼5 [2，后6“-diam凶n泌1廿ino-2，6后6-did巴ωox勾y-a-
1叩6 s-D-r巾iめbo品ft伽I切加1げlran削osy刑y列l嗣(υl→5の明)河]ふd戊E∞ox勾y-D-s抑t汀re叩pt旬ami附n郎巴 trisulfate 

17 [66-86-4，ネオマイシンc]

18 [1405-10-3，ネオマイシン硫酸塩]

19 本品は，Streptomyces fi-adiaeの培養によって得られる抗

20 締菌活性を有するアミノグリコシド系化合物の混合物の硫酸

21 塩である.

22 本品を乾燥したものは定量するとき， 1mg当たり 623~

23 740p.g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，フラジオマイ

24 シン(C23H46N6013: 614.64)としての量を質量(カ価)で示す.

25 性状本品は白色~淡黄色の粉末である.

26 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)にほとんど溶けな

27 V¥ 

28 本品l土吸湿性である.

29 確認試験

30 (1 ) 本品及びフラジオマイシン硫酸塩標準品50mgずつを

31 水1mLに溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの

32 夜につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行

33 う.試料溶液及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフィ

34 ー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次

35 にメタノール/アンモニア*(28)/ジクロロメタン混液(3: 

36 2: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

37 る.これにニンヒドリンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴

38 霧した後， 1100Cで15分間加熱するとき，試料溶液から得た

39 主スポット及び標準溶液から得たスポットのRr値は等しい.

40 (2) 本品の水溶液(1→20)は硫酸塩の定性反応(1)(1.09) を

41 呈する.

42 旋光度 (2.-19) 日〕3・+53.5~ + 59.00
(乾燥物に換算した

43 もの19，水， 10mL， 100mm). 

44 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLfこ溶かした液のpHは 5.0~

45 7.5である.

46 純度試験

47 (1 ) 重金属(J.07) 本品 1.0gをとり，第2法により操作

品 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

49 (20ppm以下).

50 (2) ヒ素 (l.lJ) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

51 製し，試験を行う (2ppm以下).

52 (3) 類縁物質本品0.63gを水5mLに溶かし，試料溶液と

53 する.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLと

54 し，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

55 フィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

56 1p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

57 製した薄層板にスポットする.次にメタノール/アンモニア

58 水(28)/ジクロロメタン混液(3: 2 : 1)在展開溶媒として約

59 10cm展祷した後，薄層板を風乾する.これにニンヒドリン

60 のアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後， 110
0

Cで15分

61 間加熱するとき，試料溶液から得たRrfi直0.4のスポットは，

62 標準溶液から得たスポットより濃くない.

63 乾燥減量 (2.41) 8.0%以下(0.2g，減反， 60
0

C， 3時間).

64 強熱残分 (2.44) 0.3%以下(1g).

65 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法

66 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

67 ( i ) 試験菌 StaphylocoCCllS allallS ATCC 6538Pを用し、

68 る.

69 註) 種層用カンテン培地及び基層用カンテン培地

ブドウ糖 1.0g 

ペプトン 6.0g 

肉エキス

酵母エキス

塩化ナトリウム

1.5g 

3.0g 

2.5g 
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カンテン 15.0g 

* 1000mL 

会成分を混和し，滅菌する.滅菌後のpHは7.8~8.0とす

る. pHは水酸化ナトリウム試液を加えて調整する.

(温)標準溶液 フラジオマイシン硫酸塩標準品を乾燥し，

その約50mg(カ価)1こ対応する量を精密に量り， pH8.0の抗

生物質用0.1moνLリン酸塩緩衝液に溶かして正確に50mLと

し，標準原液とする.標準原液は5
0

C以下に保存し， 1Hl以

内に使用する.照時，標準原液適量を正確に量り， pH8.0の

抗生物質用 0.1mol/Lリン酸塩緩衝液を加えて 1mL中に

80p.g(カ価)及び20p.g(カ価)を含む液を調製し，高濃度標準溶

液及び低濃度標準溶液とする.

Civ) 試料溶液本品を乾燥し，その約50mg(カ価)に対応す

る最告と精密に量り， pH8.0の抗生物質用0.1mol/Lリン酸塩緩

衝液に溶かして亙確に50mLとする.この液適量を正確に量

r: -'1 t);} t ' 
J lJ，5b 



2 フラジオマイシン硫酸塩

83 り， pH8.0の抗生物質用O.lmol江Jリン酸塩緩衝液を加えて

84 lmL中に80)lg(力価)及び20)lg(カ価)を含む液を調製し，高濃

85 度試料溶液及ひ、低濃度試料液とする.

86 貯法

87 保存条件遮光して保存する.

88 容器気密容器.
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1 プラステロン硫酸エステノレナトリウム水和物

1 プラステ口ン硫酸エステルナトリウム水

2 和物

(4) 重金属 (/.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(5 ) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ10mLに溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

つき，薄層クロマトグラフィー (2，03) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液5)lLずつを薄層クロマトグラフィー用

シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にク

ロロホルム/メタノール/水滋液(75: 22 : 3)を展開溶媒と

して約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに硫酸/
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3 Sodium Pl'astel'one Sulfate Hydl'ate 

4 プラステロン硫酸エステルナトリウム

5 プラステロン硫酸ナトリウム

H3ρ? 

H3C I Ij > 
/'寸/ト--J，/トJ ・2H20

I H I H 
N 〆久/、ン/6 叫 3S OVA〉 V

59 エタノール(95)混液(1:1)を均等に噴霧し， 80
0
Cで5分間加

60 熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，7 C19H27NaOoS' 2H20 : 426.50 

8 Monosodium 17 -oxoandrostふ en・3s-y1su出 tedihydrate 

9 [1099-87-2，無水物]

61 標準溶液から得たスポットより濃くない.

62 乾燥減量 (2.41) 8.0~9.0%(0.5g，威圧，酸化リン(V) ，

63 60
0
C， 3時間).

10 本品l主主主量するとき，換算した乾燥物に対し，プラステロ 64 定量法 本品約0.25gを精密に量り，水30mUこ溶かし，あら

11 ン硫酸エステルナトリウム(CwH27NaOoS: 390.47)98.0%以 65 かじめカラムクロマトグラフィー用強酸性イオン交換樹脂

12 上を含む 66 (H型)5mLを用いて調製した直径10mmのカラムに入れ 1

13 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない 67 分間lこ4mLの流速で流出させる.次に水100mLでカラムを

14 本品はメタノールにやや溶けやすく，水又はエタノール 68 洗い，洗液は先の流出液に合わせ， 0.05molfL水酸化ナトリ

15 (95)にやや溶けにくく，アセトン又はジエチノレエーテルにほ 69 ウム液で滴定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試

16 とんど溶けない 70 験を行い，補正する.

17 本品1.0gを水200mLに溶かした液のpHは4.5~6.5である.

18 融点:約160
0
C(分解，ただし乾燥後).

19 確認試験

20 (1 ) 本品O.Olgをエタノール(95)4mUこ溶かし， 1，3ージニ

21 トロベンゼン試液2mL及び水酸化ナトリウム湾液(1→

22 8)2mLを加えるとき，液は赤紫色を呈し，徐々に褐色に変

23 わる.

24 (2) 本品の水溶液(1→200)10mLに臭素試液0.5mLを加え

25 るとき，試液の色は直ちに消える.

26 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

27 化カリウム錠剤f去により試験を行い，本品のスペクトノレと本

部 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同

29 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

30 (4) 本品の水溶液u→200)はナトリウム塩の定性反応

31 (1.09) を呈する.

32 旋光度 (2.49)α)~: +10.7~+12.10(乾燥物に換算した

33 もの0.73g，メタノーノレ， 20mL， 100mm). 

34 純度試験

35 ( 1 ) 溶状本品0.25gを水50mLに溶かすとき，液は無色

36 澄明である.

37 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.0gをアセトン20mL及ひや水

38 20mUこ溶かし，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.

39 これを検液とし，試験を行う.比較液はO.OlmolfL塩酸

40 0.30mLにアセトン20mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mL

41 とする(0.011%以下).

42 (3) 硫酸塩(/.14) 本品1.2gに水20mLを加え， 5分間振

43 り混ぜてろ過する.ろ液10mLをとり，アセトン20mL，希

44 塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試

45 験を行う.比較液は0.005molι硫酸0.40mLIこアセトン

46 20mL，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.032%以

47 下).

71 0.05molfL水酸化ナトリウム液1mL=19.52mg C19H27NaOoS 

72 貯法容器気密容器.
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1 プラゼパム

I プラゼパム
2 Prazepam 

3 

4 C19H17CIN20: 324.80 

5 7-Chloroイー(cyclopropylmethyl)づ-phenyl-l，3・dihydro幽

6 2H帽し4ゐenzodiazepin醐2・one

7 [2955-38-6] 

46 て正確に20mLとする.この液1mLを正確に量り，アセトン

47 を加えて正確に25mLとし，標準溶液とする.これらの液に

48 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

49 試料溶液及び標準浴液51lLずつを薄層クロマトグラフィー用

50 シリカゲ〉レ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポット

51 する.次にクロロホルム/アセトン混液(9: 1)を展開溶媒と

52 して約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線

53 主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ

54 ト以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くな

55 し¥

56 乾燥減量 (2.41) 0.20%以下(1g，105
0
C， 2時間).

57 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

58 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢酸

59 60mLfこ溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.5めする(電位

60 差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

8 本品を乾燥したものは定量するとき，プラゼパム 61 O.lmollL過塩素酸1mL=32.48mgCWHl7CIN20 

9 (C19H17CIN20)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結品又は結晶性の粉末で，におい

11 はない.

12 本品はアセトンに溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすく，

13 エタノール(99.5)又はジエチルエーテルにやや溶けにくく，

14 水にほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品O.Olgを硫酸3mLに溶かし，紫外線(主波長

17 365nm)を照射するとき，灰青色の蛍光を発する.

18 ( 2 ) 本品 O.Olgを硫酸のエタノール(99.5)溶液(3→

19 1000)I000mLに溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法

20 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトル

21 と本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトノレ

22 は同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

24 臭化カリウム錠剤法により試験を行し九本品のスペクトルと

25 本品の参照スペクトルのスペクトノレを比較するとき，両者の

26 スペクトルは同一波数のところに伺様の強度の吸収を認める.

27 (4) 本品につき，炎色反応試験(紛 (/.04)を行うとき，緑

28 色を呈する.

29 融点 (2.60) 145~1480C 

30 純度試験

31 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gに水50mLを加え，時々振り

32 混ぜながら1時間放質した後，ろ過する.ろ液20mLをとり，

33 希硝酸6mL及び水を加えて50mLどする.これを検液とし，

34 試験を行う.比較液にはO.OlmollL塩酸0.40mLを加える

35 (0.036%以下).

36 (2) 硫酸塩(I.M (I)のろ液20mLをとり，希塩酸1mL

37 及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

38 比較液には0.005mollL硫酸0.40mLを加える(0.048%以下).

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

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

41 下).

42 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

43 製し，試験を行う (2ppm以下).

44 (5) 類縁物質本品0.40gをアセトン10mLfこ溶かし，試

45 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

62 貯法容器気密容器.
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1 プラゼパム錠

1 プラゼパム錠
2 Pl'azepam Tablets 

3 本品は定最するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 プラゼパム(CwH17CIN20: 324.80)を含む.

5 製法 本品は「プラゼパムj をとり，錠剤の製法により製する目

6 確認試験

7 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「プラゼパムj 0.05g 

8 に対応する量をとり，アセトン25mLを加えてよく振り混ぜ，

9 ろ過する.ろ液5mLをとり，水浴上で、蒸発乾回し，残留物

10 を硫酸3mLに溶かす.この液につきプラゼパムj の確

11 認、試験(1)を準用する.

12 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い fプラゼパムj0.02g 

13 に対応する量をとり，硫酸のエタノール(99.5)溶液(3→

14 1000)200mLを加えてよく振り混ぜ，ろ過する.ろ液5mLに

15 硫酸のエタノール(99.5)溶液(3→1000)を加えて50mLとする.

16 この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

17 ベクトルを測定するとき，波長241~245nm. 283~287nm 

18 及び363~367nmに吸収の極大を示し. 263~267nm及び

19 334~338nmlこ吸収の極小を示す.

20 溶出性 (6.10) 試験液にO.lmolι塩般試液900mLを用い，回

21 転バスケット法により，毎分100回転で試験を行うとき，本

22 品の30分間の溶出率は80%以上である.

23 本品1(1殴をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

24 20mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンプランフィノレター

25 でろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを正

26 確に量り，表示量に従い1mL中にプラゼパム(C19H17CIN20)

27 約511gを含む液となるように試験液を加えて正確に V'mLと

28 し，試料溶液どする. 7JIJに定量用プラゼ、パムを1050Cで2時

29 問乾燥し，その約5mgを精密に量り，試験液200mLを加え

30 で振り混ぜ，必要ならば超音波処理して溶かし，更に，試験

31 液を加えて正確に1000mLとし，標準溶液とする.試料溶液

32 及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により

33 試験を行い，波長240nmにおける吸光度AI'及ひ(Asを測定す

34 る.

35 プラゼパム(C19H17CIN20)の表示量に対する溶出率(%)

36 =MらXAT/As X V'/V X l/C X 90 

37 Ms:定量用プラゼパムの秤取量(mg)

38 C: 1錠中のプラゼパム(C19HI7CIN20)の表示量(mg)

39 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

40 とする.プラゼパム(C19H17CIN20)約50mglこ対応する量を

41 精密に量り，アセトン30mLを加え，よく振り混ぜた後，遠

42 心分離し，上澄液をとる.同様の操作をアセトン30mLずつ

43 を用いて2回繰り返し，全上澄液を合わせ，水浴上で蒸発乾

44 固する.残留物を無水酢酸/酢酸(100)混液(7:3)50mLに溶

45 かし. 0.02molJL過塩素酸でi脅定 (2.50)する(電位差滴定法).

46 同様の方法で空試験を行い，補正する.

47 0.02moνL過塩素酸1mL=6.496mgC19HI7CIN20 

48 貯法容器気密容器.
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1 プラゾシン塩酸塩

1 プラゾシン塩酸塩
2 Pl'azosin Hydl'ochlol'ide 

3 塩駿フ。ラゾシン

。、。判断
5 C19H21NoO'1・HCl:419.86 

6 1・(4-Amino-6，7・dimethoxy-quinazolin-2-yl)司

7 4-(2-furoyl)piperazine monohydrochloride 

8 [19237-84-4] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，プラゾシン塩酸塩

10 (CmH21NõO" ・ HCl)97.0~103.0%を含む.

11 性状本品は白色の結品性の粉末である.

12 本品はメタノールに溶けにくく，エタノール(99.5)に極め

13 て溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 本品は光によって徐々に微黄白色になる.

15 融点:約2700C(分解).

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品のO.Olmolι塩酸・メタノール試液溶液(1→

18 200000)につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

19 ベクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参熊スペクト

20 ル又はプラゾシン塩酸塩標準品について同様に操作して得ら

21 れたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波

22 長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の坂

24 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

部 品の参照スベクトル又はプラゾシン塩酸塩標準品のスペクト

26 ルを比較するとき，両者のスペクトルは問一波数のところに

27 同様の強度の吸収を認める.

28 (3) 本品O.lgに水5mL及びアンモニア試液1mLを加えて

29 振り混ぜ， 5分間放置した後，ろ過する.ろ液に酢酸(100)を

30 加えて酸性とした液は境化物の定性反応 (1.09) を呈する.

31 純度試験
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(1) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，
85 

試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

下). 86 

(2) 類縁物質本品20mgを移動相20mUこ溶かし，試料 87 

溶液とする.この液1mLを亙確に量り，移動中目;を加えて正 88 

礁に100mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相を加 89 

えて正確にlOmLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準 90 

39 溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ 91 

40 フィー (2，01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピ 92 

41 ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のプラ 93 

42 ゾシン以外のピークの面積は，標準溶液のプラゾシンのピー 94 

43 ク面積の2傍より大きくない.また，試料溶液のプラゾシン 95 

44 以外のピークの合計面積は，標準溶液のプラゾシンのピーク 96 

45 面積の5倍より大きくない 97

46 試験条件 98 
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検出器:紫外吸光光度計<i則定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:1ーベンタンスルホン酸ナトリウム3.484g及び

テトラメチルアンモニウムヒドロキシド18mLを水

900mL1こ溶かし，酢酸(100)を加えてpH5.01こ調整し

た後，7l<を加えて1000mLとした液に，メタノーノレ

1000mLを加える.

流量:プラゾシンの保持時間が約9分になるように調整

する.

面積測定範囲:プラゾシンの保持時湾の約6f音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを亙確に量り，移動相を加

62 えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たプラ

63 ゾシンのピーク面積が，標準溶液のプラゾシンのピー

64 ク面積の35~65%になることを篠認する.

65 システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

66 操作するとき，プラゾシンのピークの理論段数及びシ

67 ンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以下で

68 ある.

69 システムの再現性:襟準溶液201lLにつき，上記の条件

70 で試験を6回繰り返すとき，プラゾシンのピーク面積

71 の相対標準偏差は2.0%以下である.

72 (3) 残留溶媒日I}に規定する.

73 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 2s寺間).

74 強熱残分(2.44) 0.2%以下(1g).

75 定量法 本品及びプラゾシン塩酸塩標準品を乾燥し，その約

76 25mgを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確

77 に50mLとする.この液3mLずつを正確に量り，それぞれに

78 メタノール/水混液(7: 3)を加えて正確に100mLとし，試

79 料溶液及び標準溶液どする.試料溶液及ひー標準溶液l011Lず

80 つを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

81 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のプラゾシンのピ

82 ーク面積Ar.及びAsを測定する.

83 プラゾ、シン塩酸塩(C19H2IN504・HCl)の量ung)

84 =Ms X Al'/ As 

11;]s:プラゾ、シン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:I村径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラブイ}用シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノーノレ/水/酢酸(100)/ジエチノレアミン

1昆1夜(3500: 1500 : 50 : 1) 

流量:プラゾシンの保持時間が約8分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lにつき， J二記の条件で

操作するとき，プラゾシンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 2.0以下で

~ 1'1/11 t) 1..)'1よ



2 プラゾシン塩酸塩

99 ある.

100 システムの再現性:標準溶液lOllLにつき，上記の条件

101 で試験を6回繰り返すとき，プラゾシンのピーク面積

102 の相対標準偏差は1.0%以下である.

103 貯法

104 保存条件遮光して保存する.

105 容器密閉容器.
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1 プラノプロフェン

1 プラノプ口フェン
2 Pl'anoprofen 

H .CH3 

fグ γ y可 f
、

CO，H
1: 11 11 :1 vV2 

3 ，-W' \0/\~ 及び鏡像異性体

4 CloH13N03: 255.27 

5 (2丸町-2・(I0H-9・Oxa-l-azaanthracen-6-yl)propanoicacid 

6 [52549-17-4] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，プラノプロフェン

8 (C15H13N03)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

10 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，酢酸

11 (100)にやや溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，ア

12 セトニトリル，エタノール(95)又は無水酢酸に溶けにくく 65

13 ジエチルエーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けな 66 

14 V ¥67  

15 本品のN，Nージメチルホルムアミド溶液(1→30)は旋光性

16 を示さない.

17 確認試験

18 (1 ) 本品0.02gを1molIL塩酸試液に浴かし， 100mLとする.

19 この液10mLをとり，7.kを加えて100mLとした液につき，紫

20 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

ーi
o

A

。0

0

0

0

A

O

A

 

本品のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波長のところに河様の強度の吸収を

認める.
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:275nm) 

カラム:内径約6mm，長さ約15cmのステンレス管に

51lmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:過塩素酸ナトリウム7.02gを水1000mLに溶か

し，過塩素酸を用いてpH2.5に調整する.この液2容

量にアセトニトリノレ1容量を加える.

流量:プラノプロフェンの保持時間が約10分になるよ

うに調整する.

カラムの選定:本品及ひ'パラオキシ安怠、香酸エチノレ4mg

ずつを移動相200mLに溶かす.この液1011Llこっき，

上記の条件で操作するとき，プラノプロフェン，パラ

オキシ安怠、香酸エチルの傾に溶出し，その分離度が

2.1以上のものを用いる.

検出感度:標準溶液l011Lから得たプラノプロフェンの

ピーク高さが1O~20mm'こなるように調整する.

面積測定範囲:プラノフ。ロフェンの保持時間の約3倍の

範囲

68 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，i威圧，酸化リン(V)，4時間).

69 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

70 定量j去本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢酸/

71 酢酸(100)浪液(7:3)70mLに溶かし， O.lmolJL過塩素酸でi潟

72 定 (2.50)する(電位差滴定法).問様の方法で空試験を行い，

73 補正する.

75 貯法

74 O.lmolJL過海素酸1mL=25.53mgCloH13N03 

24 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭 76 保存条件遮光して保存する.

25 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 77 容器 気密容器.

26 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同

27 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

28 融点 (2.60) 186~ 1900C 

29 純度試験

30 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをメタノーノレ40mL及び希硝

31 酸6mLに溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，

32 試験を行う.比較液はO.OlmolJL塩酸0.30mLにメタノール

33 40mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.021%以

34 下).

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

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

37 下).

38 (3) 類縁物質 本品50mgを移動相50mLに溶かし，試料

39 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

40 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

41 l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

42 ー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

43 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のプラノプ

44 ロフェン以外のピ}クの面積はそれぞれ標準溶液のプラノプ

45 ロフェンのピーク面積より大きくない.また，それらのピー

46 クの合計面積は，標準溶液のプラノプロフェンのピーク面積

47 の2倍より大きくない.

48 操作条件

51;j /i J 



プラパスタチンナトリウム

9)I00mLに溶かし，試料溶液とする.この液10mLを正確に

量り，水/メタノール混液(11:9)を加えて正確に100mLと

する.この液5mLを正確に量り，水/メタノール浪液(11: 

9)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液l011Lずつを正篠にとり，次の条件で波体クロ

マトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の

各々のピーク回穣を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のプラパスタチン以外のピークの面積は，標準溶液のプラ

パスタチンのピーク面積の1/5より大きくない.また，試

すsf溶液のプラパスタチン以外のピークの合計面積は，標準溶

液のプラパスタチンのピーク面積より大きくない.試料溶液

及び標準溶液は15
0

C以下に保存する.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動棺及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範岡:溶媒のピークの後からプラパスタチンの

保持時間の約2.5f音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水/メタノ

ール混液(11:9)を加えて正確に50mLとする.この

液lO11Lから得たプラパスタチンのピーク面積が，標

準溶液のプラパスタチンのピーク面積の7~13%にな

ることを確認する.

システムの性能:プラパスタチンナトリウム5mgを水/

メタノール混液(11: 9)50mLに溶かす.この液l011L

につき，上記の条件で操作するとき，プラパスチンの

ピークの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ

3500段以上， 1.6以下である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，プラパスタチンのピーク

面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

水分 (2.48) 4.0%以下(0.5g，容量滴定法，夜接滴定).

定叢j去 本品約O.lgを精密に量り，水/メタノーノレ混液(11: 

9)に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを亙確に量

り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，水/メタノール混

液(11:9)を加えて100mLとし，試料溶液とする.53IJにプラ

パスタチン1，1，3，3-テトラメチルブチノレアンモニウム標準

品(別途0.5gにつき，容量i商定法，直綾i商定により水分

(2.48)を測定しておく)約30mgを精密に量り，水/メタノ

ーノレ混液(11: 9)に溶かし，正確に25mLとする. この液

10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，

水/メタノーノレ混液(11: 9)を加えて100mLとし，標準溶液

とする.試料溶液及び標準溶液l011Lにつき，次の条件で液

体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対するプラパスタチンのピーク面積の比

QT及びQsを求める，
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プラパスタチンナトリウム
Pravastatin Sodium 

C23H3oNa07 : 446.51 

Monosodium(3R，5R)開3，5・dihydroxy-

7・{(1S，2S，6S，8S，8aR)・6・hydroxy-2・methyl-

8-[(2S)-2-methylbutanoyloxy]-

1，2ム7，8，8a・hexahydronaphthalen-lヴI}heptanoate 

[81131-70-の

C02Na 

H OH 

〉
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本品は定量するとき，換算した脱水及び税溶媒物に対し，

プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)98.5~101.0%を含

む.

性状 本品は白色~帯黄白色の粉末文は結晶性の粉末である.

本品は水又はメタノールに溶けやすく，エタノール(99.5)

にやや溶けやすい.

本品は吸湿性である.

確認試験

(1) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトル告と比較するどき，両者のスベク

トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により測定するとき，波数2970cm-1，

2880cm-t， 1727cm-1及ひ会1578cm汁寸近に吸収を認める.

(3) 本品50mgをメタノール5mLに溶かし，試料溶液とす

る.別にプラパスタチン1，1，3，3ーテトラメチルブ会チルアン

モニウム標準品24mgをメタノール2mLに溶かし，標準溶液

とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液211Lずつ

を薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用い

て調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/エタノ

ーノレ(99.5)/酢酸(100)混液(80: 16 : 1)を展梼溶媒として約

8cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポットは，

標準溶液から得たスポットと色調及ひ百rfi直が等しい.

(4) 本品の水溶液(1→10)はナトリウム坂の定性反応(I)
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(1.09) 宏呈する.

旋光度 (2.49)α)~: +153~+1590(脱水及び鋭溶媒物に

換算したものO.lg，水， 20mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水20mLlこ溶

かした液のpHは7.2~8.2である.

純度試験

(1) 震金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)の最(mg)

=Ms X QT/ Qs X 4 X 1.052 

94 

95 

Ms :脱水物に換算したプラパスタチン1，1，3，3ーテトラメ

チルブチノレアンモニウム標準品の秤取量中のプラパスタ

チンの量(mg)

131/1 
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 本品O.10gを水/メタノール混液(11: 類縁物質

下).
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2 プラパスタチンナトリウム

99 内標準溶液 パラオキシ安患、香酸エチルの水/メタノール

100 混液(11: 9)溶液(3→4000)

101 試験条件

102 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:238nm) 

103 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5p.m

104 の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリル化シ

105 リカゲルを充てんする.

106 カラム温度 :250C付近の一定温度

107 移動棺:水/メタノール/酢酸(100)/トリエチルアミ

108 ン混液(550: 450 : 1 : 1) 

109 流量:プラパスタチンの保持時間が約21分になるよう

110 に調整する.

111 システム適合性

112 システムの性能・標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

113 操作するとき，内標準物質，プラパスタチンの順に溶

114 出し，その分離度は10以上である.

115 システムの再現性:標準溶液10p.Uこっき，上記の条件

116 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

117 に対するプラパスタチンのピーク面積の比の相対標準

118 偏差は1.0%以下である.

119 貯法容器気密容器.

51343 



1 プラパスタチンナトリウム液

1 プラパスタチンナトリウム液
2 Pravastatin Sodium Solution 

53 微生物限度 (./.05) 本品1mL当たり，総好気性微生物数の許

54 容基準は102CFU，総真菌数の許容基準は101 CFUである.

55 また，大腸菌は認めない.

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 56 定量法 本品のプラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)2mg

4 プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07: 446.51)を含む 57 に対応する容量を正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加

5 製法本品は「プラパスタチンナトリウムj をとり，経口液剤

6 の製法により製する.

7 確認試験本品の表示量に従い「プラパスタチンナトリウムj

8 1mglこ対応する容量をとり，あらかじめメタノール1mL及

9 び水1mLで洗ったカラム(301tmのカラムクロマトグラフイ

10 ー用ジビニルベンゼン Nービニルピロリドン共重合体

11 30mgを内径5.5mmのクロマトグラフィー管に注入して調製

12 したもの)に入れ，水1mLで、洗い，メタノール1mLで流出す

13 る.流出液O.lmLをとり，水を加えて10mLとした液につき，

14 紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スベクトルを測定

15 するとき，波長237~241nmに吸収の極大を示す.

16 p H }31)に規定する.

17 純度試験類縁物質試料溶液及び標準溶液は調製後， 15
0C 

18 以下で保存する.本品の表示量に従い fプラパスタチンナト

19 リウムJ2mglこ対応する容量をとり，メタノーノレ/水混液

20 (5 : 3)を加えて10mLとし，試料溶液とする.この液1mLを

21 正確に量り，水/メタノール混液(1: 1)を加えて正確に

22 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lO11L

23 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ-

24 (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

25 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のプラパスタ
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チンに対する相対保持持続約0.24及び約0.85のピーク面積は，

標準j容液のプラパスタチンのピーク面積の2倍より大きくな

く，試料溶液のフ。ラパスタチン及び上記以外のピ}クの厨積

は，標準溶液のフ。ラパスタチンのピーク面積の3/10より大

きくない.また，試料溶液のプラパスタチン以外のピークの

合計図積は，標準溶液のプラパスタチンのピーク面積の3.5

倍より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範湖:溶媒のピークの後からプラパスタチンの

保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，水/メタノ

ーノレ混液(1: 1)を加えて正確に10mLとする.この液

l011Lから得たプラパスタチンのピーク面積が，標準

溶液のプラパスタチンのピーク面積の15~25%にな

ることを確認する.

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

45 操作するとき，プラパスタチンのピークの理論段数及

46 びシンメトリー係数は，それぞれ3400段以上， 1.6以

47 下である.

48 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

49 で試験を6回繰り返すとき，プラパスタチンのピーク

50 面積の相対標準偏差は2.5%以下である.

51 製剤均一性 (ιω〉 分包したものは，質量偏差試験を行うと

52 き，適合する.

58 え，水を加えて100mLとし，試料括主i夜とする. }31)にプラパ

スタチン1，1，3，3ーテトラメチルブ、チルアンモニウム標準品

(日Ij途 fプラパスタチンナトリウムj と同様の方法で水分

(2.48) を測定しておく)約20mgを精密に量り， リン酸水素

二ナトリウム十二水平日物溶液(1→200)に漆かし，正確に

50mLとする.この液6mLを正確に量り，内標準溶液5mLを

正磁に加え，水を加えて100mLとし，標準溶液とする.試

料溶液及び標準溶液l011Lにつき，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するプラパスタチンのピーク面積の比Q'l'及びQsを

求める.
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69 

70 

プラパスタチンナトリウムの量(mg)

=J1;Is X QT〆QsX 3/25 X 1.052 

J1;Is :脱水物に換算したプラパスタチン1，1，3，3 テトラメ

チルフ守チルアンモニウム標準品の秤取量中のプラパスタ

チンの量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルのメタノール溶液

(3→10000) 

試験条件

検出器:紫外扱光光度計(測定波長:238nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

l011mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:30
0

C付近の一定温度

移動相:水/メタノーノレ/酢毅(100)/トリエチルアミ

ン混j夜(500: 500 : 1 : 1) 

流量:プラパスタチンの保持時間が約20分になるよう

に調整する.

システム適合役

システムの性能:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，プラパスタチンの11慎に溶

出し，その分離度は8以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積
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92 に対するプラパスタチンのピーク面積の比の相対標準

93 偏差は1.0%以下である.

94 貯j去容器気密容器.
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l プラパスタチンナトリウム細粒

1 プラパスタチンナトリウム細粒
2 Pl'avastatin Sodium Fine Gl'anules 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 52 

4 ブロラパスタチンナトリウム(C23H35Na07: 446.51)を含む.

5 製法 本品は fプラパスタチンナトリウムj をとり，頼粒剤

6 の製法により製する.

7 確認試験本品の表示量に従い「プラパスタチンナトリウムj

8 10mgfこ対応する量をとり， 7l<20mLを加え， 15分間超音波

9 処理した後，遠心分離する.上澄液をろ過し，初めのろ液

10 5mLを除き，次のろ液1mLに水を加えて50mLとした液につ

11 き，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24)により吸収スペクトノレを

12 測定するとき，波長237~241nmに吸収の極大を示す.

13 純度試験類縁物質試料溶液及び標準溶液は調製後， 50C以

14 下で保存する.本品の表示量に従い「プラパスタチンナトリ

15 ウムJ25mgfこ対応する量をどり，水/メタノーノレ混液(1: 

16 1)25mLを加え， 15分間超音波処理した後，遠心分離する.

17 上澄液をろ過し，初めのろ液5mLをi徐き，次のろ液を試料
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溶液とする.試料溶液1mLを正確に最り，水/メタノール

混液(1:1)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及ひ予標準溶液20l1Lずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞ

れの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

試料溶液のプラパスタチンに対する格対保持時間約0.36及び

約1.9のピーク面積は，それぞれ標準溶液のプラパスタチン

のピーク面積の1/2及び3倍より大きくなく，試料溶液のプ

ラパスタチン及び上記以外のピークの面積は，標準溶液のプ

27 ラパスタチンのピーク面積の1/5より大きくない.また，
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試料溶液のプラパスタチン以外のピークの合計面積は，標準

溶液のフ。ラパスタチンのピーク面積の4.5倍より大きくない.

ただし，プラパスタチンに対する相対保持時間約0.36，約

0.28及び約0.88のピーク面積は，自動積分法で求めた面積に

それぞれ感度係数0.58，0.86及び0.82を乗じた値とする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:238nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :25
0

C付近の一定温度

移動相A:水/メタノール/酢酸(100)/トリエチルア

ミン混液(750: 250 : 1 : 1) 

移動祁B:メタノーノレ/水/酢酸(100)/トリエチルア

ミン混1夜(650: 350 : 1 : 1) 

移動祁の送波:移動棺A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動棺B

(分 (vol%) (vol%) 

o ~ 50 50 50 
50 ~ 75 50→ o 50→ 100 
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流量:毎分1.3mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後から注入後75分まで 97 

システム適合性 98 

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，水/メタノ 99 
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ール混液(1: 1)を加えて正確に10mLとする.この液

2011Lから得たプラパスタチンのピーク商積が，標準

溶液のプラパスタチンのピーク面積の7~13%になる

ことを確認する.

53 システムの性能:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件で

54 操作するとき，プラパスタチンのどークの理論段数及

55 びシンメトリー係数は，それぞれ3500段以上， 1.6以

56 下である.

57 システムの再現役.標準溶液20l1Lfこっき，上記の条件

58 で試験を6回繰り返すとき，プラパスタチンのピーク

59 面積の相対標準偏差は1.5%以下である.

60 製剤均一性 (6.02) 分包したものは，次の方法により含量均
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一性試験を行うとき，適合する.

本品1包をとり，内容物の全量を取り出し， 1mL中にプラ

パスタチンナトリウム(C23H35Na07)0.25mgを含む液となる

ように内標準溶液VmLを亙確に加え， 15分間超音波処理し

た後，遠心分離する.上波液をろ過し，初めのろ液5mLを

除き，次のろ液2mLを量り，7l</メタノール混液(1: 1)を加

えて20mLとし，試料溶液とする.以下定量法を準用する.

68 

69 

プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)の量(mg)

=MらXQT/QSXVグ100X 1.052 

lV1S :脱水物に換算したプラパスタチン1，1，3，3 テトラメ

チノレアーチルアンモニウム標準品の秤取量中のプラパスタ

チンの量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロヒ。ノレの水/メタノー

ノレ混液(1: 1)溶液(3→10000)

白

U

'

i

o

G

巧

'

n

t

門

t

73 

74 

75 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドソレI去により，
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毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は

80%以上である.

本品の表示量に従いプラパスタチンナトリウム

(C23H35Na07)約5mgfこ対応する量を精密に量り，試験を開

始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔筏

0.4511m以下のメンプランプイノレターでろ過する.初めのろ

液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.別にフ。ラパス

タチン1，1，3，3ーテトラメチルブ、チルアンモニウム標準品(別

途 fプラパスタチンナトリウムJと同様の方法で水分

(2.48)を測定しておく)約23mgを精密に量り，水に溶かし，

正確に100mLとする.この液3mLを正確に最り，7l<を加え

て正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

溶液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行

い，波長238nmにおける吸光度AI'J及びAst並びに波長

265nmにおける吸光度Ar2及びAs2を測定する.
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プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)の表示量に対する

溶出率(%)

=Ms/Mr X (Art-Ar0/(Ast-As0 X l/CX 27 

X 0.806 

95 

96 

Ms :脱水物に換算したプラパスタチン1，1，3，3 テトラメ

チルブチルアンモニウム標準品の秤取量(mg)

Mi' :本品の秤取量(ρ
C: 19中のフ。ラパスタチンナトリウム(C2aH35Na07)の表示

量(mg)
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2 プラパスタチンナトリウム細粒

100 粒度 (6.03) 試験を行うとき， alB粒剤の規定に適合する.

101 定霊法 本品のプラパスタチンナトリウム(Cz3H35Na07)約

102 5mgfこ対応する量を精密に量り，内標準溶液20mLを正確に

103 加え， 15分間超音波処理した後，遠心分離する.上澄液を

104 ろ過し，初めのろ液5mLを除き，次のろ液2mLを量り，水

105 /メタノール混液u:1)在加えて20mLとし，試料溶液とす

106 る. 531)にプラパスタチン1，1，3，3ーテトラメチルブチルアン

107 モニウム標準品(531)途 fプラパスタチンナトリウムj と同様

108 の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約32mgを精密に量り，

109 水/メタノール混液u:1)に溶かし，正確に100mLとする.

110 この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた

111 後，水/メタノール混液(1: 1)を加えて50mLとし，標準溶

112 夜とする.試料溶液及び標準溶液10pLfこっき，次の条件で

113 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準

114 物質のピーク面積に対するプラパスタチンのピーク面積の比

115 QT及びQsを求める.

116 プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)の量(mg)

117 口MsX QT/ Qs X 1/5 X 1.052 

118 Ms :脱水物に換算したプラパスタチン1，1，3，3ーテトラメ

119 チルブ、チルアンモニウム標準品の秤取量中のプラパスタ

120 チンの量(mg)

121 内標準溶液パラオキシ安息香酸プロヒ。ルの7)</メタノ-

122 ノレ混液(1: 1)溶液(3→10000)

123 試験条件

124 プラパスタチンナトリウムJの定量法の試験条件を準

125 用する.

126 システム適合性

127 システムの性能:標準溶液lO11Uこっき，上記の条件で

128 操作するとき，内標準物質，プラパスタチンの11僚に溶

129 出し，その分離度は4以上である.

130 システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

131 で試験を6田繰り返すとき，内標準物質のピーク函積

132 に対するプラパスタチンのピーク面積の比の相対標準

133 偏差は1.0%以下である.

134 貯法容器密閉容器.
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1 プラパスタチンナトリウム錠

1 プラパスタチンナトリウム錠
2 Pl'avastatin Sodium Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 52 

4 プラパスタチンナトリウム(C2aH35Na07: 446.51)を含む 53

5 製法本品は「プラパスタチンナトリウムJをとり，錠郊の製 54 

6 法により製する 55

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「プラパスタチンナ 56 

8 トリウムJ10mg1こ対応する量をとり，水20mLを加え， 15 57 

9 分間超音波処理した後，遠心分離する.上澄液をろ過し，初 58 

10 めのろ液5mLを除き，次のろ液1mUこ水を加えて50mLとし

11 た液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペ

12 クトルをiJlIJíさするとき，波長237~241nmlこ吸収の極大を示

13 す.

14 純度試験類縁物質 試料溶液及び標準溶液は調製後， 150C 
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以下で保存する.本品を粉末とし，表示量に従い「プラパス

タチンナトリウムJ50mgに対応する量をとり，水/メタノ

ール混液(1:1)40mLを加え，超音波処理した後，水/メタ

ノール混液(1: 1)を加えて50mLとする.この液を遠心分離

し，上澄i夜を試料溶液とする.試料溶液1mLを正確に量り，

水/メタノーノレ混液(1:1)を加えて正確に100mLとし，標

準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にと

り，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験

を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法によ

り測定するとき，試料溶液のフ。ラパスタチンに対する相対保

持時間約0.36及び約1.9のピーク面積は，それぞれ標準溶液

のプラパスタチンのピーク面積の3/10及び2倍より大きく

なく，試料溶液のプラパスタチン及び上記以外のピークの函

28 積は，標準溶液のプラパスタチンのピーク面積の1/5より

29 大きくない.また，試料溶液のプラパスタチン以外のピーク

30 の合計面積は，標準溶液のプラパスタチンのピーク面積の3

31 倍より大きくない.ただし，ブ。ラパスタチンに対する相対保

32 持時間約0.36，約0.28及び約0.88のピーク面積は，自動積分

間 法で求めた面積にそれぞれ感度係数0.58，0.86及び0.82を乗

34 じた値とする.

35 試験条件

36 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:238nm) 
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カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25"C付近の一定温度

移動相A:水/メタノーノレ/酢酸(100)/トリエチルア

ミン1尉夜(750: 250 : 1 : 1) 

移動相B:メタノール/水/酢酸(100)/トリエチルア

ミン混j夜(650: 350 : 1 : 1) 

移動相の送液:移動棺A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動棺A 移動中日B

(分 (vol%) (vol%) 

o ~ 50 50 50 
50 ~ 75 50→ o 50→ 100 

47 

48 

流量:毎分1.3mL

面積損IJ定範図:溶媒のピークの後から注入後75分まで

49 

50 

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを豆確に量り，水/メタノ

51 ーノレ浪液(1: 1)を加えて正確に10mLとする. この液

201lLから得たプラパスタチンのピーク面積が，標準

溶液のプラパスタチンのピーク面積の7~13%になる

ことを確認する.

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，プラパスタチンのピークの理論段数及

びシンメトヲー係数は，それぞれ3500段以上， 1.6以

下である.

59 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

60 で試験を6回繰り返すとき，プラパスタチンのピーク

61 面積の相対標準偏差は1.5%以下である.

62 製剤均一性 (6.02) 次の方法により合最均一性試験を行うと

63 き，適合する.

64 

65 

66 

67 

68 

本品 1{笛11::とり， 1mL中にプラパスタチンナトリウム

(C2aH35Na07)0.25mgを含む液となるように内標準溶液v
mLを正確に加え， 15分間超音波処理した後，遠心分離する.

上澄液2mLを量り，水/メタノール混液(1:1)を加えて

20mLとし，試料溶液とする.以下定量法を準用する.

69 

70 

プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)の最(mg)

=MらX (b/Qs X yゲ100X 1.052 

lVIs :脱水物に換算したプラパスタチン1，1，3，3ーテトラメ

チノレブPチルアンモニウム標準品の秤取最中のプラパスタ

チンの量(mg)

内標準溶液パラオキシ安息香酸プロヒ。ルの水/メタノー

ル混液(1: 1)溶液(3→10000)

1
i
o
b
q
o
 

巧

t

円

t
η
'

74 

75 

76 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

77 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

78 85%以上である.

79 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

80 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

81 でろ過する.初めのろ液lOmLを除き，次のろ液VmLを

82 正確に量り，表示量に従い 1mL中にプラパスタチン

83 (C23H3G07)約5.511gを含む液となるように水を加えて正確に

84 V' mLとし，試料溶液とする.iJlJにプラパスタチン1，1，3，3

k
u
ρ
り

可

4

0

0

日

目

白

リ

唱
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o

A
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u

a

u
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o

o

u

o

υ

o

u

 

ーテトラメチルブチノレアンモニウム標準品(別途 fプラパス

タチンナトリウムj ど同様の方法で水分 (2.48) を測定して

おく)約23mgを精密に量り，水に溶かし， JE確に100mLと

する.この液3mLを正礁に量り，水を加えて正確に100mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外

可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長238nmに

おける吸光度Al'l及びAsl並ひ1こ波長265nmにおける吸光度

AT2及びAs2を測定する.

。O
A
a
A
W
D
ρ
u

n
u
o
u

白

目

白

U

プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)の表示量に対する

溶出率(%)

=.Ms X (An-A!'0/(Asl-As0 X V'/ V X 1/ C X 27 

X 0.806 

巧

'

a

u

o

u

o
u
n
u
n
u
 

lVIs :脱水物に換算したフ。ラパスタチン1，1，3，3ーテトラメ

チルブチルアンモニウム標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のプラパスタチンナトリウム(C23H35Na 07)の表
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2 プラパスタチンナトリウム錠

100 示量(mg)

101 定量法 本品20個以上をとり，その質量告と精密に量り，粉末

102 とする.プラパスタチンナトリウム(C23H35Na07)約10mgfこ

103 対応する量を精密に量り，内標準溶液40mLを正確に加え，

104 15分間超音波処理した後，遠心分離する.上澄液をろ過し，

105 初めのろ液5mLを除き，次のろ液2mLを量り，水/メタノ

106 ール混液(1:1)を加えて20mLとし，試料溶液とする.別に

107 プラパスタチン1，1，3，3ーテトラメチルブチルアンモニウム

108 標準品(別途「プラパスタチンナトリウムj と同様の方法で

109 水分 (2.48) を測定しておく)約32mgを精密に量り，水/メ

110 タノール混液(1:1)に溶かし，正確に100mLとする.この

111 液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを亙確に加えた後，

112 水/メタノーノレ混液(1:1)を加えて50mLとし，標準溶液と

113 する.試料溶液及ひ会標準溶液lO11Lにつき，次の条件で液体

114 クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質

115 のピーク面積に対するプラパスタチンのピーク面積の比QT・

116 及ひ。Qsを求める.

117 プラパスタチンナトリウム(C2ili35Na07)の量(mg)

118 =Ms X QT/QS X 2/5 X 1.052 

119 11虫色:脱水物に換算したプラパスタチン1，1，3，3ーテトラメ

120 チルブFチルアンモニウム標準品の秤取量中のプラパスタ

121 チンの量(mg)

122 内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロヒツレの水/メタノ-

123 ル混液(1: 1)溶液(3→10000)

124 試験条件

125 プラパスタチンナトリウムj の定量法の試験条件を準

126 用する.

127 システム適合性

128 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

129 操作するとき，内標準物質，プラパスタチンの順に溶

130 出し，その分離度は4以上である.

131 システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

132 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

133 に対するプラパスタチンのピーク面積の比の相対標準

134 偏差は1.0%以下である.

135 貯法容器密閉容器.
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1 フラビンアデニンジヌクレオチドナトリウム

1 "7ラビンアデニンジヌクレオチドナトリ

2 ウム
3 Flavin Adenine Dinucleotide Sodium 

ピ工、
H炉λつに:ぬJ

;c工工N工i;:J; 一

5 C27H31N9Na2015P2: 829.51 

6 Disodillm adenosine 5'-[(2R，3S，4~り-5・(7，8-dim巴thyl-2 ，4・

7 dioxo・3，4-dihydrobenzo[g]pteridin-l0(2H)-yl)・2ム4

8 trihydroxypentyl diphosphate] 

9 [84366-81-什

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，フラビンア

11 デニンジヌクレオチドナトヲウム(C27H31N9Na2015P2)93.0%

12 以上を含む.

13 性状本品はだいだい黄色~淡黄褐色の粉末で，においはない

14 か，又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い.

15 本品は水に溶けやすく，メタノール，エタノール(95)，エ

16 チレングリコール又はジエチノレエーテルにほとんど溶けない.

17 本品は吸湿性である.

18 本品は光によって分解する.

19 確認試験

20 (1 ) 本品の水溶液U→100000)は淡黄緑色で強い黄緑色の

21 蛍光を発する.この液5mLfこ亜ジチオン酸ナトリウム0.02g

22 を加えるとき，液の色及び蛍光は消えるが，空気中で振り混

23 ぜるとき，徐々に再び現れる.また，液の蛍光は希塩酸又は

24 水酸化ナトリウム試液を滴加するとき消える.

25 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

26 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

27 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは河

28 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品O.lgに硝酸10mLを加え，水浴上で蒸発乾固し，

30 更に強熱する.残留物に薄めた硝酸U→50)IOmLを加えて5

31 分間煮沸する.冷後，アンモニア試液を加えて中伎とし，必

32 要ならばろ過するとき，液はナトリウム塩の定性反応

33 (1.ω〉及びリン酸塩の定性反応 (1.09) の(I)及び(3)を呈す

34 る.

35 旋光度 (2. 49) α)~ : -21.0~-25.50(脱水物に換算した

36 もの0.3g，水， 20mL， 100mm). 

37 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLfこ溶かした液のpHは5.5~

38 6.5である.

39 純度試験

40 (1 ) 溶状 本品0.20gを7k10mLfこ溶かすとき， i'夜はだい

41 だい黄色澄明である.

42 (2) 遊離リン酸本品約20mgを精密に量り，水10mLに

43 溶かし，試料溶液とする.別にリン酸標準液2mLを正確に

44 量り， 7l<.10mLを加えて標準溶液とする.試料溶液及び標準

45 溶液それぞれに薄めた過海素酸(100→ 117)2mLを加え，七

46 モリブデン酸六アンモニウム試液1mL及ひー塩酸2，4ージアミ

47 ノフェノール試液2mLを加えて振り混ぜ，水を加えて正確

48 に25mLとし， 20士1
0
Cで30分間放置する.これらの液につ

49 き，水2mLを用いて同様に操作して得た液を対照とし，紫

50 外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行う.試料溶液及

51 び標準溶液から得たそれぞれの液の波長730nmにおける吸

52 光度A，.及ひ二4sを測定するとき，遊離リン酸の量は0.25%以

53 下である.

54 遊離リン酸(H3POJの量(%)=Ar/As X 1/ M X 5.16 

55 M:脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

56 (3) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2i去により操作し，

57 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

58 下).

59 (4) ヒ素 (/.11) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

60 製し，試験を行うUppm以下).

61 (5) 類縁物質本品0.10gを移動相200mLに溶かし，試料

62 溶液とする.この液2011Lにつき，次の条件で液体クロマト

63 グラフィー (2.01) により試験を行う.フラビンアデニンジ

64 ヌクレオチドのピーク面積A及びそれ以外のピークの合計爾

65 積Sを自動積分法により測定するとき， 8/01+8)は0.10以

66 下である.

67 試験条件

68 カラム，カラム温度，移動棺，流量及び困積jJlIJ定範囲は

69 定量法(I)操作法(誼)の試験条件を準用する.

70 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:260nm) 

71 システム適合性

72 システムの性能は定量法(I)操作法(垣)のシステム適合性

73 を準用する.

74 検出の篠認:試料溶液2mL:a正確に量り，移動棺を加

75 えて亙確に20mLとし，システム適合性試験用溶液と

76 する.この液2011Lから得たブラビ、ンアデニンジヌク

77 レオチドのピーク面積が，試料溶液のフラピンアデニ

78 ンジヌクレオチドのピーク面積の8~12%になること

79 を確認する.

80 システムの再現性:システム適合性試験用溶液2011Lに

81 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，プラビ

82 ンアデニンジヌクレオチドのピーク面積の相対標準偏

83 差は1.0%以下である.

84 水分 (2.48) 水分測定用メタノール/水分測定府エチレング

85 リコール混液U:I)50mLを乾燥した滴定用フラスコにとり，

86 水分測定用試液で終点までi衡定する.次に本品約O.lgを精密

87 に量り，速やかにi商定フラスコに入れ，過最の水分測定用試

88 液の一定量を加え， 10分間かき混ぜた後，試験を行うとき，

89 水分は10.0%以下である.

90 定量法

91 (1 ) 操作法

92 (i )総フラピン量本操作は，光を避け，遮光した容器を

93 用いて行う.本品約O.lgを水200mLfこ溶かす.この液5mL

94 を正確に量り，塩化耳目合試液5mLを加え，水浴中で30分間

5i 35i 



2 フラどンアデニンジヌクレオチドナトリウム

95 

96 

97 

98 

99 

100 

101 

102 

加熱し，冷後，水を加えて正確に100mLとし，試料溶液と 146 

147 する. 53IJにリボフラピン標準品を1050Cで2時間乾燥し，そ

の約50mgを精密に量り，薄めた酢酸(100)(1→100)200mUこ 148 

加湿して溶かし，冷後，水を加えて正確に500mLとする.

この液10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，
150 

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，7.kを対照と
151 

し，紫外可視吸光度測定法(2.24) により試験を行い，波長

103 

450nm1こおける吸光度AT及びAsを測定する.

総フラビ、ン最(mg)=JJdi;X Al'/ As X 4/5 

104 A虫色:!Jボフラビン標準品の秤取量(mg)

105 

106 

107 

108 

109 

110 

(垣) フラピンアデニンジヌクレオチドのピーク面積比 本

品O.lgを水200mLに溶かし，試料溶液とする.この液5pL1こ

っき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試

験を行う.各々のピーク面積を自動積分法により澱定し，フ

ラビンアデニンジヌクレオチドのピーク面積A及びそれ以外

のピークの合計面積Sを求める.

フラビンアデニンジヌクレオチドのピーク面積比

=1.08A/U.08A+S) 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

125 

126 

127 

128 

129 

130 

131 

132 

133 

134 

135 

136 

137 

138 

139 

140 

141 

142 

試験条件

検出器:可視吸光光度計(測定波長:450nm) 

カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管に5pmの

液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

カゲルを充てんする.

カラム温度:35
D

C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素カリウム溶液(1→500)/メタノー

/レ混j夜(4:1) 

流量:フラピンアデニンジヌクレオチドの保持時聞が約

10分になるように調整する.

面積測定範濁:フラビンアデニンジヌクレオチドの保持

時間の約4.5倍の範囲

システム適合性

検出の確認、:試料溶液2mLを正確に最り，水を加えて

正確に20mLとし，システム適合性試験用溶液とする.

システム適合性試験用溶液2mLを正確に量り，水を

加えて正確に20mLとする.この液511Lから得たフラ

ピンアデニンジヌクレオチドのピーク面積が，システ

ム適合性試験用溶液のフラビンアデ、ニンジヌクレオチ

ドのピーク面積の8~12%になることを確認する.

システムの性能:本品及びリン酸リボフラビンナトリウ

ム20mgずつを水100mLに溶かす.この液511Lにつき，

上記の条件で操作するとき，フラピンアデニンジヌク

レオチド， リン酸リボフラピンの順に溶出し，その分

離度は2.0以上である.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液511Uこっ

き，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，フラビン

アデ‘ニンジヌクレオチドのピーク面積の相対標準偏差

は1.0%以下である.

(2) 計算式

143 

144 

145 

フラピンアデニンジヌクレオチドナトリウム

(C27H31N9Na2015P~の量(mg)

= El' X fR X 2.2040 

Er:操作法(i )より得られる本品中の総フラビ、ン量(mg)

ふ:操作法(品)より得られる本品中のフラピンアデニンジ

ヌクレオチドのピーク面積比

149 貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 フラボキサート塩酸塩

1 "7ラボキサート塩酸塩
2 Flavoxate Hvdrochloride 

3 塩酸フラボキサート

-:? 

、、
'HCI 

CH3 

4 O 

5 C2.jH25N04・HCI:427.92 

6 2・(Piperidin-l・yl)ethyI3-methyl-4・oxo・2・phenyl-41子二

7 chromene-8-carboxylate monohydrochloride 

8 [3717-88-2] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，フラボキサート塩酸

10 塩(C24H2oNO"・HC099.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は酢駿(100)又はクロロホルムにやや溶けにくく，水

13 又はエタノール(95)に溶けにくく，アセトニトリル又はジエ

14 チルエーテルにほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のO.OlmollL塩酸試液溶液(1→50000)につき，紫

17 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

18 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

19 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

20 認、める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応 (1.09) を

26 .1:i主する.

27 純度試験

28 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

却下).

31 (2) ヒ素(1.11) 本品2.0gをとり，第4法により検液を調

32 製し，試験を行う (lppm以下).

33 (3) 類縁物質 本品80mgをとり，クロロホノレム10mUこ

34 溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロ

35 ロホルムを加えて正確に20mLとする.この液1mLを正確に

36 量り，クロロホノレムを加えて正確に20mLとし，標準溶液と

37 する.これらの波につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)

38 により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層ク

39 ロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製し

40 た薄層板にスポットする.次に1ーブタノーノレ/水/酢酸

41 (100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として，約12cm展開した後，

42 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

43 とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは標準溶

44 夜から得たスポットより濃くない.

45 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，威圧，シリカグル， 2時間).

46 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

47 定量法 本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，酢酸

48 (100)IOmL及びアセトニトリノレ40mLを加えて溶かした後，

49 無水酢酸50mLを加え， O.lmo阻 J過塩素直愛で滴定 (2.50)する

50 電位差滴定法).河様の方法で空試験を行い，補正する.

51 O.lmollL過塩素酸1mL=42.79mgC24H25N04' HCl 

52 貯法容器気密容器.
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1 プリミドン

1 プリミドン
2 Primidone 

1Koyh 

f 品

4 CI2H14N202: 218.25 

5 5-Ethyl-5・phenyl-2，3-dihydropyrimidine-4，6(lH，5H)-dione

6 [125-33-乃

7 本品を乾燥したものは定量するとき，プリミドン

8 (CI2HI4N20098.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末又は粒で，においはなく，味

10 はわずかに苦い.

11 本品はN，Nージメチルホノレムアミドにやや溶けやすく，ピ

12 リジンにやや溶けにくく，エタノール(95)に溶けにくく，水

13 に緩めて溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品0.5gを薄めた硫酸(1→2)5mLと加熱するとき，ホ

16 ノレムアルデヒド臭を発する.

17 (2) 本品0.2gに無水炭酸ナトリウム0.2gを混ぜ，加熱する

18 とき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変する.

19 融点 (2.60) 279~2840C 

20 純度試験
官
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(1) 溶状 本品0.10gをN，N ジメチルホルムアミド

10mLlこ溶かすとき.i夜は無色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

26 (3) 2ーエチルー2ーフェニルマロンジアミド 本品0.10g

27 をピリジン2mLlこ溶かし，内標準漆液2mLを正確に加え，

28 更にどストリメチルシリノレアセトアミド1mLを加え，よく

29 振り混ぜた後. 1000Cで5分間加熱する.冷後，ピリジンを

30 加えて10mLとし，試料溶液とする.別に2ーエチノレー2ーブ

31 ェニルマロンジアミド50mgをピリジンに溶かし，正確に

32 100mLとする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液2mL

33 を正確に加え，以下本品と同様に操作し，標準溶液とする.

34 試料溶液及ひ'標準溶液2p.Lにつき，次の条件でガスクロマト

35 グラフィー (2.ω) により試験を行い.内標準物質のピーク

36 面積に対する2ーエチルー2ーフェニルマロンジアミドのピ

37 ーク面積の比QT及びQsを求めるとき. QTはQsより大きく

38 ない.

39 内標準溶液 ステアリルアルコールのピリジン溶液(1→

40 2000) 

41 試験条件

42 検出器:水素炎イオン化検出器

43 カラム:内径3mm. 長さ 150cmのガラス管に，ガスク

44 ロマトグラフィー用50%フェニル…メチルシリコー

45 ンポリマーを 125~150p.mのガスクロマトグラブイ}

46 用ケイソウ土に3%の割合で被覆したものを充てんす

47 る.

48 

49 

カラム温度:1950C付近の一定温度

キャリヤーガス:窒素

50 流量:ステアリルアノレコールの保持時聞が約10分にな

51 るように調整する.

52 システム適合性

53 システムの性能:標準溶液2p.LIこっき，上記の条件で操

54 作するとき. 2ーエチルー2ーフェニルマロンジアミ

55 ド，内標準物質の11慎に流出し，その分離度は3以上で

56 ある.

57 システムの再現性:標準j容液2p.LIこっき，上記の条件で

58 試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

59 対する2ーエチルー2ーフェニルマロンジアミドのピ

60 ーク面積の比の棺対標準偏差は1.5%以下である.

61 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g. 1050C. 2時間).

62 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

63 定量j去 本品及びプリミドン標準品を乾燥し，その約20mgず

64 つを精密に量り，それぞれに20mLのエタノール(95)を加え，

65 加温して溶かす.冷後，エタノール(95)を加えてlE確に

66 25mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標

67 準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を

68 行い，波長257nm付近の吸収極大波長における吸光度Al並

69 びに波長254nm及び261nm付近の吸収極小波長における吸

70 光度k及び.Alを測定する.

71 プリミドン(CI2HI4N202)の量(mg)

72 ヱヱMSx (2AI-A2-Al).r/(2AI-A2-Al)S 

73 Mら:プリミドン標準品の秤取量(mg)

74 ただし.(2Alーん-Alhlま試料溶液についての • (2Al-

75 A2-Al)Sは標準溶液についての値である.

76 貯法容器気密容器.
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1 フノレオキシメステロン

1 フルオキシメステロン
2 Fluoxymesterone 

CH. H H免C ';"" 
HO，，/へ'::"~OH

H3C I H I 

I F I H 

3 O~グヘ---/

4 C2oH2UF03: 336.44 

5 9・Fluoro・11s，l7s-dihydroxy-17-methylandrost-4-en-3-one 

6 [76-43-乃

48 車ちする.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料

49 溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

50 たスポットより濃くない.

51 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0

C， 3時間)，

52 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.5g，白金るつぼ).

53 定量法 本品及びフノレオキシメステロン標準品を乾燥し，その

54 約25mgずつを精密に量り，それぞ、れを内標準溶液に溶かし，

55 正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶

56 夜及び標準溶液101lLfこっき，次の条件で液体クロマトグラ

57 フィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積

58 に対するフルオキシメステロンのピーク面積の比QT及びQs

59 を求める.

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フルオキシメステロ 60 フルオキシメステロン(C2oH29F03)の量(mg)

8 ン(C2oH29F03)97.0~102.0%を含む 61 =JI;Is X Q'l'/ Qs 

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない.

10 本品はメタノールにやや溶けにくく，ヱタノール(95)又は

11 クロロホノレムに溶けにくく，ジエチルエーテノレに極めて溶け

12 にくく，水にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品5mgを硫酸2mLfこ溶かすとき，液は黄色を呈す

15 る 67

16 (2) 本品O.Olgをとり， O.OlmollL水酸化ナトリウム試液 68 

17 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼 69 

18 法 (1.06) により得た検液はフッ化物の定性反応(2)(1.09) を 70 

19 呈する 71

20 (3) 本品のエタノール(95)溶液(1→100000)につき，紫外 72 

21 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し 73

22 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はフノレオキシメ 74 

23 ステロン標準品について隠様に操作して得られたスペクトル 75 

24 を比較するとき，何者のスペクトノレは同一波長のところに同 76 

25 様の強度の吸収を認める 77

26 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 78 

27 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと 79 

28 本品の参照スペクトル又は乾燥したフノレオキシメステロン標 80 

29 準品のスペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは問一 81 

30 波数のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これらの 82 

62 Ms :フノレオキシメステロン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 メチルプレドニゾロンのクロロホノレム/メタ

ノール混液(19: 1)溶液(1→5000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ30cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用シリカゲノレ在充てんする.

カラム温度 :250C付近の一定温度

移動相:塩化nーブチル/水飽和鹿化nーブ、チル/テト

ラヒドロフラン/メタノール/酢酸(100)混液(95: 

95 : 14 : 7 : 6) 

流量:フルオキシメステロンの保持時間が約9分になる

ように調整する.

システム適合性

システムの役能:標準溶液101lLにつき，上記の条件で

操作するとき，フルオキシメステロン，内標準物質の

順に溶出し，その分離度は6以上である.

システムの再現性:標準溶液101lLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するブノレオキシメステロンのピーク面積の比の相

対標準偏差は1.5%以下である.
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31 スペクトルに差を認めるどきは，本品及びフルオキシメステ 83 貯法

32 ロン標準品をそれぞれエタノール(99.5)に溶かした後，エタ 84 保存条件遮光して保存する.

33 ノールを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う 85 容器密隣容器.

34 旋光度 (2.49)α)~ : + 104~+ 1120
(車t燥後， O.lg，エタ

35 ノール(95)，lOmL， 100mm). 

36 純度試験

37 (1 ) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液1.5mLを加える(30ppm以

39 下).

40 (2) 類縁物質本品0.03gをメタノール10mLに溶かし，

41 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

42 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液に

43 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

44 試料溶液及び標準溶液101lLずつを簿層クロマトグラフィー

45 用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

46 トする.次にトルエン/エタノール(95)/酢酸エチノレ混液

47 (3 : 1 : 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風

5 135~) 



i Jisu 

12cm展照した後，薄層板を風乾する.これにアルカリ性ブ

ルーテトラゾリウム試液を均等に噴霧するとき，試料溶液か

ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

ットより1sきくない.

乾燥減量 (2..11) 1.0%以下(0.5g，105
0
C， 3時間).

強熱残分(2.44) 0.1%以下(0.5g，白金るつぼ).

定量j去 本品及びフノレオシノニド標準品を乾燥し，その約

20mgずつを精僚に量り，それぞれをアセトニトリル50mL

に溶かし，次に内標準溶液8mLずつを亙維に加えた後，水

を加えて100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロマトグ

ラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するフルオ、ンノニドのピーク面積の比Q'I'及ひ'Qsを求

める.

安息香酸プロピルのアセトニトリノレ溶液(1→内標準溶液

100) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(1: 1) 

流量:フルオシノニドの保持時間が約8分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，フルオシノニド，内標準物質のI1慎に溶

出し，その分離度は6以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するフノレオシノニドのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0%以下である.

容器密際容器.

フルオシノニド(C26H32F207)の量(mg)= Jl;Is X QT/ Qs 

r 
d 

MS :フルオシノニド‘標準品の秤取量(mg)

貯法
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確認試験

(1) 本品O.Olg~こ水4mL及びフェーリング、試液1mLを加え

て加熱するとき，赤色の沈殿を生じる.

(2) 本品O.Olgをとり， O.Olmo阻 J水酸化ナトリウム試液

0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

法 (1.06) により得た検液はフッ化物の定性反応 (1.09) を呈

する.

(3) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトル又はフルオシノニド標

準品について向様に操作して得られたスペクトルを比較する

とき，両者のスペクトルは同一波長のところに問様の強度の

吸収を認める.

(4) 本品及ひ'フルオシノニド標準品を乾燥し，赤外吸収ス

ペクトル測定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により機定し，

両者のスペクトルを比較するとき，両者のスベクトノレは同一

波数のところに同様の強度の吸収宏認める.もし，これらの

スベクトルに差を認めるときは，それぞれを酢酸ェチルに溶

かした後，酢酸エチノレを蒸発し，残留物につき，同様の試験

を行う.

旋光度 (2.49)α)~ : +81~+890(乾燥後， 0.2g， 

ホノレム， 20mL， 100mm). 

純度試験類縁物質本品10mgをクロロホルム2mUこ溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液

につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフィー

用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

クロロホルム/メタノール混液(97: 3)を展開溶媒として約

本品を乾燥したものは定量するとき，フルオシノニド

(C2oH32F207)97 .O~ 103.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品はクロロホルムにやや溶けにくく，アセトニトリル，

メタノール，エタノール(95)又は酢酸エチルに溶けにくく，

ジエチルエーテルに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けな

クロロ

C2oH32F207 : 494.52 

6αターDifluoro-11仰 1-dihydroxy-16a，17-

( 1-methy1ethyliden巴dioxy)pregna-1，4-diene-

3，20-dione 21-acetate 
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1 フルオシノロンアセトニド

1 フルオシノ口ンアセトニド
2 Fluocinolone Acetonide 

OH 

O 

H 

3 

4 C2.IH30F206: 452.49 

5 6α9・Difluoro・lIs，21-dihydroxy-16a，17-

6 (1・methylethylidenedioxy)pregna-l，4・diene-3，20-dione

7 [67-73-2] 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

本品を乾燥したものは定量するとき，ブノレオシノロンアセ

トニド(C2Æ30F20û)97.0~102.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末で，においはない.

本品は酢酸(100)又はアセトンに溶けやすく，エタノール

(95)又はエタノーノレ(99.5)にやや溶けやすく，メタノール又

はクロロホルムにやや溶けにくく，アセトニトリルに溶けに

くく，ジエチルエーテノレに極めて溶けにくく，水にほとんど

溶けない.

融点:266~2740C(分解).

確認試験

(1) 本品2mgfこ硫酸2mLを加えるとき， i夜は黄色を呈す

る.

(2) 本品O.OlgをメタノールlmLfこ溶かし，フェーリング

試液lmLを加えて加熱するとき，赤色の沈殿を生じる.

(3 ) 本品O.Olgをとり， O.OlmolJL水酸化ナトリウム試液

0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

法 (1.06)により得た検液はフッ化物の定性反応 (1.09) を呈

する.

(4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトノレ又は乾燥したフルオシノロンアセトニ

ド標準品のスペクトノレ在比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のどころに同様の強度の吸収を認める.もし，これ

らのスペクトルに差を認めるときは，本品及びフルオシノロ

ンアセトニド標準品をそれぞれアセトンに溶かした後，アセ

トンを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う.

旋光度 (2.49)αl~ : +98~+1080(車t燥後， O.lg，メタノ

ール， 10mL， 100mm). 

純度試験類縁物質 本 品15mgを移動相25mLfこ溶かし，試

料溶液とする.この液2mLを正確に量り，移動中日を加えて

正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液20]lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法によりj制定するとき，試料溶液のフルオ

シノロンアセトニド以外のピ}クの合計面積は，標準溶液の

フルオシノロンアセトニドのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 
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カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用シリカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:300C付近の一定温度

移動相:水飽和クロロホルム/メタノーノレ/酢酸(100)

I昆j夜(200: 3 : 2) 

流量:フルオシノロンアセトニドの保持時聞が約四分

になるように調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からフルオシノロンア

セトニドの保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に100mLとする.この液2011Lから得たフル

オシノロンアセトニドのピーク面積が，標準溶液のフ

ルオシノロンアセトニドのピーク面積の4~6%にな

ることを確認、する.

61 システムの性能:本品及びトリアムシノロンアセトニド

62 15mgずつを移動相25mLに溶かす. この液5mLfこ移

63 動相を加えて20mLとする.この液20]lLにつき，上

64 記の条件で操作するとき， トリアムシノロンアセトニ

65 ド，フルオシノロンアセトニドの)1頃に溶出し，その分

66 離度は1.9以上である.

67 システムの再現性・標準溶液20]lLfこっき，上記の条件

68 で試験を6田繰り返すとき，フルオシノロンアセトニ

69 ドのピーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

70 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.2g，減圧， 105
0
C， 3待問).

71 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.2g，白金るつぼ).

72 定量法 本品及びフノレオシノロンアセトニド標準品を乾燥し，

73 その約20mgずつを精密に量り，それぞれをメタノール

74 40mLfこ溶かし，次に内標準溶液10mLずつを正確に加えた

75 後，水を加えて100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.

76 試料溶液及び標準溶液20]lLにつき，次の条件で液体クロマ

77 トグラフィーは01) により試験を行い，内標準物質のピー

78 ク面積に対するフルオシノロンアセトニドのピーク面積の比

79 Q'l'及びQsを求める.

80 フルオシノロンアセトニド(C24H30F206)の量(mg)

81 =lYIs X QT/ Qs 

82 lYIs :フルオシノロンアセトニド、標準品の秤取量(mg)

83 内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチノレのメタノール溶液

84 (1→2500) 

85 試験条件

86 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

87 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5]lm

88 の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリル化シ

89 リカグルを充てんする.

90 カラム温度:40
0
C付近の一定温度

91 移動棺:水/アセトニトリル混液(7: 3) 

92 流量:フルオシノロンアセトニドの保持時間が約20分

間 になるように調整する.

94 システム適合性

95 システムの性能:パラオキシ安息香酸イソプロピノレ及び

96 パラオキシ安息香西空プロヒツレ5mgずつをアセトニトリ

97 ノレ50mLに溶かし，更に水を加えて100mLとする.こ

513G J 



2 フノレオシノロンアセトニド

98 の液2011Lにつき，上記の条件で操作するとき，パラ

99 オキシ安怠、香酸イソプロピノレ，パラオキシ安息香酸プ

100 ロピノレの傾に溶出し，その分離度は1.9以上である.

101 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

102 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

103 に対するフルオシノロンアセトニドのピーク厨積の比

104 の相対標準偏差は1.0%以下である.

105 貯法

106 保存条件遮光して保存する.

107 容器気密雰器.

5 lJ5o 



1 フルオレセインナトリウム

1 フルオレセインナトリウム
2 Fluorescein Sodium 

NaO O 

3 

4 C2oHlONa20o: 376.27 

5 Disodium2-(6欄oxido-3-oxo-3H-xanthen-9・yl)benzoate

6 [518-47-8] 

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，フルオレセ

8 インナトリウム(C2oHIONa20o)98.5%以上を含む.

9 t生状 本品はだいた、い色の粉末で，におい及び味はない.

10 本品は水，メタノール文はエタノール(95)に溶けやすく，

11 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

12 本品は吸湿性である.

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液(1→100)は緑色の強し、蛍光を発し，この

15 蛍光は多量の水省と加えても消えないが，塩酸を加えて酸性に

16 するとき消え，次に水酸化ナトリウム試液を加えてアルカリ

17 性とするとき，蛍光は再び現れる.

18 (2) 本品の水溶液(1→2000)1滴をろ紙片に滴下するとき，

19 黄色の斑点を生じる.このろ紙片を湿ったまま臭素蒸気中に

20 1分間放置し，次にアンモニアガスに接触するとき，斑点、は

21 赤色を呈する.

22 (3) 本品0.5gを強熱して炭化し，冷後，残留物に水20mL

23 を加えて振り混ぜ，ろ過した液は，ナトリウム塩の定性反応

24 (1.09)を呈する.

25 純度試験

26 (1) 溶状本品Igを水10mUこ溶かすとき，液は赤色澄明

27 である.

28 (2) 塩化物 (1.ω) 本品0.15gを水20mLに溶かし，希硝

29 酸6mL及び71<を加えて30mLとし，ろ過する.ろ液20mUこ

30 希硝酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

31 試験を行う.比較液にはO.OlmolJL塩酸1.0mLを加える

32 (0.355%以下).

33 (3) 硫酸塩 (J.J4) 本品0.20gを水30mUこ溶かし，希筏

34 酸2.5mL及び水を加えて40mLとし，ろ過する.ろ液20mL

35 に水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

36 比較液には0.005mo旺J硫酸1.0mLを加える(0.480%以下).

37 (4) 亜鉛 本品0.10g告と水10mLに溶かし，塩酸2mLを加

38 えてろ過する.ろ液にヘキサシアノ鉄(11)酸カリウム試液

39 O.lmLを加えるとき，液は直ちに混濁を生じない.

40 (5) 類縁物質本品0.20gをとり，メタノール10mLを正

41 確に加えて溶かし，試料溶液とする.この液につき，薄層ク

42 ロマトグラフィー (2.ω〉により試験を行う.試料溶液5pL

43 :a:薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ルを用いて調製した薄

44 層板にスポットする.次にクロロホルム/メタノーノレ/アン

45 モニア水(28)(30: 15 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した

46 後，薄層板を風乾するとき，主スポット以外の着色スポット

47 を認めない.

48 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(lg，105
0

C，恒量).

49 定量法 本品約0.5gを精密に量り，分液漏斗に入れ，水20mL

50 に溶かし，希塩酸5mLを加え， 2 メチルー1 プロパノ-

51 ノレ/クロロホルム混液(1: I)20mLずつで4回抽出する.各

52 抽出液は毎回同じ水10mLで、洗う.全治出液を合わせ，水浴

53 上で空気を送りながら， 2 メチルー1ープロパノール及び

54 クロロホルムを蒸発し，残留物をエタノール(99.5)10mLに

55 溶かし，水浴上で蒸発乾闘し， 105
0

Cで1時間乾燥し，質量

56 を量り，フルオレセイン(CZOHI20O・332.31)の量とする.

57 フルオレセインナトリウム(CzoHIONazOo)の量(mg)

58 フルオレセイン(C2oHI20o)の量(mg)X1.132 

59 貯法容器気密容器.

5 lJb~l 



1 フルオロウラシル

1 フルオロウラシル
2 Fluorouracil 

午
o

4 C4HaFN202: 130.08 

5 5-Fluorouracil 

6 [51-21-8] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フルオロウラシル

8 (CAaFN202)98.5 %以上を含み，また，フッ素 (F: 

9 19.00)13.1~16.1%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末で，においはない.

11 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，水にや

12 や溶けにくく，エタノーノレ(95)に溶けにくく，ジエチルエー

13 テルにほとんど溶けない.

14 融点:約282
0

C(分解).

15 確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(1→500)5mUこ臭素試液0.2mLを加える

とき，試液の色は消える.更に水酸化バリウム試液2mLを

加えるとき，紫色の沈殿を生じる.

(2) 本品O.Olgをとり， O.Olmol江J水酸化ナトリウム試液

0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

法 (1.06) により得た検液はフッ化物の定性反応 (1.09) を主き

する.

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 (3 ) 本品のO.lmo阻 J塩酸試液溶液(1→100000)につき，紫

外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し 7724 

25 本品のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

26 河者のスベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

27 認、める.

28 純度獄験

29 (1 ) 溶状 本品0.20gを水20mUこ加湿して溶かすとき，

30 ?I夜は無色澄明である.

31 (2) フッ化物本品0.10gをとり，薄めたO.Olmol1L水酸

32 化ナトリウム試液(1→20)10.0mUこ溶かす.この液5.0mLを

33 20mLのメスフラスコにとり，アリザリンコンプレキソン試

34 液/pH4.3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸セリウム(m)

35 試液混液(1: 1 : I)10mLを加え，更に水を加えて20mLとし

36 た後 1時間放置し，試料溶液どする.別にフッ素標準液

37 1.0mLを20mLのメスフラスコにとり，薄めたO.OlmoνL水

38 酸化ナトリウム試液(1→20)5.0mLを加え，アリザリンコン

39 プレキソン試液/pH4.3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸

40 セリウム(m)試液混液(1: 1 : 1)10mLを加え，以下試料溶液

41 の調製と同様に操作し，標準溶液とする.これらの液につき，

42 薄めたO.Olmol1L水酸化ナトリウム試液(1→20)5.0mL告と用い

43 て隠様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

44 (2.24)により試験を行うとき，波長600nmにおける試料溶

45 液の吸光度は，標準溶液の吸光度より大きくない(0.012%以

46 下).

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

48 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

49 下).

50 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをるつぼにとり，硝酸マグネ

51 シウム六水私物のエタノーノレ(95)溶液(1→10)10mLを加え，

52 エタノールに点火して燃焼させた後， 750~850oCで強熱し

53 て灰化する.もしこの方法で，なお炭化物が残るときは，少

54 量の硝酸で潤し，再び強熱して灰化する.冷後，残留物に希

55 塩酸10mLを加え，水浴上で、加湿して溶かし，これを検液と

56 し，試験を行う(2ppm以下).

57 (5) 類縁物質 本品0.10gを水10mUこ溶かし，試料溶液

58 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に

59 200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

60 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び

61 標準溶液10)lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル

62 蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次に

63 酢酸エチル/アセトン/水混液(7: 4 : 1)を展開溶媒として

64 約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波

65 長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

66 外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

67 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，i威圧， 80
o
C， 4時間).

68 強熱残分(2.44) 0.1%以下(lg).

69 定量法

( 1 ) フルオロウラシル本品を乾燥し，その約0.2gを精密

に量り ，N，Nージメチルホルムアミド20mLにj容かし，

O.lmol1Lテトラメチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定

(2.50)する(指示薬:チモールブルー・ N，Nージメチルホル

ムアミド試液3滴).ただし， ~'商定の終点は液の黄色が青緑色

を経て青色に変わるときとする.同様の方法で空試験を行い，

補正する.

70 

71 

72 

73 

74 

75 

76 

O.lmolιテトラメチルアンモニウムヒドロキシド、液1mL

78 =13.01mg CA3FN202 

79 (2) フッ素 本品を乾燥し，その約4mgを精密に量り，

80 O.Olmol1L水酸化ナトリウム試液0.5mL及び水20mLの混液

81 を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法 (1.06)のフッ素の定量

82 操作法により試験を行う.

83 貯法容器気密容器.
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1 フルオロメトロン

1 フルオ口メトロン
2 Fluorometholon巴

CH3 

争OH

q
u
 

uH 
、
c

e
 

H
 

O
 

。ο

4 C22H29F04: 376.46 

5 9・Fluoro-lls，l7 -dihydroxy-6a-methylpregna-l，4・・diene-

6 3，20-dione 

7 [426-13-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，フルオロメトロン

9 (C22H29FOJ97.0~103.0%を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄白色の結晶性の粉末で，においはない.

11 本品はピリジンに溶けやすく，メタノール，エタノール

12 (99.5)又はテトラヒドロフランに溶けにくく，水又はジエチ

13 ルエーテルにほとんど溶けない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品7mgをとり， O.Olmolι水酸化ナトリウム試液

16 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

17 法 (J.06)により得た検液はフッ化物の定性反応(2)(1.09)を

47 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(0.2g，減圧，酸化リン(V)，60oC， 

483ft寺照).

49 強熱残分 (2..14) 0.2%以下(0.2g，白金るつぼ).

50 定量法 本品及びフルオロメトロン標準品を乾燥し，その約

51 O.lgずつを精傍に量り，それぞれをメタノールに溶かし， JE

52 確に100mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞ

53 れに薄めたメタノーノレ(7→10)を加え，正確に50mLとする.

54 この液10mLずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液

55 10mLを正確に加えた後，薄めたメタノール(7→ 10)を加え

56 て100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及

57 び標準溶液20pLにつき，次の条件で液体クロマトグラフイ

58 . 一 (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

59 するフルオロメトロンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

60 フノレオロメトロン(C22H29FOJの量(mg)=lI必 X QT/QS 

61 lVIs :フルオロメトロン標準品の秤取最(mg)
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内標準溶液 パラオキシ安息香酸フーチルのメタノール溶液

u→10000) 

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(il!IJ定波長:254nm) 

カラム:内径約4mm，長さ25~30cmのステンレス管に

511mの液体クロマトグラフィ一周オクタデシノレシリ

ル化シリカゲ‘ルを充てんする.

カラム温度:35
0C付近の一定温度

18 ii主する 70 移動相:薄めたメタノール(7→10)

19 (2) 本品のメタノール溶液u→100000)[こっき，紫外可視 71 流量:フルオロメトロンの保持時間が約8分になるよう

20 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品 72 に調整する.

21 のスペクトルと本品の参照スペクトル又はフルオロメトロン 73 カラムの選定:標準溶液20pLにつき，上記の条件で操

22 標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較す 74 作するとき，フルオロメトロン，内標準物質の)1僚に溶

23 るとき，阿者のスペクトルは隠一波長のところに同様の強度 75 出し，その分離度が4以上のものを用いる.

24 の吸収を認める 76 貯法

25 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 77 保存条件遮光して保存する.

26 臭化カリウム錠剤法により試験念行し¥本品のスペクトノレと 78 容器 密隣容器.

27 本品の参照スペクトル又は乾燥したフルオロメトロン標準品

28 のスペクトノレな比較するとき，両者のスペクトルは伺一波数

29 のところに同様の強度の吸収を認、める.

30 旋光度 (2.49)α)~ : +52~+60o(乾燥後， O.lg，ピリジ

ン， 10mL， 100mm). 

32 純度試験

33 

31 

34 

35 

(1) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第3法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

36 (2) 類縁物質本品20mgをテトラヒドロフラン10mLに

37 溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，テト

38 ラヒドロフランを加えて正確に100mLとし，標準溶液とす

39 る.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)に

40 より試験を行う.試料溶液及び標準溶液25pLずつを薄層ク

41 ロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製し

42 た薄層板にスポットする.次にジクロロメタン/アセトン/

43 メタノーノレ混液(45: 5 : 1)を展開溶媒として約12cm展凋し

44 た後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照

45 射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

46 標準溶液から得たスポットより濃くない.

「 今り t-，
i) .l..jUよ



1 フルコナゾ}ル

1 フルコナゾール
2 Fluconazole 

r、j

3 口UCN(:::]l

4 C13H12F2NaO: 306.27 

5 2・(2，4-Difluorophenyl)“1，3・bis(lH-1ム4-triazol-1-yl)propan-2-ol

6 [86386ω73-4] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フルコナゾーノレ

8 (C13H12F2NGO)99.0~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色~微黄白色の結品性の粉末である.

10 本品はエタノール(99.5)にやや溶けやすく，水に溶けにく

11 ¥  

12 本品は希塩酸に溶ける.

13 確認試験

14 (1 ) 本品O.lgを希塩酸lOmLに溶かし，ライネッケ滋試液

15 1mLを加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

16 (2) 本品のO.OlmollL塩酸・メタノール試液溶液(1→

17 4000)につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペ

18 クトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル

19 を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同

20 様の強度の吸収を認める.

21 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

23 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 137~1410C 

26 純度試験

27 (1 ) 溶状本品O.lOgを水50mLtこ溶かすとき，液は無色

28 澄明である.

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

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

31 下).

32 (3) 類縁物質本品30mgを移動相10mUこ溶かし，試料

33 溶液とする.この液1mLを豆確に量り，移動相を加えて正

34 確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相を加

35 えて正確に10mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

36 溶液2011Lずつを正憾にとり，次の条件で液体クロマトグラ

37 フィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピ

38 ーク弱穣を自動積分法により測定するとき，試料溶液のフル

39 コナゾールに対する棺対保持時間約0.60の類縁物質 Iのピー

40 ク面積は，標準溶液のフルコナゾールのピーク面積の6倍よ

41 り大きくなく，試料溶液のフルコナゾール及び類縁物質 I以

42 外のピークの面積は，標準溶液のフルコナゾールのピーク面

43 穣より大きくない.また，試料溶液のフノレコナゾール以外の

44 ピークの合計面積は，標準溶液のフルコナゾールのピーク面

45 積の8{i音より大きくない.

46 試験条件

47 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:260nm) 
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カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム淑度・ 400C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(4: 1) 

流量:フルコナソ、ーノレの保持時間が約10分になるよう

に調整する.

面積測定範閤:溶媒のピークの後からフノレコナゾ‘ーノレの

保持時間の約3倍の範閤

57 システム適合性

58 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

59 えて亙確にlOmLとする.この液2011Lから得たフル

60 コナゾールのピーク面積が，標準溶液のブルコナゾー

61 ノレのピーク面積の35~65%になるこどを確認する.

62 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

63 操作するとき，フルコナゾールのピークの理論段数及

64 びシンメトリー係数は，それぞ、れ4000段以上， 2.0以

65 下である.

66 

67 

68 

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，フルコナゾールのピーク

面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(4) 残留溶媒別に規定する.69 

70 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，1050C， 4時間).

71 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

72 定量法 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，無水酢酸

73 /酢酸(100)混液(7:3)lOOmUこ溶かし， O.lmolι過塩素酸

でi商定 (2.50)する(電位差滅定法).河様の方法で空試験を行

い，補正する.

74 

75 

76 O.lmollL過塩素酸1mL=15.31mg C13H12F2NaO 

77 貯法容器気密容器.

r- "，-ち.-.'.~ 
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1 フルジアゼパム

1 フルジアゼパム 47 を加えて正確に50mLとする.この液2mLを正確に量り，ク

2 Fludiazepam 48 ロロホルムを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.こ

49 れらの液につき，簿層クロマトグラフィー (2.03)により試

50 験を行う.試料溶液及び標準液液2011Lずつを薄層クロマト

51 グラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

52 板にスポットする.次にクロロホルム/酢酸エチノ川町夜

間 (10: 7)を展隣溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾

54 する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶

3 55 夜から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得た

56 スポットより濃くない.

4 C16H12CIFN20: 302.73 57 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(1g，il威圧， 600C， 3時間).

5 7・Chloroふ(2-flllorophenyI)ーI-methyI-I，3-dihydro- 58 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g，白金るつぼ).

6 21ι子{-l ，バ4-ben限zo叫diぬaze巴叩p仰inト-ふ0叩~ 5印9 定量法 本品を車乾ち燥し， その約0.5句gを精密に量り， 酒砕下百酸貴

7 [υ390仰0-3刀1-咋の 6ωo (10ω0ω)5叩OmL!にこ溶かし， 0.1mo阻J過塩素酸でi滴商定 (ω2.50)する

61 電位差i荷定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

8 本品を乾燥したものは定量するとき，フルジアゼ、パム

9 (CWH12CIFN20)99.0%以上を含む 62 0.1mollL過塩素酸1mL=30.28mg CWH12CIFN20 

10 性状本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である 63 貯j去容器気密容器.

11 本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，メタノール，エ

12 タノール(95)，酢酸(100)又はジエチルエーテルに溶けやす

13 く，水にほとんど溶けない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品0.01gをとり， 0.01mol!L水酸化ナトリウム試液

16 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

17 法 (1.06) により得た検液はフッ化物の定性反応(2)(1.09) を

18 呈する.

19 (2) 本品のメタノール溶液(1→200000)につき，紫外可視

20 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

21 のスベクトノレと本品の参照スペクトノレ1を比較するとき，河

22 者のスペクトルは同一波長のところに河様の強度の吸収を認

23 める.また，本品のメタノール溶液(1→20000)につき，紫

24 外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

25 本品のスペクトルと本品の参照スベクトル2を比較するとき，

26 両者のスベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

27 認める.

28 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の

29 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトノレと

30 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

31 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

32 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

33 色を呈する.

34 融点 (2.60) 91 ~940C 

35 純度試験

36 (1 ) 寝化物 (1.03) 本品1.0gをジエチルエーテル50mUこ

37 溶かし，水50mLを加えて振り混ぜ，水層を分取してジエチ

38 ルエーテノレ20mLずつで2回洗った後，水層をろ過する.ろ

39 夜20mLに希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを

40 検液とし，試験を行う.比較液には0.01molι塩酸0.40mL

41 を加える(0.036%以下).

42 (2) 震金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2I:去により操作し，

43 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

44 下).

45 (3) 類縁物質 本品0.10gをクロロホルム20mUこ溶かし，

46 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

r::: 1 t? (~ ^!~ 
U .1 ，j 0':1 



1 フルシトシン

1 フルシトシン
2 Flucytosine 

FO 
4 CA'IFN30: 129.09 

5 5-Fluorocytosine 

6 [2022-85-乃

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フルシトシン

8 (CA4FN30)98.5 %以上を含み，また，フッ素 (F: 

9 19.00)I4.0~15.5%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

11 本品は水にやや溶けにくく，メタノーノレ，エタノール(95)，

12 無水酢酸又は酢酸(100)に溶けにくく，ジエチルエーテルに

13 ほとんど溶けない.

14 本品は0.1molJL塩酸試液に溶ける.

15 本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは5.5~7.5である.

16 本品はやや吸湿性である.

17 融点:約295
0
C(分角草).

18 確認試験

19 (1 ) 本品の水溶液U→500)5mLfこ臭素試液0.2mLを加える

20 とき，試液の黄褐色は直ちに消える.更に水酸化バリウム試

21 夜2mLを加えるとき，紫色の沈殿を生じる.

22 (:2) 本品0.1gをとり， 0.01molι水酸化ナトリウム試液

23 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

24 法 (J，06) により得た検液はフッ化物の定性反応(2)(J.09) を

25 呈する.

26 (3) 本品の0.1molι塩酸試液溶液U→125000)につき，紫

27 外可視吸光度測定法 (2，24)により吸収スペクトルを測定し，

28 本品のスベクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，

29 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

30 認める.

31 純度試験

32 (1 ) 溶状本品1.0gを水100mLfこ溶かすとき，液は無色

33 澄明である.

34 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.0gに水80mLを加え，水浴上で

35 加熱して溶かす.冷後，この液40mLをとり，希硝酸6mL及

36 び水を加えて50II1Lとする.これを検液どし，試験を行う.

37 比較液には0.01molJL塩酸0.20mLを加える(0.014%以下).

38 (3) フッ化物本品0.10gをとり，薄めた0.01mollL水駿

39 化ナトリウム試液U→20)I0.OmLに溶かす.この液5.0mLを

40 20mLのメスフラスコにとり，アリザリンコンプレキソン試

41 液/pH4.3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸セリウム(m)

42 試液混液U:1 : 1)10mLを加え，更に水を加えて20mLとし

43 た後， 1時開放置し，試料溶液とする.別にフッ素標準液

44 4.0mLを20mLのメスフラスコにとり，薄めた0.01mo阻 J水

45 酸化ナトリウム試液U→20)5.0mLを加え，アリザリンコン

46 プレキソン試液/pH4.3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸

47 セリウム(m)試液混液U:1: 1)IOmLを加え，以下試料溶液

48 の調製と伺様に操作し，標準溶液とする.これらの液につき，

49 薄めた0.01mollL水酸化ナトリウム試液U→20)5.0mLを用い

50 て同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

51 (2.24)により試験を行うとき，波長600nmにおける試料溶

52 夜の吸光度は，標準溶液の吸光度より大きくない(0.048%以

53 下).

54 (4) 重金属(J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

55 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

56 下).

57 (5) ヒ素 (J.JJ) 本品1.0gをとり，第2法により検液を調

印 製し，試験を行う (2ppm以下).

59 (6) 類縁物質本品50mgを薄めたメタノール(1→2)5mL

60 に溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，薄

61 めたメタノーノレ(1→2)を加えて正確に25mLとする.この液

62 1mLを正確に量り，薄めたメタノール(I→2)を加えて正確に

63 20mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロ

64 マトグラフィー(2.ω〉により試験を行う.試料溶液及び標

65 準溶液2011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍

66 光部入り)を飼いて調製した薄層板にスポットする.次に酢

67 酸エチル/メタノール/水混液(5: 3 : 2)を展開溶媒として

68 約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波

69 長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

70 外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

71 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下Ug，105
0

C， 4時間).

72 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

73 定量法

74 (1 ) ブノレシトシン 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量

75 り，酢畿(I00)40mLを加え，更に無水酢酸100mLを加えて

76 溶かし， 0.1molJl温海素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).

77 同様の方法で空試験を行い，補正する.

78 0.1mollL過塩素酸1mL=12.91mg CA4FN30 

79 (2) フッ素本品を乾燥し，その約10mgを精密に量り，

80 0.01molJL水酸化ナトリウム液0.5mL及び水20mLの混液を

81 吸収液どし，酸素フラスコ燃焼法 (J.06)のフッ素の定量操

82 作法により試験念行う.

83 貯法

制 保存条件遮光して保存する.

85 容器気密容器.
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1 フノレスルチアミン塩酸塩

1 フルスルチアミン塩酸塩
2 Fursultiamin巴Hydrochloride

3 塩酸フノレスルチアミン

同γi(NH
2 1ρ 

oJγんへOH

5 C17H2GN403S2・HCl:435.00 

6 Nム(4-Amino司2・methylpyrimidin・5・ylmethyl)-N・

7 (( 1 Z)-4-hydroxy-l・methyl-2-[(2RS)・tetrahydrofuran・

8 2引methyldisulfanyl]but-l-en・l引}formamide

9 monohydrochloride 

10 [804-30-8，フルスルチアミン]

11 本品は定量まするとき，換算した脱水物に対し，プルスルチ

12 アミン鹿目安寝(C17H20N403S2・HCl)98.5%以上を含む.

13 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはないか，

14 又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い.

15 本品は水，メタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，

16 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品5mgをO.lmollL境酸試液6mUこ溶かし，班鉛粉

19 末O.lgを加え，数分開放置した後，ろ過する.ろ液3mLに

20 水酸化ナトリウム試液3mL及びヘキサシアノ鉄(皿)酸カリウ
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ム試液0.5mLを加え，次lこ2 メチノレ 1 プロパノール

5mLを加え， 2分間激しく振り混ぜて放置し，紫外線(主波

長365nm)を照射するとき， 2-メチルー1ープロパノーノレ層

は青紫色の蛍光を発する.この蛍光は酸性にすると消え，ア

ルカリ性に戻すと再び現れる.

(2) 本品をデシケーター(il威圧，酸化リン(V))で24時間乾

燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭化カリウム錠

剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照スペ

クトル又はデシケーター(減圧，酸化リン(V))で24時間乾燥

したフルスノレチアミン塩酸塩標準品のスペクトルを比較する

とき，両者のスペクトルは同一波数のところに河様の強度の

吸収を認める.もし，これらのスペクトルに差を認めるとき

は，本品を水に溶かした後，水を蒸発し，残留物をデシケー

ター(減圧，酸化リン(V))で24時間乾燥したものにつき，同

様の試験を行う.

36 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(1.09)を 88 

37 呈する 89

38 純度試験 90 

39 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mUこ溶かすとき，液は無色澄 91 

47 溶液とする.この液1mLを正確に最り，移動相を加えてlE

48 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

49 l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

50 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

51 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のフルスル

52 チアミン以外のピークの合計面積は，標準溶液のプルスルチ

53 アミンのピーク面積より大きくない.

54 操作条件

55 検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

56 の選定は定量I去の操作条件を準用する.

57 検出感度:標準溶液l011Lから得たブノレスノレチアミンの

58 ピーク高さが20~30mmになるように調整する.

59 面積測定範沼:フノレスルチアミンの保持時間の約3倍の

60 範囲

61 水分(2.48) 5.0%以下(0.3g，容量滴定法，直後満定).

62 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

63 定量j去 本品及びフルスルチアミン塩酸塩標準品(日IJ途本品と

64 同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約55mgずつを精

65 密に量り，それぞれそを水50mLに溶かし，次に内標準溶液

66 10mLずつを正確に加えた後，水を加えて100mLとする.こ

67 の液8mLずつに水を加えて50mLとし，試料溶液及び標準溶

68 rl夜とする.試料溶液及び標準溶液lOliLにつき，次の条件で

69 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準

70 物質のピーク面積に対するプルスルチアミンのピーク面積の

71 比QT及ひおQsを求める.

72 プルスルチアミン境酸境(C17H20N，，03S2・HCl)の量(mg)

73 =Ms X QT/〆Qs
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Ms :脱水物に換算したプルスノレチアミン犠酸極標準品の

秤取量(mg)
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内標準溶液 4ーアミノ安息香酸イソプロヒ。ルのエタノー

ル(95)溶液(3→400)

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に

5limの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :50
0C付近の一定温度

移動相:1ーへプタンスルホン酸ナトリウム1.01gを薄

めた酢酸(100)(1→ 100)1000mLに溶かす.この液

675mLにメタノーノレ/アセトニトリル混液(3: 

2)325mL=a:加える.

流量:フルスルチアミンの保持時間が約9分になるよう

に調整する.

カラムの選定:標準溶液lOliLにつき，上記の条件で操

作するとき，プルスルチアミン，内標準物質の)1頃に溶

40 明である 92 出し，その分離度が10以上のものを用いる.

41 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品1.5gをとり，試験を行う.比較 93 貯法容器気密容器.

42 夜には0.005molι硫酸0.35mLを加える(0.011%以下).

43 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをどり，第2法により操作し，

44 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

45 下).

46 (4) 類縁物質本品0.10gを移動相100mUこ溶かし，試料

r- ""l.、・ 1.
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1 フノレタミド

1 フjレタミド
2 Flutamide 

HCAPIENO 

4 CllHllFaN203: 276.21 

5 2欄Methyl-N-[4-nitro-

6 3・(trifluoromethyl)phenyl]propanamide

7 [13311-84-乃

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

本品を乾燥したものは定量するとき，ブノレタミド

(CllHllFaN203)98.5~10 1.5%を含む.

性状 本品は淡黄色の結晶性の粉末である.

本品はメタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，水に

ほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品のエタノーノレ(95)溶液U→50000)1こっき，紫外可

視吸光度減定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本

品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ又はフルタミド標準

品について同様に操作して得られたスベクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参熊スペクトル又はフルタミド標準品のスペクトル在比

較するとき，両者のスベクトルは同一波数のところに同様の

強度の吸収を認める.

融点 (2.60) 109~1130C 

純度試験

(1) 重金属 (/.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) 類縁物質本品40mgをメタノール50mLに溶かし，

試料溶液とする.試料溶液1011Uこっき，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.試料溶液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法

によりそれらの最を求めるとき，フルタミド以外のピークの

量は0.3%以下である.また，フルタミド以外のピークの合

計量は0.5%以下である.

試験条件

カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法の試験条

件を準用する.

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

在百積iJ!IJ定範囲:溶媒のピークの後からフノレタミドの保持

時間の約2{(fの範囲

システム適合性

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

検出の確認:試料溶液1mLを量り，メタノールを加え

て100mLとし，システム適合性試験用溶液とする.

システム適合性試験用溶液2mLを正確に量り，メタ

48 ノールを加えて正確に20mLとする.この液lOllLか

49 ら得たフルタミドのピーク商穣が，システム適合性試

50 験用溶液のフルタミドのピーク面積の7~13%になる

51 ことを確認する.

52 システムの再現性:システム適合性試験用溶液l01¥Lに

53 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，フノレタ

54 ミドのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

55 (3) 残留溶媒別に規定する.

56 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)， 600C， 

57 3時間).

58 強熱残分(2.44) 0.1%以下Ug，白金るつぼ).

59 定量j去 本品及びフルタミド標準品を乾燥し，その約40mgず

60 つを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に

61 25mLとする.これらの液5mLずつを正確に量り，それぞれ

62 に内標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノールを加えて

63 50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標

64 準溶液l011L1こっき，次の条件で液体クロマトグラフィ-

65 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク高さに対す

66 るフルタミドのピーク高さの沈QT及びQsを求める.

67 ブノレタミド(CllHllF3N203)の量(mg)= Ms X QT/ Qs 

lVIs :ブノレタミド標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 テストステロンのメタノール溶液(9→

10000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

lOllmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ノレ化シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:メタノール/0.05mollLリン酸二水素カリウム

試液混液(7:4) 

68 
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79 流量:フルタミドの保持時間が約12分になるように調

印 整する.

81 システム適合性

82 システムの性能:標準溶液lOllLにつき，上記の条件で

83 操作するとき，フルタミド，内標準物質の順に溶出し，

84 その分離度は2.0以上である.

85 システムの再現性:標準溶液lOllLにつき，上記の条件

86 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク高さ

87 に対するフルタミドのピーク高さの比の相対標準偏差

88 は1.0%以下である.

89 貯法容器気密容器.
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1 フルトプラゼパム

1 フルトプラゼパム
2 Flutopl'azepam 

3 

4 C19HwCIFN20: 342.79 

5 7.Chloro↓ cyclopropylmethylふ (2.f1uorophenyl)・

6 1，3.dihydro之H寸，4・benzodiazepin.2.one

7 [25967.29.乃

8 本品を乾燥したものは定量するとき，フルトプラゼパム

9 (CHlHJ6CIFN20)99.0~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は酢酸エチルに溶けやすく，エタノーノレ(99.5)又は無

12 水酢酸にやや溶けやすく，水にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品 2mgを硫酸のエタノール(99.5)溶液 (3→

15 1000)200mUこ溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法

16 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトル

17 と本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトル

18 は向一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

20 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

21 品の参照スベクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは隠

22 一波数のところに河様の強度の吸収告と認める.

23 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(J.04) を行うとき，緑

24 色を呈する.

25 融点 (2.60) 118~ 1220C 

26 純度試験

27 (1 ) 塩化物(J.ω〉 本品1.0gに水50mLを加え，時々振り

28 混ぜながら1時鶴放霞した後，ろ過する.ろ液20mLをとり，

29 希硝酸6mL及び水を加え50mLとする.これを検液とし，試

30 験を行う.比較液にはO.Olmol/L趨酸0.40mLを加える

31 (0.036%以下).

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm

34 以下).

35 (3) 類縁物質 本品0.10gを酢酸エチル20mUこ溶かし，

36 試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，酢酸エチルを

37 加えて亙確に50mLとする.この液lmLを正確に量り，酢酸

38 エチルを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これら

39 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω) により試験を

40 行う.試料溶液及び標準溶液I011Lずつを薄層クロマトグラ

41 フィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板に

42 スポットする.次に酢酸エチノレ/ヘキサン混液(3: 2)を展開

43 溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに

44 紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主

45 スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより

46 も濃くない.

47 (4) 残留溶媒別に規定する.

48 乾燥減量(2.41) 0.20%以下(Ig，105
0

C， 2時間).

49 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg，白金るつぼ).

50 定霊法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸

51 70mLに溶かし， O.lmol/L過塩素酸でi向定 (2.50)する(電位

52 差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

53 O.lmol/L過塩素酸lmL=34.28mgC19HwCIFN20 

54 貯法容器密閉容器.
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1 フルトプラゼパム錠

1 フルトプラゼパム錠
2 Flutoprazepam Tablets 

3 本品は定量するとき，表示最の93.0~107.0%に対応する

4 フノレトプラゼパム(CIDHwCIFN20: 342.79)を含む.

5 製法本品は「フルトプラゼパムj をとり，錠剤の製法により

6 製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fフルトプラゼパ

8 ムJ10mgfこ対応する量をとり，硫酸のエタノーノレ(99.5)溶

9 夜(3→1000)20mL在加え，よく振り混ぜた後，硫酸のエタ

10 ノール(99.5)捺液(3→1000)を加えて100mLとする.この液

11 を遠心分離し，上澄液10mLをとり，硫酸のエタノール

12 (99.5)溶液(3→ 1000)を加えて100mLとする.この液につき，

13 紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定

14 するとき，波長240~ 244nm. 279 ~ 285nm及び369~

15 375nmfこ吸収の極大を示す.

16 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

17 き，適合する.

18 本品1個をとり，移動相60mLを加えて15分間振り混ぜて

19 崩壊させ，超音波処理により粒子を小さく分散させた後，

20 1mL中にフノレトフ。ラゼ‘パム(CwHwCIFN20)約2011gを含む液

21 となるように移動相を加えて正確に VmLとする.この液を

22 孔径0.4511m以下のメンプランプイノレターでろ過し，初めの

23 ろ液5mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.以下定量法

24 を準用する.

25 アルトプラゼパム(CIDHIGCIFN20)の量(mg)

26 =11公 XAI'/ As X Jゲ1000

27 MS:定量用フルトプラゼ、パムの秤取量(mg)

28 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドノレ法により，

29 毎分50回転で試験を行うとき，本品の90分間の溶I:l:l率は

30 70%以上である.

31 本品H聞をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

32 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

33 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

34 正確に量り，表示量に従い1mL中にフノレトプラゼパム

35 (C19HIGCIFN20)約2.211gを含む液となるように水を加えてE

36 磁に V'mLとし，試料溶液とする.51IJに定量用フノレトプラ

37 ゼパムを1050Cで2時間乾燥し，その約22mgを精密に量り，

38 メタノールに溶かし，正確に100mLとする.この液1mLを

39 正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とす

40 る.試料溶液及び標準溶液2011Lずっそk正確にとり，次の条

41 牛で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，そ

42 れぞれの液のフルトプラゼパムのピーク面積AT及びAsを狽~

43 定する.

44 ブノレトプラゼパム(C19H1SCIFN20)の表示最に対する溶出率

45 (%) 

46 = MS X Al'/ As X v' / V X 1/ C X 9 

47 MS:定量用フルトプラゼパムの秤取量(mg)

48 C: 1錠中のフルトプラゼパム(C19H¥6CIFN20)の表示量

49 (mg) 

50 

51 

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

52 システム適合性

53 システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

54 操作するとき，フルトプラゼパムのピークの理論段数

日 及びシンメトリー係数は，それぞれ4000段以上. l.5 

56 以下である.

57 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

58 で試験を6回繰り返すとき，フルトプラゼ、パムのピ-

59 ク面積の相対標準偏差はl.0%以下である.

60 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

61 どする.フルトプラゼパム(C19H¥uCIFN20)約2mgfこ対応す

62 る量を精密に量り，移動相60mLを加え. 15分間振り混ぜた

63 後，移動相を加えて正確に100mLとする.この液を孔径

64 0.4511m以下のメンプランフィノレターでろ過する.初めのろ

65 夜5mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.別に定量用フ

66 ノレトプラゼパムを105
0

Cで2時間乾燥し，その約20mgを精密

67 に量り，移動相に溶かし，正確に100mLとする.この液

68 2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとし，標準

69 溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液2011Lずつを正確にとり，

70 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行

71 い，それぞれの液のフルトプラゼ、パムのピーク面積AI'及び

72 Asを測定する.

73 フルトプラゼパム(C19H¥6CIFN20)の量(mg)

74 =11虫色 X Al'/ As X 1/10 

75 Mら:定量用ブルトプラゼパムの秤取量(mg)

aり
門

d

巧

d

円

d

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

78 カラム:内径4.6mm.長さ15cmのステンレス管lこ511m

79 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

80 リカゲノレを充てんする.

81 カラム温度:400C付近の一定温度

82 移動相:メタノーノレ/水混液(3: 1) 

83 流量:フルトプラゼパムの保持時間が約5分になるよう

84 に調整する.

85 システム適合性

86 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

87 操作するとき，フルトプラゼパムのピークの理論段数

88 及びシンメトリ}係数は，それぞれ4000段以上， l.5 

89 以下である.

90 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

91 で試験を6回繰り返すとき，フルトプラゼパムのピー

92 ク面積の格対標準偏差はl.0%以下である.

93 貯法容器密閉容器.
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1 フノレドロコノレチゾン酢酸エステル

1 フルドロコルチゾン酢酸エステル
2 Fludrocortisone Acetate 

3 酢酸フルドロコルチゾン

。人CH

5 C23H;lJFOG: 422.49 

6 9・Fluoro-l1s， 17 ，21-trihydroxypregn斗 en巴闘3，20・dione

7 21-acetate 

8 [514-36-3] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，フルドロコルチゾン

10 酢酸エステル(C23H31FOG)97.5~102.5%を含む.

11 性状本品は白色~微黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品はアセトンにやや溶けやすく，ヱタノール(95)にやや

13 溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 融点:約2200C(分自平).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品10mgをとり， 0.01mollL水酸化ナトリウム液

17 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

18 去 (J.06) により得た検液はフッ化物の定性反応 (J.09) を皇

19 する.

20 (2) 本品のエタノール(95)溶液(1→100000)につき，紫外

21 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

22 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はフルドロコル

23 チゾン酢酸エステル標準品について同様に操作して得られた

24 スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波長の

25 ところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

27 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

28 本品の参照スペクトル又は乾燥したフルドロコルチゾン酢酸

29 エステノレ標準品のスペクトノレを比較するとき，両者のスペク

30 トルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

31 旋光度 (2.49)α)~ : +131~+1380(乾燥後， 0.1g，アセ

32 トン， 20mL， 100mm). 

33 純度試験

34 (1 ) 重金属 (J.07) 本品0.5gなとり，第2法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液1.5mLを加える(30ppm以

36 下).

37 (2) 類縁物質 本品20mgを移動中目10mLIこ溶かし，試料

38 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

39 確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

40 2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイ

41 ー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

42 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のフルドロ

43 コルチゾン酢酸エステル以外のピークの面積は，標準溶液の

44 フルドロコルチゾン酢酸エステルのピーク面積の1/4より

45 大きくない.また，試料溶液のフルドロコノレチゾ‘ン酢酸エス

46 テル以外のピークの合計面積は，標準溶液のフルドロコルチ

47 ゾン酢酸エステルのピーク商積の1/2より大きくない.

48 試験条件

49 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

50 カラム:内径4.6mm，長さ20cmのステンレス管に511m

51 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

52 リカゲ、ルを充てんする.

53 カラム温度:250C付近の一定温度

54 移動相:水/テトラヒドロフラン混液(13: 7) 

55 流量:フノレドロコルチソーン酢酸エステノレの保持待問が約

56 10分になるように調整する.

57 面積測定範囲:溶媒のピークの後からフルドロコルチゾ

58 ン酢酸エステルの保持時間の約2倍の範囲

59 システム適合性

60 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

61 えて正確に100mLとする.この液2011Lから得たフル

62 ドロコルチソ.ン酢酸エステルのピーク面積が，標準溶

63 液のフルドロコルチゾン酢酸エステルのピーク面積の

64 4.0~6.0%になることを確認する.

65 システムの性能:本品及び酢酸ヒドロコノレチゾン2mgず

66 つを移動相50mUこ溶かす. この液2011Uこっき，上

67 記の条件で操作するとき，ヒドロコルチゾン酢酸エス

68 テル，フルドロコルチゾ、ン酢酸エステルの)1頃に溶出し，

69 その分離度は1.5以上である.

70 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

71 で試験を6回繰り返すとき，フルドロコルチゾ、ン酢酸

72 エステルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下で

73 ある.

74 (3) 残留溶媒別に規定する.

75 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，威圧， 100oC， 2時間).

76 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g，白金るつぼ).

77 定量法 本品及びフルドロコノレチゾ、ン酢酸エステル標準品を乾

78 燥し，その約25mgずつを精密に量り，それぞれをエタノー

79 ル(95)に溶かし，正確に100mLとする.これらの液4mLず

80 つを正確に量り，それぞれにエタノール(95)を加えて正確に

81 100mLとし，試料溶液及び，標準溶液とする.試料溶液及び

82 標準溶液にっき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験

83 を行い，波長238nmにおける吸光度AT及びAsを測定する.

84 フルドロコルチゾン酢酸エステル(C23H31F06)の量(mg)

85 =Ms X Al'/ As 

86 Ms:フルドロコルチゾン酢目安エステノレ標準品の秤取量

87 (mg) 

88 貯法

89 保存条件遮光して保存する.

90 容器密凋容器.
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1 フルニトラゼパム

1 フルニトラゼ、パム
2 Flunitrazepam 

3 

4 CWH12FN30a: 313.28 

5 5・(2-Fluorophenyl)・1・methyl-7-nitro-l，3・dihydro-

6 2H・1，4・benzodiazepinふ one

7 [1622-62-4] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，フルニトラゼパム

9 (C16H12FN303)99.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色~微黄色の結品位の粉末である.

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，無水酢酸又はアセトンに

12 やや溶けやすく，エタノール(99.5)又はジエチルエーテルに

13 溶けにくく，水にほどんど溶けない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液(1→100000)につき，紫

16 外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

17 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

18 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

19 d;忍める.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

22 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

23 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 融点 (2.60) 168~ 1720C 

25 純度試験

26 (1 ) 塩化物 U.03) 本品1.0gに7.k50mLを加え，時々振り

27 混ぜながら1時間放置した後，ろ過する.ろ液20mLをとり，

28 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

29 試験を行う.比較液には0.01mollL蟻酸0.25mLを加える

30 (0.022%以下).

31 (2) 重金属 U.07) 本品2.0gを白金るつぼにとり，第4法

32 により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

33 える(10ppm以下).

34 (3) 類縁物質本品50mgをアセトン10mLに溶かし，試

35 料溶液とする.この液2mLを正確に量り，アセトンを加え

36 て正確に20mLとする.この液1mLを正確に量り，アセトン

37 を加えて正確に25mLとし，標準溶液とする.これらの液に

38 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

39 試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィー

40 用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

41 トする.次に1，2ージクロロエタン/ジエチノレエーテル/ア

42 ンモニア水(28)混液(200: 100 : 3)を展開書溶媒として約12cm

43 展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

44 254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外

45 のスポットは， 2個以下であり，標準溶液から得たスポット

46 より濃くない.

47 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 4時間).

48 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g，白金るつぼ).

49 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

50 (100)20mUこ溶かし，無水酢酸50mLそ加え， 0.1molι過塩

51 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

胞 を行い，補lEする.

53 0.1mollL過塩素酸1mL=31.33mg C16H12FNaOa 

54 貯法

55 保存条件遮光して保存する.

56 容器気密容器.
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1 フルフェナジンエナント重量エステル

1 フルフェナジンエナント酸エステル
2 Fluphenazine Enanthate 

3 エナント酸フルフェナジン

4 

ob/¥今 f一xヘjNF~。γoへ~へ叫

5 C29H3SF3N3028: 549.69 

6 2・(4-{3・[2・(Trifluoromethyl)ー1OH-phenothiazin-l 0-

7 yl]propyl) piperazin・l-yl)ethylheptanoate 

8 [2746-81-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，フルフェナジンエナ

10 ント酸エステル(C29H3SF3N3028)98.5 %以上を含む.

11 性状 本品は淡黄色~帯黄だいだい色の粘穏な液で，通例，澄

12 明であるが，結品を生じて不透明となることがある.

13 本品はメタノーノレ又はジエチノレエーテルに溶けやすく，エ

14 タノール(95)又は酢酸(100)にやや溶けやすく，水にほとん

15 ど溶けない.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品O.Olgをとり， O.OlmollL水酸化ナトリウム試液

18 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

19 法 (J.06) により得た検液はフッ化物の定性反応 (1.09) を呈

却する.

21 (2) 本品2mgを塩酸のメタノール溶液(17→2000)200mL

22 に溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により

23 吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照ス

24 ベクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波長のと

25 ころに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の液

27 膜法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照スペ

28 クトルを比較するとき，両者のスペクトノレは向一波数のとこ

29 ろに同様の強度の吸収を認める.

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

33 下).

34 (2) 類縁物質 本品0.25gをメタノーノレ10mUこ溶かし，

35 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

36 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液に

37 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

38 試料溶液及び標準溶液2011Lずつを薄層クロマトグラフィー

39 用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

40 トする.次にアセトン/ヘキサン/アンモニア水(28)混液

41 (16 : 6 : 1)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を

42 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

43 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

44 得たスポットより濃くない.また，薄層板に薄めた硫酸(1→

45 2)を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外

46 のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

47 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(1g，減庄， 60
o
C， 3時間.

48 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

49 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

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

51 (指示薬:クリスタルバイオレット試液2滅).同様の方法で

52 空試験を行い，補正する.

53 O.lmolι過塩素酸1mLニ 27.49mgC29H3SF3N3028 

54 貯法

55 保存条件遮光して保存する.

56 容器気密容器目

5 l:r?よ
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5 CloH21FsN202・C"H"O": 434.41 

6 5・Methoxy-l-[4-(trifluoromethyl)phenyl]pentan-l・one(E)-O・

7 (2・aminoethyl)oximemonomaleate 

8 [61718-82-9] 

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，フルボキサ

10 ミンマレイン酸塩(C15H2tFsN202 ・ CÆ40，，)98.0~101.0%を

11 含む.

12 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

13 本品はエタノーノレ(99.5)に溶けやすく，水にやや溶けにく

14 V¥ 

15 確認試験

16 (1 ) 本品10mgを水5mUこ溶かし，希水酸化ナトリウム試

17 夜を加えて中和した後，ニンヒドリン試液1mLを加え， 60 

18 ~700Cの水浴中で5分間加温するとき，液は青紫色を呈する.

19 (2) 本品の水溶液(1→50000)1こっき，紫外可視吸光度減

20 定法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

21 トルと本品の参照スペクトル又はブノレボキサミンマレイン酸

22 塩標準品について何様に操作して得られたスペクトルを比較

23 するとき，両者のスペクトルは河一波長のところに何様の強

24 度の吸収を認める.

25 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の臭

26 化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトノレと本

27 品の参照スペクトノレ又はフノレボキサミンマレイン酸趨標準品

28 のスペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波数

29 のところに同様の強度の吸収を認める.

30 (4) 本品の水溶液{I→500)5mLに過マンガン酸カリウム

31 試液1i商を加えるとき，試液の赤色は直ちに消える.

32 融点 (2.60) 120~ 1240C 

33 純度試験

34 (1 ) 溶状本品0.5gを水50mUこ溶かすとき，液は無色澄

35 明である.

36 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

37 夜にはO.Olmo阻」塩酸0.25mLを加える(0.009%以下).

38 (3) 硫酸塩(1.14> 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

39 夜には0.005molι硫酸0.35mL:a:加える(0.017%以下).

40 (4) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，アルミナ製セラミ

41 ックるつぼを用い，第2r:去により操作し，試験念行う.比較

42 液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以下).

43 (5) 類縁物質本品20mgを液体クロマトグラフィー用メ

44 タノール/水混液(7: 3)20mUこ溶かし，試料溶液とする.

45 この液1mLを正確に量り，液体クロマトグラフィー用メ夕

刊 ノール/水混液(7: 3)を加えて正確に100mLとし，標準溶

47 液とする.試料溶液及び標準溶液10p.Lずつを正確にとり，

48 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

49 い，それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により淑IJ

50 定するとき，試料溶液のフルボキサミンのピークに対する棺

51 対保持時間約0.76，約0.82，約0.89，約1.58及び約1.66のピ

52 ーク面積は，標準溶液のフノレボキサミンのピーク面積のそれ

53 ぞれ1/5，3/10， 7/10， 1/10及び1/10より大きくない.

54 また，試料溶液のフルボキサミン以外のピークの合計商積は，

55 標準溶液のフルボキサミンのピーク面積の1.5倍より大きく

56 ない.ただし，フルボキサミンに対する祁対保持時間約0.76，

57 約0.89，約1.58及び約1.66のピークの面積は，自動積分法で

58 求めた面積にそれぞれ感度係数0.87，2.00， 0.67及び2.76を

59 乗じた値とする.

60 試験条件

61 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

62 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ5p.m

63 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化、ンリカ

64 ゲルを充てんする.

65 カラム温度:250C付近の一定温度

66 移動相:リン酸水素二アンモニウム12.67g及び1 へプ

67 タンスルホン酸ナトリウム0.85gを水900mLに溶かし，

68 リン酸在加えてpH2.0に調整した後，水を加えて

69 1000mLとする.この液300mLIこ液体クロマトグラ

70 フィー用メタノール700mLを加える.

71 流量:フルボキサミンの保持時間が約9分になるように

72 調整する.

73 面積測定範閤:マレイン酸のピークの後からフルボキサ

74 ミンの保持時間の約2倍の範囲

75 システム適合性

76 検出の確認、:標準溶液1mL告と正確に量り，液体クロマ

77 トグラブイー用メタノーノレ/水混液(7: 3)を加えて正

78 確に20mLとする.この液10p.Lから得たフルボキサ

79 ミンのピーク面積が，標準溶液のフノレボキサミンのピ

80 ーク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

81 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

82 操作するとき，フルボキサミンのピークの理論段数及

83 びシンメントリー係数は，それぞれ5000段以上， 2.0 

84 以下である.

85 システムの再現性:標準溶液lOp.Lにつき，上記の条件

86 で試験を6回繰り返すとき，フルボキサミンのピーク

87 甑積の相対標準偏差は2.0%以下である.

88 (6) 残留溶媒別に規定する.

89 乾燥減量 (2.41) 0.1%以下(Ig，威圧， 500C， 4時間).

90 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig，白金るつぼ).

91 定量法 本品及びフルボキサミンマレイン酸壕標準品(53IJ途本

92 品と問様の条件で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約20mg

93 ずつを精密に量り，それぞれを移動相10mUこ溶かし，内標

94 準湾液5mLずつを正確に加えた後，移動相を加えて100mL

95 とし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

96 20p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

97 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するフルボキ

98 サミンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

99 フルボキサミンマレイン酸塩(C15H21F3N202・CA"oJの量

100 (mg) 

r- ~ (、:~ I 

U i J Jι 



2 フルボキサミンマレイン酸塩

101 =11公 X(h/Qs 

102 1V1s :乾燥物に換算したフルボキサミンマレイン酸塩標準

103 品の秤取量(mg)

104 内標準溶液 ジブエニルアミンのメタノール溶液(7→

105 2000) 

106 試験条件

107 検出器:紫外吸光光度言十(測定波長:254nm) 

108 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

109 の液体クロマトグラフィー沼オクチルシリル化シリカ

110 グル在充てんする.

111 カラム温度:250C付近の一定温度

112 移動相:!Jン駿水素二アンモニウム3.8g及び1ーへプタ

113 ンスルホン酸ナトリウム0.8gを水に溶かし， 300mL 

114 とし，メタノー/レ700mLを加えた後， リン酸を加え

115 てpH3.5fこ調整する.

116 流量:フルボキサミンの保持時間が約9分になるように

117 調整する.

118 システム適合性

119 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

120 操作するとき，フルボキサミン，内標準物質の順に溶

121 出し，その分離度は8以上である.

122 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

123 で試験を6回繰り返すとき，内襟準物質のピーク面積

124 に対するフルボキサミンのピーク面積の比の相対標準

125 偏差は1.0%以下である.

126 貯法容器寝間容器.
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1 ブノレボキサミンマレイン酸塩錠

1 フルボキサミンマレイン酸塩錠
2 Fluvoxamine Maleate Tablets 

3 マレイン酸フルボキサミン錠

4 ;1ド品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する

5 ブノレボキサミンマレイン酸寝 (ClõH~lF3N20~ ・ G1Rl04

6 434.41)を含む.

7 製法本品は fフルボキサミンマレイン酸塩j をとり，錠郊の

8 製法により製する.

9 確認試験

10 本品を粉末とし，表示量に従い「フルボキサミンマレイン

11 酸塩JO.lgに対応する量をとり，水50mLを加えて振り混ぜ，

12 放置した後，上澄液を孔径0.45pm以下のメンプランフィル

13 ターでろ過する.ろ液0.5mLに水50mLを加えた液につき，

14 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを淑IJ定

15 するとき，波長243~247nmに吸収の極大を示す.

16 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

17 き，適合する.

18 本品1個をとり，水4mLを加えて超音波処理により粒子を

19 小さく分散させた後，液体クロマトグラフィー用メタノール

20 /水混液(7: 3)を加えて正確に50mLとし，ろ過する.フル

21 ボキサミンマレイン酸塩(CloH21F3N202・CA40J約6mgfこ

22 対応する容量のろ液VmLを正確に量り，内標準溶液2mLを

23 正確に加えた後，液体クロマトグラフィー用メタノール/水

24 i.昆液(7: 3)を加えて50mLとし，試料溶液とする.以下定量

25 法を準用する.
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フルボキサミンマレイン酸塩(CloH21F3N202・CA404)の量

(mg) 

=MS X Q'1'/Qs X 6/V 

MS :乾燥物に換算したブノレボキサミンマレイン酸塩標準

品の手手取量(mg)

29 

30 

31 内標準溶液 ジフェニルアミンの液体クロマトグラフィー 81 

32 用メタノーノレ溶液(3→1000) 82 

33 溶出性〈丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により 83

34 毎分50回転で試験を行うとき，本品の20分間の溶出率は 84 

35 80%以上である 85

36 本品 1偲をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 86 

37 20mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンプランフィルタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLをi徐き，次のろ液VmL:a'

正確に量り，表示量に従いlmL中にフルボキサミンマレイ

ン酸塩(C15H21F3N202・CA40J約20p.gを含む液となるよう

に水を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. l:JIJにフ

ルボキサミンマレイン酸塩標準品(l:JIJ途「フルボキサミンマ

レイン酸塩j と同様の条件で乾燥減量 (2.41)を測定してお

く)約20mgを精密に量り，水に溶かし，豆確に100mLとす

る.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長245nmにおける

吸光度Ar.及びAsを測定する.
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49 フルボキサミンマレイン酸塩(C15H21FaN202・CA40Jの表

50 示最に対する溶出率(%)

51 ニ lVIsX AT/ As X v' / V X 1/ C X 90 

lVIs :乾燥物に換算したフノレボキサミンマレイン酸塩標準52 

53 品の秤取量(mg)

54 C: 1錠中のフルボキサミンマレイン酸塩(C15H21F3N~O~ ・

55 CA404)の表示量(mg)

56 定量法本品10個をとり，水20mLを加えて超音波処理により

57 粒子を小さく分散させた後，液体クロマトグラフィー用メタ

58 ノール/水混液(7・3)を加えて正確に250mLとし，ろ過す

59 る.フルボキサミンマレイン酸塩(C15H21F3N202・CA40J

60 約6mgfこ対応する容量のろ液VmLを正確に量り，内標準溶

61 液2mLを正確に加えた後，液体クロマトグラフィー用メタ

62 ノーノレ/水混液(7: 3)を加えて50mLとし，試料溶液とする.

63 別にフノレボキサミンマレイン酸塩標準品(l:JIJ途「フルボキサ

64 ミンマレイン酸塩j と同様の条件で乾燥減量 (2.41) を測定

65 しておく)約50mgを精密に量り，液体クロマトグラフィー用

66 メタノール/水混液(7: 3)に溶かし，正確に25mLとする.

67 この液3mL在正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加えた

68 後，液体クロマトグラフィー用メタノール/水混液(7: 3)を

69 加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

70 20p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

71 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するフルボキ

72 サミンのピーク面積の比Q'1'.及びQsを求める.

73 本品111問中のフルボキサミンマレイン酸塩(C15H21F3N202・

74 CA404)の量(mg)

75 =MS X Q'1'/Qs X 3/V 
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Mら・乾燥物に換算したフルボキサミンマレイン酸塩標準

品の秤取量(mg)
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内標準溶液 ジフェニルアミンの液体クロマトグラフィー

用メタノール溶液(3→1000)

試験条件

「フルボキサミンマレイン酸塩j の定量法の試験条件を

準用する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，フルボキサミン，内標準物質の傾に溶

出し，その分離度は8以上である.

87 システムの再現性:標準溶液20p.Uこっき，上記の条件

88 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

89 に対するフルボキサミンのピーク面積の比の相対標準

90 偏差は1.0%以下である.

91 貯法容器気密容器.
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1 フノレラゼパム

1 フルラゼパム
2 Flurazepam 

3 

4 C21H23CIFN30: 387.88 

5 7-Chloro・1・[2・(diethylamino)ethyl]づ-(2-f1uorophenyl)-

6 1，3-dihydro-2H-l，4・benzodiazepin-2-one

7 [17617-23-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，フルラゼパム

9 (C21H23CIFNaO)99.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，メタノール，エ

12 タノール(95)，無水酢酸又はジエチルエーテルに溶けやすく，

13 水にほとんど溶けない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品0.01gを硫酸3mLに溶かし，この液に紫外線(主波

16 長365nm)を照射するとき，帯緑黄色の蛍光を発する.

17 (2) 本品0.01gをクエン酸・酢酸試液3mUこ溶かし，水浴

18 中で4分間加熱するとき，il夜は暗赤色を呈する.

19 (3) 本品0.01gをとり， 0.01mollL水酸化ナトリウム試液

0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

法 (1.06) により得た検波はフッ化物の定性反応(2)(1.09) を

呈する.

(4) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品
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25 のスペクトルと本品の参照スペクトル1を比較するとき，両

26 者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認

27 める.また，本品のメタノール溶液(1→10000)につき，紫

28 外司被吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

29 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ2を比較するとき，

30 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

31 認、める.

32 (5) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

33 色を呈する.

34 融点 (2.60) 79~830C 

35 純度試験

36 (1 ) 溶状 本品1.0gをエタノーノレ(95)IOmUこ溶かすとき，

37 夜は無色~淡黄色澄明である.

38 (2) 境化物 (1.03) 本品1.0gをジエチルエーテル50mUこ

39 溶かし， 7l<46mL及び炭酸ナトリウム試液4mLを加えて振り

40 混ぜ，水層を分取し，ジエチルエーテル20mLずつで2回洗

41 った後，水層をろ過する.ろ液20mLをとり，希硝酸を加え

42 て中和した後，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.こ

43 れを検液とし，試験を行う.比較液には0.01mollL塩酸

44 0.40mLを加える(0.036%以下).

45 (3) 硫酸塩(1.14) (2)のろ液20mLをとり，希塩酸を加

46 えて中和した後，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.

47 これを検液とし，試験を行う.比較液には0.005mollL硫酸

48 0.40mLを加える(0.048%以下).

49 (4) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第21:去により操作し，

50 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

51 下).

52 (5) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3t去により検液を調

53 製し，試験を行う (2ppm以下).

54 (6) 類縁物質本品0.20gをクロロホルム20mUこ溶かし，

55 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

56 を加えて正確に20mLとする.この液3mLを正確に量り，ク

57 ロロホノレムを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.こ

58 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2，03)により試

59 験を行う.試料溶液及び標準溶液10)lLずつを簿層クロマト

60 グラフィー用シリカゲ、ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

61 板にスポットする.次にシクロヘキサン/アセトン/アンモ

62 ニア水(28)混液(60: 40 : 1)を展開溶媒として約12cm展開し

63 た後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照

64 射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

65 標準溶液から得たスポットより濃くない.

66 乾燥減量(2.41) 0.20%以下(1g，減圧， 60
o
C， 2時間).

67 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g，白金るつぼ).

68 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，無水酢酸

69 50mUこ溶かし， 0.1molι過塩素酸で第二当量点まで滴定

70 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補

71 正する.

72 0.1mollL過塩素酸1mL=19.39mg C21H23CIFN30 

73 貯法

74 保存条件遮光して保存する.

75 容器密閉容器.
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1 フノレラゼパムカプセル

1 フルラゼパムカプセル
2 Flurazepam Capsules 

3 本品 l土定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 フルラゼパム(C21H23CIFN3U: 387.88)を含む.

5 製法 本品は「フノレラゼパムj をとり，カプセル剤の製法によ

6 り製する，

7 確認試験

8 (1 ) 本品の内容物を取り出し，粉末とする.表示最に従い

9 フルラゼパムJO.lgに対応する量をとり， O.lmollL塩酸試

10 夜100mLを加えてかき混ぜた後，ろ過する.ろ液40mLをと

11 り，水酸化ナトリウム溶液(1→250)80mL及びヘキサン

12 100mLを加え，よく振り混ぜて抽出し，ヘキサン層をとり，

13 試料溶液とする.試料溶液25mLをとり，水浴上で蒸発乾固

14 する.残留物を硫酸3mUこ溶かし，この液に紫外線を照射

15 するとき，帯緑黄色の蛍光を発する.

16 (2) (1)の試料溶液25mLをとり，水浴上で蒸発乾因する.

17 残留物にクエン酸・酢酸試液3mLを加えて溶かし，水f谷中

18 で4分間加熱するとき，液は暗赤色を呈する.

19 (3) 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

20 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長315~

21 319nmlこ吸収の極大を示し， 297~301nmlこ吸収の極小を

22 示す.

23 定量法本品20個以上をとり，カプセルを切り開き，内容物

24 在注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする.

25 フルラゼパム(C21H23CIFN3U)約50mglこ対応する量を精密に

26 量り，メタノール30mLを加え， 10分間よくかき混ぜた後，

27 メタノールを加えて正確に50mLとする.この液をろ過し，

28 初めのろ液20mLを除き，次のろ液6mLを正確に量り，メタ

29 ノーノレを加えて正確に50mLとし，試料溶液とする. 73IJに定

30 量用フノレラゼパムを60
0Cで2時間i威圧乾燥し，その約50mg

31 を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLとする.

32 この液6mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に50mL

33 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外

34 可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長317nmlこ

35 おける吸光度AI'.及びAsを測定する.

36 フルラゼ‘パム(C21H23CIFN3U)の最(mg)=Mi;X Ar/ As 

37 Mi; :定量用フルラゼパムの秤取量(mg)

38 貯法容器気密容器.
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フノレラゼパム塩酸塩

層板にスポットする.次に薄層板をアンモニア蒸気を満たし

た容器に入れ，約15分間放置し，直ちにジエチルエーテル

/ジエチルアミン混液(39: 1)を展開溶媒として約12cm展開

した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を

照射するとき，試料溶i夜から得た主スポット及び原点のスポ

ット以外のスポットは3倍以下であり，標準溶液から得たス

ポットより濃くない.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 4時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

(100HOmLに浴かし，無水酢酸40mLを加え， O.lmollL過塩

素酸でj前定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

を行い，補正する.
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O.lmollL過境素酸1mL=21.22mgC21H23CIFN30・HCl

気密容器.容器貯法

58 

59 

C21H23CIFN30・HCl:424.34 

7 -Chloro-l-[2-( diethylamino )ethyl]・5・(2-f1uorophenyl)-

1，3-dihydro之H・1，4-benzodiazepin-2-one

monohydrochlorid巴

[36105・20-1]
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l 377 5 

本品を乾燥したものは定量するとき，フルラゼパム塩酸塩

(C21H23CIFN30・HCI)99.0%以上を含む.

性状本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水，エタノール(95)，エタノーノレ(99.5)又は酢酸

(100)に溶けやすい.

融点:約1970
C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品の硫酸・エタノール試液溶液(1→100000)につき，

紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトノレを測定

し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

収を認める.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品の水溶液(1→20)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

する.

p H (2.54) 

6.0である.

純度試験

(1) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色~

微黄色澄明である.

(2) 硫酸塩 (1.14) 本品1.5gをとり，試験を行う.比較

液には0.005molι硫酸0.35mLを加える(0.011%以下).

(3 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gを白金るつぼにとり，第2~去

により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

える(20ppm以下).

(4) 類縁物質 本品0.05gをエタノーノレ(95)5mLに溶かし，

試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，エタノーノレ(95)

合加えて正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，エ

タノーノレ(95)を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.

これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

試験を行う.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを薄層クロマ

トグラフィー用シリカゲル(蛍光部入り)を用いて調製した薄

本品1.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは5.0~
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1 プルラン

1 プルラン
2 Pullulan 

UH  
3 

4 (C18HsoU15)n 

5 Pol片y[向6の)-α-D-g剖山仰luco∞0叩pyranosy刑y列lト幽べ(οl→4の)-α占

6 gluω1悶c∞0叩py戸ra飢no凶s勾y凶l卜-(υ1→4の)-α.心D圃唱E副luω1叩c∞0叩py戸ranoωsy刊iト-(υlト一→今汁] 

7 [9057久-02-乃

n 

8 本品lまAll1'eobasidillmPlllllllansを培養するとき，菌体外

9 に生産される中性単純多糖で，その構造はα-1，4結合によ

10 る3個のグルコースよりなるマルトトリオースが α-1，6結

11 合で繰り返し鎖状に結合したものである.

12 性状 本品は白色の粉末である.

13 本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

14 ない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品10g:a:7J<100mLにかき混ぜながら少量ずつ加えて

17 溶かすとき，粘掬な溶液となる.

18 (2) (I)の粘調な溶液10mLfこプルラナーゼ試液O.lmLを加

19 えて混和し，放置するとき，粘性がなくなる.

20 (3) 本品の水溶液c1→50)10mLfこマクロゴール6002mL

21 を加えるとき，直ちに白色の沈殿を生じる.

22 粘度 (2.53) 本品を乾燥し，その10.0gを正確に量り，水に溶

23 かし，正確に100gとし， 30:!:0.l
O

Cで第1法により試験を行

24 うとき，動粘度は100~180mm2/sである.

25 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水10mLfこ溶

26 かした液のpHは4.5~6.5である.

27 純度試験

28 (1 ) 重金属 (1.07) 本品4.0gをとり，第2法により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(5ppm以

30 下).

31 (2) 窒素 本品を乾燥し，その約3gを精密に量り，蜜素

32 定量法 (J.08)により試験念行うとき，窒素(N:14.01)の最

33 は， 0.05%以下である.ただし，分解に用いる硫酸の量は

34 12mLとし，加える水酸化ナトリウム溶液(2→5)の量は

35 40mLとする.

36 (3) 単糖類及び少糖類 本品を乾燥し，その0.8gを水

37 100mLfこ溶かし，試料原液とする.試料原液1mLfこ塩化カ

38 リウム飽和溶液O.lmLを加えた後，メタノーノレ3mLを加え

39 て激しく振り混ぜる.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶

40 液とする，試料原液1mLを正確に量り，水を加えて正確に

41 50mLとし，標準溶液とする.試料溶液，標準溶液及び水

42 0.2mLずつを正確に量り，氷水中で冷却したアントロンの薄

43 めた硫酸(3→4)溶液c1→500)5mLfこ静かに加えて直ちに混和

44 し， 900Cで10分間加湿した後，直ちに冷却する.これらの

45 液につき，水を対照とし，紫外可祝吸光度測定法 (2.24)に

46 より試験を行う.試料溶液，標準溶液及び、水から得られたそ

47 れぞれの液の波長620nmにおける吸光度Al'， As及びABを狽IJ

48 定するとき，単糖類及び少糖類の量は10.0%以下である.

49 単糖類及び少糖類の量(%)=(Al'-AB)/(As-AB) X 8.2 

50 乾燥減量 (2.-11) 6.0%以下(lg，減圧， 90
o
C， 6時間).

51 強熱残分(2.44) 0.3%以下(2g).

52 貯法容器密閉容器.
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1 フノレルピプロフェン

1 フルルピプロフェン
2 Flul'biprofen 

F~γ人C02H
J¥/央、/r:?'、γ/¥乙/

3 、ャノ 及び銭像異性体

4 CloH13F02: 244.26 

5 (2RS)-2-(2-Fluorobiphenyl-4-yl)propanoic acid 

6 [5104-49-4] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，フルルピプロフェン

8 (CloH13F02)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに刺激性のにおい

10 がある.

11 本品はメタノール，ヱタメール(95)，アセトン又はジエチ

12 ルエーテルに溶けやすく，アセトニトリルにやや溶けやすく，

13 水にほとんど溶けない.

14 本品のエタノール(95)溶液u→50)は旋光性を示さない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→200000)tこっき，紫外可視

17 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

目 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

19 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

20 る.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトルを比較するとき，何者のスペクトノレは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

25 融点 (2.60) 114~1170C 

26 純度試験

27 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.6gをアセトン40mUこ溶かし，

28 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

29 試験を行う.比較液はO.Olmol1L塩酸0.25mUこアセトン

30 40mL，希硝酸6mL及び、水を加えて50mLとする(0.015%以

31 下).

32 (2) 震金属 (1.07) 本品2.0gをアセトン30mUこ溶かし，

33 希酢酸2mL及ひヲ1<を加えて50mLとする.これを検液どし，

34 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこアセトン30mL，希

35 酢酸2mL及ひ、水を加えて50mLとする(10ppm以下).

36 (3) 類縁物質本品20mgを水/アセトニトリル混液(11: 

37 9)10mUこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量

38 V)， 71</アセトニトリル混液(11: 9)を加えて正確に200mL

39 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを

40 正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

41 より試験を行い，それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

42 分法により総定するとき，試料溶液のフルルピプロフェン以

43 外のピークの各々のピーク面積は，標準溶液のフルルビプロ

44 フェンのピーク面積より大きくない.また，それらのピーク

45 の合計面積は標準溶液のフルルピプロフェンのピーク面積の

46 2倍より大きくない.

47 試験条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254mn) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー照オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:300C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/酢酸(100)混液(12:7 : 

1) 

流量:フルルビプロフェンの保持時間が約20分になる

ように調整する.

面積測定範囲:溶媒のピ}クの後からフルルビ、プロフェ

ンの保持時間の約2倍の範囲

59 システム適合性

60 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水/アセト

61 ニトリル混液(11: 9)を加えて正確に25mLとする.

62 この液2011Lから得たフルノレビプロフェンのピーク面

白 積が，標準溶液のブルルピプロフェンのピーク面積の

64 16~24%になることを確認する.

65 システムの性能:本品0.04g及びパラオキシ安息香酸ブ

66 チ/レ0.02gを水/アセトニトリル混液(11: 9)100mL 

67 に溶かす.この液5mLをとり，水/アセトニトリル

68 昆液(11: 9)を加えて50mLとする.この液2011Lにつ

69 き，上記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸

70 ブPチノレ，フルノレピ、プロフェンの順に溶出し，その分離

71 度は12以上である.

72 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

73 で試験を6回繰り返すとき，フルルビ、プロフェンのピ

74 ーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

75 乾燥減量 (2.41) 0.10%以下(1g，i:威圧・ 0.67kPa以下，シリ

76 カゲノレ， 4時間).

77 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g，白金るつぼ).

78 定量法 本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，エタノール

79 (95)50mLに溶かし， O.lmo班 J水酸化ナトリウム液で滴定

80 (2.50)する(指示薬:ブエノールフタレイン試液3滴).同様

81 の方法で空試験を行い，補正する.

82 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=24.43mg CloH13F02 

83 貯法容器密閉容器.

F4F下:寸.，
V l，J4ノコ
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同Nγo H 
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ブレオマイシン酸

4 

:R= -OH 

:R=一一N/¥¥./¥S/CH3
H 

/¥/¥O  CH免

ブレオマイシンデメチルーA2 : R=一一w/¥¥./¥8/.......3

ゎ-d〈 J ヘfCH3.x

CH3 
ノヘノ¥ ，NH，

: R=一-w ¥
H 

:R=-W''-へ¥./¥NH
2

/へ¥./¥/ヘ¥/戸¥--/NH2
-RH  

:R=一一NH2 u 

R/\~Nγ町

N刷 NH

: R=一目ハゾVHJL〈ノ¥担人N同
NH 

ブレオマイシンA，

ブレオマイシンA2

ブレオマイシンA2'.a

ブレオマイシンA2'.b

ブレオマイシンA5

ブレオマイシンB"

ブレオマイシンB2

ブレオマイシンB4

5 ブレオマイシン酸

6 l-Bleomycinoic acid hydrochloride 

7 ブレオマイシンA1

8 N'・[3・(Methylsulfinyl)propyl]bleomycina1l1ide

9 hydrochloride 

10 ブレオマイシンデメチル-A2

11 N
1
・[3聞(Methylsulfanyl)propyl]bleo1l1ycina1l1ide

12 hydrochloride 

13 ブレオマイシンA2

14 N '-[3-(Dimethylsulfonio )propyl]bleo1l1ycinamide 

15 hydrochloride 

16 ブレオマイシンA2'-u

17 N
1
_(4・Aminobutyl)bleo1l1ycina1l1idehydrochloride 

18 ブレオマイシンA2'-b

19 N'_(3姐Aminopropyl)bleo1l1ycinamidehydrochloride 

20 ブレオマイシンAo

21 N
1_{3_[(4・Aminobutyl)amino]propyl} bleomycina1l1ide 

22 hydrochloride 

23 ブレオマイシンB1'

24 Bleo1l1ycinamide hydrochloride 

25 ブレオマイシンB2

26 N
1
・(4・.Guanidinobutyl)bleo1l1ycinamidehydrochloride 

27 ブレオマイシンB4

28 N
1
-{4-[3-(4-Gl1anidinoむl1tyl)gl1anidino]butyl}-

29 bleomycina1l1ide hydrochloride 

30 [11056-0ふ7，プレオマイシン]

31 本品は，Staptomyces vel'ticillllsの培養によって得られ

32 る抗日重蕩活性を有する化合物の混合物の塩酸塩である.

33 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 1400~

34 2000p.g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ブレオマイ

35 シンA2(C55Hs4CIN1702183 : 1451.00)としての最を質量(カ価)

36 で示す.

37 性状本品は白色~黄白色の粉末である.

38 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくい.

39 本品は吸湿性である.

40 確認試験

41 ( 1 ) 本品4mgをとり，硫酸銅(II)試液511L及び水を加えて

42 溶かし， 100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測

43 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

44 トルと本品の参照スペクトル在比較するとき，両者のスペク

45 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

46 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

47 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

48 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

49 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

50 (3) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応(2)(1.09) 

51 を呈する.

52 p H (2.54) 本品0， 10gを水20mLに溶かした液のpHは4.5~

53 6，0である.

54 成分含量比本品10mgを水20mLに溶かし，試料溶液とする.

55 試料溶液20p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

56 (2.0])により試験を行い，各々のピーク面積を自動積分法

57 により測定する.面積百分率法によりそれらの量を求めると

58 き，ブレオマイシンA2(最初の主ピーク成分)は55~70%，ブ

59 レオマイシンB2(2番目の主ピーク成分)は25~32'7'0，ブレオ

60 マイシンA2とブレオマイシンB2の和は85%以上，デメチル

61 ブレオマイシンA2(ブ、レオマイシンA21こ対する相対保持時間

62 が1.5~2.5)は5.5%以下，その他のピークの合計は9.5%以下

63 である.

64 試験条件

65 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

66 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に7p.m

67 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

68 リカゲノレを充てんする.

69 カラム温度:40
0C付近の一定温度

70 移動相原液:1ーベンタンスルホン酸ナトリウム0.96g

71 及びエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水

72 和物1.86gを水1000mL及び酢酸(100)5mLlこ溶かし，

73 アンモニア試液を加えてpH4.31こ調整する.

74 移動相A:移動相原液/メタノール混液(9: 1) 

75 移動相B:移動相原液/メタノーノレ混液(3: 2) 

76 移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

77 うに変えて濃度勾記制御する.

51;1Uり



2 プレオマイシン塩酸塩

注入後の時間

(分)

o ~ 60 
60 ~ 75 

移動相A

(yol%) 

100→ 0 

0 

移動中日B

(yol%) 

。→ 100

100 

8
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流量:毎分約1.2mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後からデメチルブpレオマ 121 

イシンA2溶出後20分の範囲

システム適合性

システムの性能:試料溶液2011Uこっき，上記の条件で 124 

操作するとき，ブレオマイシンfu，ブレオマイシン 125 

B2のjl演に溶出し，その分離度は5以上である 126

システムの再現性:試料溶液2011Uこっき，上記の条件 127 

で試験を6回繰り返すとき，ブレオマイシンA2のピー 128 

ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

88 純度試験
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( 1 ) 溶状本品80mgを水4mUこ溶かすとき， ?I夜は無色澄 131 

明である.

(2 ) 鍛本品75mgを正確に最り，薄めた硝駿(1→100)に 133 

溶かして正確に10mLとし，試料溶液とする. 7:JIJに銅標準液 134 

15mLを正確に量り，薄めた硝酸(1→ 100)を加えて正確に 135 

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ 136 

き，次の条件で原子吸光光度法 (2.23)により試験を行うと 137 

き，試料溶液の吸光度は標準溶液の吸光度より大きくない 138 

(200ppm以下).

使用ガス:

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

101 ランプ:銅中空桧極ランプ

102 波長:324.8nm 

103 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(60mg，減圧，酸化リン(V)，

104 60
o
C， 3時間.ただし，試料の採取は吸湿を避けて行う).

105 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

106 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

107 ( i ) 試験菌 Mycobac仰向IIIsllleglllatis ATCC 607を用

108 V、る.

109 誼) 種層用カンテン培地，基層用カンテン培地及び試験菌

110 移植照カンテン培地

グリセリン 10.0g 

ペプトン 10.0g 

肉エキス 10.0g 

塩化ナトリウム 3.0g 

カンテン 15.0g 

水 1000mL 

111 全成分を混和し，滅菌する.滅菌後のpHは6.9~7.1 とす

112 る.pHは水酸化ナトリウム試液を加えて務整する.

113 温) 試験菌浮遊用液状培地

グリセリン 10.0g 

ペプトン 10.0g 

肉エキス 10.0g 

塩化ナトリウム 3.0g 

1000mL 

114 全成分を混和し，滅菌する.滅菌後のpHは6.9~7.1 とす

115 る. pHは水酸化ナトリウム試液を加えて調整する.

(iv) 種層カンテン培地の調製試験菌を斜面とした試験菌

移植用カンテン培地に270Cで40~48時間培養する.この菌

を試験菌浮遊用液状培地100mLに移植し， 25~270Cで5 日

間振とう倍養し，試験菌液とする.試験菌液は5
0

C以下に保

存し， 14日以内に使用する.試験菌液0.5mLを， 48
0
Cfこ保

った種局用カンテン培地100mLに加え，十分に混合し，種

層カンテン矯封1lとする.

(v) 円筒カンテン平板の調製 fl. 7.円筒カンテン平板の

調製j を準用する.ただし，ペトリ皿に加えるさま層用カンテ

ン培地の量は5.0mL，種層カンテン培地の量は8.0mLとする.

(札)標準溶液 ブレオマイシンA2塩酸塩標準品適量をとり，

減圧下(O.67kPa以下)，常温で3時間乾燥し，その約15mg(カ

価)に対応する量を精密に量り， pH6.8のO.lmolJLリン酸溢

緩衝液に溶かして正確に100mLとし，標準原被とする.標

準原液は5
0

C以下に保存し， 30日以内に使用する.用時，標

準原液適量を正確に量り， pH6.8のO.lmolJLリン酸塩緩衝液

を加えて1mL中に3011g(カ価)及び1511g(カ価)念会む液を調製

し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

(vii) 試料溶液本品約15mg(カ価)に対応する量を精密に量

り， pH6.8のO.lmo阻 Jリン酸塩緩衝液に溶かして正確に

100mLとする.この液適量を正確に量り， pH6.8の

O.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に3011g(力価)及び

1511g(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試

料溶液とする.

140 貯法容器気密容器.
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ブレオマイシン駿 R=-OH 
/¥/¥/CH3 

ブレオマイシン A， : R=-W  、〉〆 、s'
H 

/¥/¥O.CH令

ブレオマイシンデメチルーA2・R=-!'( ¥/  、s' -

b n/¥/¥fCH3 

CH3 

/¥/¥ノNH2
ブレオマイシン A2'.a ・R=- N / ¥ J ¥ J  

ブレオマイシン A2'.b : R = -~，/'\/\NH2 
: R=一-N/ヘ¥/¥w/へ¥/¥¥/NH2

H H 
: R= -NH2 

ブレオマイシン A2

ブレオマイシン As

ブレオマイシン B，・

-RzRへ/¥/目γ剛一

/'--.. /'--..ノRN1〈〈 11-R-R/〉〉 γ〉〉 1

ブレオマイシン B2

ブレオマイシン B.

4 

5 ブレオマイシン酸

6 1・Bleomycinoicacid slIlfate 

7 ブレオマイシンAl

8 N'-[3-(MethylslIlfinyl)propyl]bleomycinamide slIlfate 

9 ブレオマイシンデメチルーA2

10 N
1
_[3帽(MethylslIlfanyl)propyl]bleomycinamideslIlfate 

11 ブレオマイシンk

12 N'・[3-(DimethylslIlfonillm)propyl]bleomycinamideslIlfate 

13 ブレオマイシンA2'-8

14 N
1
_(4開Aminoblltyl)bleomycinamideslIlfate 

15 ブレオマイシンA2'-0

16 N'-(3・Aminopropyl)bleomycinamideslIlfate 

17 ブレオマイシンAr，

18 N'・0・[(4・Aminoblltyl)amino]propyl} bleomycinamide 

19 slIlfate 

20 ブレオマイシンBl'

21 Bleomycinamide slIlfate 

22 ブレオマイシンB2

23 N
1
_(4・GlIanidinoblltyl)bleomycinamideslIlfate 

24 ブレオマイシンB4

25 N'・{4・[3-(4・GlIanidinobutyl)guanidino]butyl}-

26 bleomycinamide sulfate 

27 [9041-93-4，ブレオマイシン硫酸塩]

28 本品は， 81白叩tomycesve1'tIcillusの培養によって得られ

29 る抗腫療活性を有する化合物の混合物の硫畿塩である.

30 ;1ド品は定量するとき，換算した乾燥物 1mg当たり 1400~

31 200011g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，ブレオマイ

32 、ンンA2(CooH剖 CIN'7021S3:1451.00)としての量を質量(力価)

33 で示す.

34 性状 本品は白色~黄色色の粉末である.

35 本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(95)に極めて溶けにく

36 V¥ 

37 本品は吸湿性である.

38 確認試験

39 (1 ) 本品4mgをとり，硫酸鍋(日)試液51lL及び水を加えて

40 溶かし， 100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測

41 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

42 トルど本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者のスペク

43 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

44 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

45 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

46 品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは同

47 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

48 (3) 本品の水溶液(1→200)は硫酸塩の定性反応 (1.09)の

49 (1)及び(2)を呈する.

50 p H (2.54) 本品 10mgを水20mUこ溶かした液のpHは4.5~

51 6.0である.

52 成分含量比 本品lOmgを水20mUこ溶かし，試料溶液とする.

53 試料溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィ-

54 (2.01)により試験を行い，各々のピーク面積を自動積分法

55 により測定する.面積百分率法によりそれらの量を求めると

56 き，ブレオマイシンA2(最初の主ピーク成分)は55~70%，ブ

57 レオマイシンB2(2番目の主ピーク成分)は25~32%，ブレオ

58 マイシンA2とブレオマイ、ンンB2の和は85%以上，デメチノレ

59 ブレオマイシンA2(フ手レオマイシンA21こ対する相対保持時間

60 が1.5~2.5)は5.5%以下，その他のピ}クの量の合計は9.5%

61 以下である.

62 試験条件

63 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

64 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に711m

65 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

66 リカゲルを充てんする.

67 カラム温度:40
0C付近の一定温度

68 移動相原液:1ーペンタンスルホン酸ナトリウム0.96g

69 及びエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水

70 和物1.86gを水1000mL及び酢酸(100)5mLに溶かし，

71 アンモニア試液を加えてpH4.31こ調整する.

72 移動相A:移動相原液/メタノール混液(9: 1) 

73 移動相B:移動相原液/メタノール混液(3:2) 

74 移動棺の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

75 うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (yol%) (yol%) 

。~ 60 100→ o 0→ 100 

60 ~ 75 0 100 

76 流量:毎分1.2mL

r::- 1 r)正
V l.J0ω 



2 プレオマイシン硫酸寝

77 面積測定範囲:溶媒のピークの後からデメチルブ、レオマ 118 存し， 14日以内に使用する.試験菌液0.5mLを， 48
0
Cに保

78 イシンA2溶出後20分の範囲 119 った種層用カンテン培地100mLfこ加え，十分に混合し，種

79 システム適合性 120 層カンテン培地とする.

80 システムの性能:試料溶液2011Lにつき，上記の条件で 121 ( v ) 円筒カンテン平板の調製 r1.7.円筒カンテン平板の

81 

82 

操作するとき，ブレオマイシンA2，ブレオマイシン 122 

B2の傾に溶出し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:試料溶液201lLにつき，上記の条件 124 

で試験を6回繰り返すとき，ブレオマイシンA2のピー 125 

ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である 126

86 純度試験

83 

84 

85 

可

t

o

O

凸

H

A

U

唱

i

o

A

q

o

a

q

w

D

ρ
り

巧

t

o
白

0

0

0

6

0

0

凸

U

凸

ひ

凸

ロ

白

u

n

U

凸
H
U

凸

U

n

u

白

U

(1) 溶状本品80mgを水4mLfこ溶かすとき， f夜は無色澄 128 

明である.

( 2 ) 銅 本品 75mgを正確に量り，薄めた硝酸(1→ 130 

100)10mLを加えて溶かし，試料溶液とする. 531]に錦標準液 131 

15mLをIE確に量り，薄めた硝酸(1→ 100)を加えて亙確に 132 

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ 133 

き，次の条件で原子吸光光度法 (2.23)により試験を行うと 134 

き，試料溶液の吸光度は標準溶液の吸光度より大きくない 135 

(200ppm以下).

使用ガス:

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス空気

99 ランプ:鍋中空陰極ランプ

100 波長:324.8nm 

101 乾燥減量(2.41) 3.0%以下(60mg，減圧，酸化リン(V)，

102 60
0
C， 3時間.ただし，試料の採取は吸湿を避けて行う).

103 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

104 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

105 (i ) 試験爵 Mycobactelium smegmatIs ATCC 607を用

106 いる.

107 (ii) 種層用カンテン培地，基層用カンテン培地及び試験器

108 移植用カンテン培地

グリセリン 10.0g 

ペプトン 10.0g 

肉エキス 10.0g 

塩化ナトリウム 3.0g 

カンテン 15.0g 

1000mL 

109 全成分を混和し，滅菌する.滅菌後のpH (2.54) は6.9~

110 7.1どする.pHは水酸化ナトリウム試液を加えて調整する.

111 出) 試験菌浮遊用液状培地

グリセリン 10.0g 

ペプトン 10.0g 

肉エキス 10.0g 

塩化ナトリウム 3.0g 

7l< 1000mL 

112 全成分を混和し，滅菌する.滅菌後のpH (2.54) は6.9~

113 7.1とする.pHは水酸化ナトリウム試液を加えて調整する.

114 (iv) 種層カンテン培地の誠製試験弱を斜面とした試験菌

115 移植用カンテン培地に270Cで40~48H寺間培養する.この菌

116 :a:試験菌浮遊用液状培地100mLに移植し， 25~270Cで5 日

117 間振とう培養し，試験菌液とする.試験菌液は50C以下に保

調製j を準用する.ただし，ペトリ皿に加える基層用カンテ

ン培地の量は5.0mL，また，種層カンテン培地の量は8.0mL

とする.

(vi )標準溶液 ブレオマイシンA2塩酸塩標準品適量をとり，

減圧下(0.67kPa以下)，常温で3時間乾燥し，その約15mg(カ

価)に対応する量を精密に量り， pH6.8のO.lmollLリン酸塩

緩衝液に溶かして正確に100mLとし，標準原液とする.標

準原液は5
0

C以下に保存し， 30日以内に使用する.用H寺，標

準原液適量を正確に量り， pH6.8のO.lmollLリン酸塩緩衝液

を加えて1mL中lこ301lg(カ価)及び1511g(力価)を含む液を調製

し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

(vii) 試料溶液 本品約15mg(カ価)fこ対応する量を精密に量

り， pH6.8のO.lmo阻 Jリン酸塩緩衝液に溶かしてIE確に

100mLとする.この液適量を正確に量り， pH6.8の

O.lmo阻 Jリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に3011g(カ価)及び

151lg(カ価)を含む液合調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試

料溶液とする.

139 貯法容器気密容器.

123 

127 

129 

136 

137 

，138 
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1 フレカイニド酢酸塩

1 フレカイニド酢酸塩
2 Flecainide Acetate 

3 酢酸フレカイニド

4 

F入。コTH寸{コ
~F 

5 C17H20F6N203・C2H，，02:474.39 

6 N二[(2RS)-Piperidin・2・ylmethyl]聞2，ふbis(2ム2・trifluoroethoxy)

7 benzamide monoacetate 

8 [54143-56づ]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，フレカイニド酢酸鹿

10 (C17H20F6N203 ・ C2H"O:v98.0~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，わずかに特異なにおい又

12 はわずかに酢酸ょうのにおいがある.

13 本品はメタノール，エタノール(95)又は酢酸(100)に溶け

14 やすく，水にやや溶けにくい.

15 本品のメタノール溶液(1→25)は旋光伎を示さない.

16 徹点:約1500C(分角平).

17 確認試験

18 (1 ) 本品20mg:a:水1mLに溶かし，アセトアルデヒド溶液

19 (1→20)lmLを加えて振り混ぜる.この液にペンタシアノニ

20 トロシル鉄(皿)酸ナトリウム二水和物溶液(1→10)及び炭酸

21 水素ナトリウム試液をそれぞれ1~2滴ずつ同時に加えると

47 る. BIHこ2 アミノメチルピペリジン50mgを正確に量り，

48 メタノーノレに溶かし，正確に100mLとする. この液2mLを

49 正確に量り，メタノールを加えて正確に10mLとし，標準溶

50 液とする.これらの液につき，薄膳クロマトグラフィ-

51 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び襟準溶液511Lず、つ

52 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄

53 層板にスポットする.次にアセトン/アンモニア水(28)混液

54 (20 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾

55 する.これにニンヒドリンのメタノール溶液(1→500)を均等

56 に噴霧した後， 1050Cで2~5分間加熱するとき，標準溶液か

57 ら得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たスポット

58 は，標準溶液のスポットより濃くない.

59 (4) 類縁物質本品0.25gを水/アセトニトリル混液(71: 

60 29)25mUこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に

61 量り，水/アセトニトリル混液(71: 29)を加えて正確に

62 50mLとする.この液1mLを正確に量り，水/アセトニトリ

63 ル混液(71: 29)を加えて正確にlOmLとし，標準溶液とする.

64 試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で

65 液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞ

66 れの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

67 試料溶液のフレカイニド以外のピークの面積は，標準溶液の

68 フレカイニドのピーク面積より大きくない.また，試料溶液

69 のブレカイニド以外のピークの合計面積は，標準溶液のフレ

70 カイニドのピーク面積の2.5倍より大きくない.ただし，ブ

71 レカイニド1こ対する相対保持時間約1.5及び約2.9のピーク面

72 積は自動積分法で求めた面積にそれぞ、れ感度係数0.3及び1.7

73 を乗じた値とする.

74 試験条件

22 き，青色の沈殿を生じる 75 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

23 (2) 本品のエタノール(95)溶液(13→100000)につき，紫外 76 

24 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを榔定し 77

25 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき 78

26 両者のスベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を 79 

27 認、める 80

28 (3) 本品につき，赤外吸収スベクトノレ測定法 (2.25)の臭 81 

29 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 82 

30 品の参熊スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同 83 

31 一波数のところに同様の強度の吸収宏認める 84

32 (4) 本品は哲学酸塩の定性反応(1)(J.oめな呈する 85

33 p H (2.54) 本品0.5gを水20mUこ溶かした液のpHは6.7~ 86 

34 7.1である 87

35 純度試験 88 

36 ( 1 ) 溶状 本品0.25gを水10mLに溶かすとき，液は無色 89 

37 澄明である 90

38 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gを磁製のるつぼにとり，弱 91 

39 く加熱して炭化する.冷後，硫酸2mLを加え，白煙が生じ 92 

40 なくなるまで注意して加熱した後，以下第2法により操作し 93

41 試験を行う.比較液は硫酸2mL及ひ'埠酸2mLを磁製のるつ 94 

42 ぼにとり，水浴上で蒸発させ，更に砂浴上で蒸発乾回し，残 95 

43 留物を塩酸3滴でi閏し，以下検液の調製法と同様に操作し 96

44 鉛標準液2.0mL及ひツkを加えて50mLどする(20ppm以下). 97 

45 (3) 2 アミノメチルピベリジン 本品0.25gを正確に量 98 

46 り，メタノール5mLを正確に加えて溶かし，試料溶液とす 99 

100 

カラム:内径4mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m 

の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

ゲルを充てんする.

カラム滋度:400C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/酢酸(100)/テトラブチ

ルアンモニウムヒドロキシド・メタノール試液混液

(142 : 58 : 2 : 1)にアンモニア水(28)を加えてpH5.8

に調整する.

流量:フレカイニドの保持待問が約4分になるように調

整する.

面積測定範凶:溶媒のピークの後からフレカイニドの保

持時間の約5倍の範閥

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，水/アセト

ニトリル混液(71: 29)を加えて正確にlOmLとする.

この液2011Lから得たフレカイニドのピーク面積が，

標準溶液のフレカイニドのピーク面積の7~13%にな

ることを確認する.

システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，フレカイニドのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以下

である.

システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，フレカイニドのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

51334 



2 フレカイニド酢酸塩

101 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，il威圧・ 0.67kPa以下， 60
0

C， 

102 2時間).

103 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

104 定量法 本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，酢酸

105 (100)100mLfこ溶かし， 0.1molι過塩素酸で滴定 (2.50)する

106 電位差i商定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

107 0.1molι過塩素酸1mL=47.44mgC17H20F6N203・C2H402

108 貯法

109 保存条件遮光して保存する.

110 容器気密容器.

f 司つけ k

U .lJりd



1 フレカイニド酢酸塩錠
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4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 フレカイニド酢酸塩(C17H20FoN20a・C2H402: 474.39)を含

6 む.

7 製法 本品は「ブレカイニド酢酸塩j をとり，錠剤の製法によ

8 り製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fフレカイニド酢酸

10 塩J0.2gに対応する量をとり，メタノール4mLを加えて20

11 分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.

12 別にフレカイニド酢酸塩O.lgをメタノーノレ2mLlこ溶かし，

13 標準溶液とする.これらの液につき薄層クロマトグラフィー

14 (2.03) により試験を行う.試料溶液及ひ。標準溶液5p.Lずつ

15 を薄層クロマトグラフィ一周シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用い

16 て調製した薄層板にスポットする.次にアセトン/アンモニ

17 ア水(28)混液(20: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

18 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

19 とき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たス

20 ポットのRrfi直は等しい.

21 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

22 き，適合する.

23 本品1侶をとり，乳酸溶液(1→500)4V /5 mL=a:加え，超

24 音波処理して錠剤を完全に崩壊させる.時々振り混ぜながら

25 30分間放置した後， 1mL中にフレカイニド酢酸嵐

26 (C17H20FoN20a・C2H"Oθ約1mgを含む液となるように乳酸

27 溶液u→500)を加えて正確に VmLとし，ろ過する.初めの

28 ろ液10mL告と除き，次のろ液5mLを正確に量り，乳酸溶液u
29 →500)を加えて豆確に50mLとし，試料溶液とする.以下定

30 量法を準用する.

31 フレカイニド酢酸塩(C17H20FoN20a・C2H400の量(mg)

32 肱 XA1/AsXfゲ25

33 Mら:定量用フレカイニド酢酸塩の秤取量(mg)

34 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

35 毎分50囲転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

36 70%以上である.

37 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

38 20mL以上をとり，干し径0.5p.m以下のメンプランフィルタ-

39 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

40 確に量り，表示量に従い1mL中にフレカイニド酢酸塩

41 (C17H20F6N20a・C2H400約56p.gを含む液となるように水を

42 加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用フ

43 レカイニド酢酸塩を600Cで、2時間減配(0.67kPa以下)乾燥し，

44 その約28mgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとす

45 る.この液2mLを正確に量り， 7Jくを加えて正確に20mLとし，

46 標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液につき，紫外可視吸

47 光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長296nmにおける

48 吸光度AT及びAsを測定する.

49 フレカイニド酢酸塩(C17H20FoN20a・C2H40沙の表示量に対

50 する溶出率(%)

51 =.M品xAr/ As X V'/VX l/CX 180 

J1.!fs :定量用フレカイニド酢酸温の秤取量(mg)

C: 1錠中のフレカイニド、酢酸境(C17H20FoN20a・Cili402)

の表示量(mg)
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55 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

56 とする.ブレカイニド、酢酸塩(C17H20FoN20a・C2H402)約

57 O.lgに対応する量を精密に量り，乳酸溶液u→500)80mLを

58 加え， 5分間超音波処理を行った後，乳酸溶液u→500)を加
白

U

A

U

-

-

o

A

O

O

A

笠

宮

リ

ρ

o

n

t

o

D

5

6

6

6

6

6

6

6

6

6

 

えて正確に100mLとし，ろ過する.初めのろ液10mLを除き，

次のろ液5mLを正磯に量り，乳酸溶液(1→500)を加えて正

確に50mLとし，試料溶液とする.別に定量用フレカイニド

酢酸塩を600Cで2時隠滅圧(0.67kPa以下)乾燥し，その約

25mgを精密に量り，乳酸溶液u→500)に溶かし，正確に

50mLとする.この液lOmLを正確に量り，乳酸溶液u→

500)を加えて正確に50mLどし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液につき，紫外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により

試験を行い，波長296nmにおける吸光度Ar及びAsを測定す

る.

69 

70 

フレカイニド、酢酸塩(C17H20FoN20a・C2H402)の量(mg)

=Ms X Ar/ As X 4 

71 .Ms:定量用フレカイニド酢酸塩の秤取最(mg)

72 貯法容器気密容器.
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1 プレドニゾロン

1 プレドニゾロン
2 Pl'ednisolone 

3 0 

OH 

4 C21H280o: 360.44 

5 IIp，17ス1-Trihydroxypregna-l，4-diene-3，20-dione 

6 [50-24-8] 

7 

8 

本品を乾燥したものは定量するとき，プレドニゾロン

(C2IH2805)97.0~ 102.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

10 本品はメタノ、ール又はエタノーノレ(95)にやや溶けやすく，

11 酢酸エチル又はクロロホルムに溶けにくく，水に極めて溶け

12 にくい.

13 融点.約235
0
C(分解).

14 確認試験
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(1) 本品2mgに硫酸2mLを加えるとき， 2~3分の後，液

は濃赤色を呈し，蛍光を発しない.この液に注意して，水

10mLを加えるとき，液は退色し，灰色の綿状の沈殿を生じ

る.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトノレ又は乾燥したプレドニゾロン標準品の

スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは河一波数の

ところに悶様の強度の吸収を認める.もし，これらのスペク

24 トルに差を認めるときは，本品及びプレドニゾロン標準品を

25 それそ。れ酢酸エチルに溶かした後，酢酸エチノレを蒸発し，残

26 留物につき，同様の試験を行う.

27 旋光度 (2.49)α)~ : +113~+1190(乾燥後， 0.2g，エタ

28 ノール(95)，20mL， 100mm). 

29 純度試験

30 ( 1 ) セレン 本品0.10gに過塩素酸/硫酸混液(1:

31 1)0.5mL及び硝酸2mLを加え，水浴上で加熱する.褐色ガス

32 の発生がなくなり，反応液が淡黄色澄明になった後，放冷す

33 る.冷後，この液に硝駿4mLを加えた後，更に水を加えて

34 正確に50mLとし，試料溶液とする. 531]にセレン標準液3mL

35 を正確に量り，過境素酸/硫酸混液(1: 1)0.5mL及び硝酸
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6mLを加えた後，更に水を加えて正確に50mLとし，標準溶

液とする.試料溶液及び標準漆液につき，次の条件で原子吸

光光度法 (2.23)により試験を行い，記録計の指示が急速に

上昇して一定債を示したときの吸光度を測定し，それぞれ

AT及びAsとするとき，AI'はAsより小さい(30ppm以下).

ただし，本試験は水素化物発生装置及び加熱吸収セノレを用
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48 液(1:1)2mLを正確に加えて溶かし，試料溶液とする.別に

49 ヒドロコノレチゾン20mg及び酢酸フ。レドニゾロンlOmgをと

50 VJ，それぞれをメタノーノレ/クロロホルム混液(1:1)に溶か

51 し，正確に100mLとし，標準溶液(1)及ひ参標準溶液(2)とする.

52 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

53 試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)51ILず

54 つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した

55 薄層板にスポットする.次にアセトン/トルエン/ジェチル

56 アミン混液(55: 45 : 2)を展開溶媒として約15cm展開した後，

57 薄層板を嵐乾する(ただし，展開槽にろ紙を入れなし、).これ

58 にアルカリ性ブツレーテトラゾリウム試液を均等に噴霧すると

59 き，標準溶液(1)及び標準溶液(2)から得たスポットに対応す

60 る位置の試料溶液から得たスポットは，標準i容液(1)及び標

61 

62 

準溶液(2)から得たスポットより濃くない.また，試料溶液

には，主スポット，ヒドロコノレチゾン及び酢酸フ。レドニゾロ

63 ン以外のスポットを認めない.

64 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，105
0
C， 3時間).

65 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

66 定量法 本品及びプレドニゾロン標準品を乾燥し，その約

67 25mgずつを精密に量り，それぞれをメタノーノレ50mLにj容

68 かし，内標準溶液25mLずつ念正確に加え，メタノールを加
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えて100mLとする.この液1mLずつを量り，それぞれに移

動棺宏加えて10mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試

料溶液及び標準溶液201lLにつき，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するプレド、ニゾ‘ロンのピーク面積の比QT及びQsを

求める.

75 プレドニゾロン(C2IH2805)の量(mg)= lVJS X QT/ Qs 

Ms :プレド、ニゾロン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

(1→2000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:247nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用フルオロシリノレ化シリカ

ゲノレを充てんする.

カラム温度 :40
0

C付近の一定温度

移動相:水/メタノール混液(13:7) 

流量:プレドニゾロンの保持時聞が約四分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの性能:本品25mg及びヒドロコルチゾン

25mgをメタノール100mLに溶かす.この液1mLfこ移

動相を加えて10mLとする.この液201lLにつき，上

記の条件で操作するとき，ヒドロコルチゾン，プレド

ニゾロンのjl慎に溶出し，その分離度は1.5以上である.

76 

42 いて行う 94 システムの再現性:標準溶液20llLにつき，上記の条件

43 ランプ:セレン中空陰極ランプ 95 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

44 波長:196.0nm 96 に対するプレドニゾ、ロンのピーク面積の比の相対標準

45 原子化温度:電気加熱炉を用いる場合，約10000Cとする 97 偏差は1.0%以下である.

46 キャリヤーガス:窒素又はアルゴン 98 貯法容器気密容器.

47 (2) 類縁物質 本品20mgfこメタノーノレ/クロロホルム混

5 1:3 (f/ 



1 プレドニゾロン錠

l プレドニゾ口ン錠
2 Prednisolone Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 プレドニゾロン(C21H280o: 360.44)を含む.

5 製法 本品は「プレドニゾロンJをとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「プレドニゾロン1

9 0.05gに対応する量をとり，クロロホルムlOmLを加えて15

10 分間振り混ぜてろ過し，ろ液を水浴上で蒸発乾回する.残留

11 物を1050Cで1時間乾燥し，このものにつきフ。レドニゾ

12 ロンj の確認、試験(1)を準用する.

13 (2) (1)の残留物及びプレドニゾロン標準品を乾燥し，赤

14 外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法によ

15 り測定し，両者のスペクトルを比較するとき，同一波数のと

16 ころに同様の強度の吸収を認める.もし，これらのスペクト

17 ルに差を認めるときは，それぞれを酢酸ヱチルに溶かした後，

18 酢酸エチルを蒸発し，残留物につき，問様の試験を行う.

19 製剤均一性{丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

20 き，適合する.
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本品1個をとり，水10mLを加えて崩壊するまで振り混ぜ

る.次にメタノール50mLを加え， 30分間振り混ぜた後，メ

タノールを加えて正確に100mLとし，遠心分離する.上澄

液 VmLを正確に量り， 1mL中にプレドニゾロン(C21H280o)

約l011gを含U'i夜となるようにメタノールを加え，亙確に V'

mLとし，試料溶液とする.日IJにプレドニゾロン標準品を

1050Cで3時間乾燥し，その約10mgを精密に量り，水10mL

及びメタノーノレ50mLを加えて溶かし，更にメタノーノレを加

えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，メタ

ノールを加えて豆礁に50mLとし，標準溶液とする.試料溶

液及ひ。標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

り試験を行い，波長242nmにおける吸光度Ar及びAsをiJ¥IJ定

する.

34 プレドニゾロン(C21H280o)の量(mg)

35 =MS X Al'/ As X V'/ VX  1/10 

36 MS:プレドニゾロン標準品の秤取量(mg)

37 寄出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドノレ法により，

38 毎分100回転で試験を行うとき，本品の20分間の溶出率は

39 70%以上である.

40 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

41 20mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンブランプイノレター

42 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液

43 とする.別にプレドニゾロン標準品を1050Cで3時間乾燥し，

44 その約lOmgを精密に量り，エタノ}ル(95)に溶かし，正確

45 に100mLとする.このi夜5mLを正確に量り，水を加えて正

46 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶波及び標準溶液

47 につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)によ

48 り試験を行い，波長242nm付近の吸収極大の波長における

49 吸光度Al'及びAsを測定する.

50 プレド、ニゾロン(C21H2805)の表示量に対する溶出率(%)

51 =11虫色 X Ar/ As X 1/ C X 45 

52 lVIs :プレドニゾ、ロン標準品の秤取量(mg)

53 C: 1錠中のプレドニゾロン(C21H280o)の表示量(mg)

54 定量法 本品20個以上をとり，その質最を精密に量り，めの

55 う製乳鉢を用いて粉末とする.プレドニゾロン(C21H2805)約

56 5mg(こ対応する量を精密に量り， 7l<lmLを加えて穏やかに

57 振り混ぜる，更に内標準溶液5mLを正確に加え，メタノ-

58 ル15mLを加え， 20分間激しく振り混ぜる.この液1mUこ移

59 動相を加えて10mLとし，孔径0.451tmのメンブランフィル

60 ターでろ過する.初めのろ液3mLを除き，次のろ液を試料

61 溶液とする. J.lIJにプレドニゾロン標準品を105
0

Cで3時間乾

62 燥し，その約25mgを精密に最り，メタノール50mUこ溶か

63 し，内標準溶液25mLを正確に加え，メタノールを加えて

64 100mLとする.この液1mLfこ移動相を加えて10mLとし，

65 標準溶液とする.以下「プレドニゾロンj の定量法を準用す

66 る.

67 プレドニゾロン(C21H2805)の量(mg)

68 =lVIs X QT・/QsX 1/5 

69 lVIs :プレドニゾロン標準品の秤取量(mg)

70 内標準溶液 ノfラオキシ安息、香酸メチルのメタノール溶液

71 (1→2000) 

72 貯法容器気密容器.
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1 プレドニゾロンコハク酸エステノレ

1 プレドニゾ口ンコハク酸エステル
2 Pl'ednisolone Succinate 

3 コハク酸プレドニゾロン

O~CO?H 

4 0 

5 C2oH3208: 460.52 

6 11仏17，21・Trihydroxypregna-1，4-diene-3，20-dione

7 21欄 (hydrogensuccinate) 

8 [2920-86-7] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，プレドニゾロンコハ

10 ク酸エステル(C25H3208)97.0~103.0%を含む.

11 性状 本品は白色の微細な結晶性の粉末で，においはない.

12 本品はメタノールに溶けやすく，エタノール(95)にやや溶

13 けやすく，水又はジエチルエーテルに極めて溶けにくい.

14 融点・約2050C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品2mgfこ硫酸2mLを加えるとき， 2~3分の後，液

17 は濃赤色を呈し，蛍光を発しない.この液に注意して水

18 10mLを加えるとき，液の濃赤色は退色し，灰色の綿状の沈

19 殿を生じる.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

22 品の参照スペクトル又はプレド、ニゾロンコハク酸エステル標

23 準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一

24 波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 旋光度(2.49)α)~: +114~+120o(乾燥後， 67mg，メ

26 タノール， 10mL， 100mm). 

27 純度試験類縁物質本品0.10gをメタノーノレに溶かし，亙確

28 に10mLとし，試料溶液とする. ~IJにプレドニゾロン30mg

29 をメタノールにj容かし，正確にlOmLとする.この液1mL:a:
30 正確に量り，メタノーノレを加えて正確に10mLとし，標準溶

31 夜とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

32 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

33 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲ〉レ(蛍光剤入り)を用い

34 て調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/エタノ

35 ー/レ(95)混液(2: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

36 薄層板在風車ちする.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

37 とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

38 溶液から得たスポットより濃くない.

39 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，60oC， 

40 6時間).

41 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

42 定量法 本品及びプレドニゾロンコハク酸エステノレ標準品を乾

43 燥し，その約10mgずつを精密に量り，それぞれをメタノー

44 ルに溶かし，正確に100mLとする.これらの液5mLずつを

45 正確に量り，それぞれにメタノールを加えて正確に50mLと

46 し，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液に

47 っき，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24)により試験を行い， i，皮

48 長242nmfこおける吸光度Ar及びAsを測定する.

49 プレドニゾ、ロンコハク酸エステル(C25H320S)の量(mg)

50 ニ kfsX Ar/ As 

51 Ms:プレドニゾロンコハク畿エステル標準品の秤取量

52 (mg) 

53 貯法容器気密容器.
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1 注射用プレド‘ニゾロンコハク酸エステルナトリウム

1 注射用プレドニゾ口ンコハク酸エステル

2 ナトリウム
3 Prednisolone Sodium Succinate fol' Injection 

4 注射用コハク酸プレド、ニゾロンナトリウム

0)に/

5 0 

6 C2oH3INaOs: 482.50 

7 Monosodium 11 s，17 ，21-trihydroxypregna-1 ，4-diene岨3，20-

8 dione 21・succinate

9 [I715-33-9] 

10 本品は用時溶解して用いる注射予測である.

11 本品は定量するとき，プレドニゾロンコハク酸エステルナ

12 トリウム(C2õH3INaOs)72.4~83.2%合含み，表示量の90.0~

13 110.0%に対応するプレドニゾロン(C21H280o: 360.44)を含

14 む.

15 本品はプレドニゾ‘ロン(C2IH2S0O)の量で、表示する.

16 製法 本品は「プレドニゾロンコハク酸エステルj をとり，

17 乾燥炭酸ナトリウムj 又は「水酸化ナトリウムJを加え，

18 注射剤の製法により製する.

19 ただし，適当な緩衝剤を加える.

20 性状 本品は白色の粉末又は多孔質の軽い塊である.

21 本品は水に溶けやすい.

22 本品は吸湿性である.

23 確認試験

24 (1) 本品2mgに硫酸2mLを加えるとき， 2~3分の後，液

25 は濃赤色を呈し，蛍光を発しない.この液に注意して水

26 10mLを加えるとき，液の濃赤色は退色し，灰色の綿状の沈

27 殺を生じる.

28 (2) 本品O.Olgをメタノーノレ1mUこ溶かし，フェーリング

29 試液1mLを加えて加熱するとき，だいだい色~赤色の沈殿

30 を生じる.

31 (3) 本品O.lgを水酸化ナトリウム試液2mLに溶かし， 10 

32 分間放置する.析出した沈殿をろ過し，ろ液に希塩酸1mL

33 を加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，務めたアンモニア試

34 夜(1→ 10)を加えてpH約6に調整し，塩化鉄(皿)試液2~3滅

35 を加えるとき，褐色の沈殿を生じる.

36 (4) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09)を呈する.

37 p H (2.54) 本品1.0gを水40mLに溶かした液のpHは6.5~

38 7.2である.

39 純度試験溶状本品0.25gを7l<lOmUこ溶かすとき，液は無

40 色澄明で、ある.

41 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(0.15g，減圧，酸化リン(V)，

42 600C， 3時間).

43 エンドトキシン (4.01) プレドニゾロン(C2IH2s0o)1mg対応

44 量当たり2.4EU未満.

45 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

46 不溶性異物(丘06) 第2i去により試験を行うとき，適合する.

47 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

48 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

49 適合する.

50 定量法本品につき，プレドニゾ、ロン(C2IH280o)約O.lgに対応

51 する個数をとり，それぞれの内容物を薄めたメタノール(1→

52 2)に溶かし， 100mLのメスフラスコに移す.各々の容器は，

53 薄めたメタノール(1→2)で洗い，洗液は先の液に合わせ，薄

54 めたメタノール(1→2)を加えて正確に100mLとする.この

55 夜4mLを正確に量り，薄めたメタノーノレ(1→2)を加えて正確

56 に50mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mL

57 を正確に加えて振り混ぜ，試料溶液とする.別にプレドニゾ
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ロンコハク酸エステル標準品をデシケーター(減反，酸化リ

ン(V)， 600C)で6時間乾燥し，その約25mgを精密に量り，メ

タノールに溶かし，正確に25mLとする.この液5mLを亙確

に量り，薄めたメタノールu→2)を加えて正確に50mLとす

る.この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加

えて振り混ぜ，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

1011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するプレド、ニ

ゾロンコハク酸エステルのピーク面積の比QT及びQsを求め

る.
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プレドニゾロンコハク酸エステノレナトリウム(C2oH3INaOs)

の量(mg)

=Ms X QT/ Qs X 5 X 1.048 

プレドニゾロン(C2IH2S0o)の量(mg)

=jyls X QT/ Qs X 5 X 0.783 

73 

74 

Mら:プレドニゾロンコハク酸エステル標準品の秤取量

(mg) 

内標準溶液 パラオキシ安息香駿プロピノレの薄めたメタノ

ーノレ(1→2)溶液(1→25000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(榔定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:臭化テトラnーブPチルアンモニウム0.32g，リ

ン酸水素ニナトリウム十二水和物3.22g及びリン酸二

水素カリウム6.94gを水1000mLに溶かす.この液
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840mUこメタノール1160mLを加える.

流量:プレドニゾロンコハク酸エステルの保持時聞が約

15分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液1011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，プレドニゾロンコハク酸エステノレ，内

標準物質の順に溶出し，その分離度は6以上である.

システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク極積

95 に対するプレドニゾロンコハク酸エステルのピーク面

96 積の比の相対標準偏差は1.0%以下である.

97 Ili'法容器密封容器.
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1 プレドニゾロン酢重量エステノレ

1 プレドニゾロン酢酸エステル
2 Pl'ednisolone Acetate 

3 酢酸プレドニゾロン

o
人

4 0 

5 C23H300G: 402.48 

6 lls，17，21・Trihydroxypregna-l，4・diene・3，20-dione

7 21-acetate 

8 [52・21-1]

9 ヌド品を乾燥したものは定量するとき，プレドニゾロン酢酸 61 

10 エステル(C23H300G)96.0~102.0%を含む 62

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である 63

12 本品はメタノール，エタノール(95)，エタノール(99.5)又 64 

13 はクロロホルムに溶けにくく，水にほとんど溶けない 65

14 融点:約2350C(分角草). 66 

15 確認試験 67 

16 ( 1 ) 本品2mgに硫酸2mLを加えるとき， 2~3分の後，液 68 

17 は濃赤色を呈し，蛍光を発しない.この液に注意して水 69 

18 10mLを加えるとき，液の濃赤色は退色し，灰色の綿状の沈 70 

19 殿を生じる 71

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 72 

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと 73 

22 本品の参照スペクトノレ又は乾燥したプレドニゾロン酢酸エス 74 

23 テル標準品のスペクトルを4000~650cm-lの範囲で比較する 75 

24 とき，両者のスベクトルは同一波数のところに同様の強度の 76 

25 吸収を認める.もし，これらのスペクトルに差を認めるとき 77 

47 び酢酸ヒドロコルチソゃン以外のスポットを認めない.

48 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，105
0

C， 3時間).

49 強熱残分(2.44) 0.1%以下(0.5g).

50 定量法 本品及びプレドニゾロン酢酸エステノレ標準品を乾燥し，

51 その約10mgずつを精密に量り，それぞれをメタノール

52 60mUこ溶かし，次に内標準溶液2mLずつを正確に加えた後，

53 メタノールを加えて100mLとし，試料溶液及ひ'標準溶液と

54 する.試料溶液及び標準溶液l01tLにつき，次の条件で液体

55 クロマトグラフィ一位。1)により試験を行い，内標準物質

56 のピーク高さに対するプレドニゾ、ロン酢酸エステルのピーク

57 高さの比QT及びQsを求める.

58 プレドニゾロン酢酸エステル(C23H300G)の量(mg)

59 =11公X Ql'/Qs 

60 Ms:プレドニゾロン酢酸エステノレ標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸フeチルのメタノーノレ溶液

(3→1000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内筏4.0mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動総:水/アセトニトリル混液(3: 2) 

流量:プレドニゾロン酢酸エステルの保持時聞が約10

分になるように誠整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液101tLにつき，上記の条件で

操作するとき，プレド、ニゾ、ロン酢酸エステル，内標準

物質の)1頃に溶出し，その分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク高さ

26 は，本品及びプレドニゾロン酢酸エステル標準品をそれぞれ 78 に対するプレドニゾロン酢酸エステルのピーク高さの

27 エタノールω9.5)に溶かした後，ェタノール在蒸発し，残留 79 比の相対標準偏差は1.0%以下である.

28 物につき，同様の試験を行う 80 貯法容器気密容器.

29 旋光度 (2.49)α)~: +128~+1370(乾燥後， 70mg，メ

30 タノール， 20mL， 100mm). 

31 純度試験類縁物質本品0.20gにクロロホルム/メタノーノレ

32 昆液(9:1)10mLを正確に加えて溶かし，試料溶液とする.

33 別にプレド、ニゾロン，酢酸コノレチゾン及び酢酸ヒドロコルチ

34 ゾン20mgずつをとり，クロロホノレム/メタノール混液(9: 

35 1)10mLを正確に加えて溶かす.この液1mLを正確に量り，

36 クロロホルム/メタノール混液(9: 1)を加えて正確にlOmL

37 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

38 ラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

39 511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカグル(蛍光剤入

40 り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次にジクロロ

41 メタン/ジエチルエーテル/メタノーノレ/水混液(385: 

42 75: 40 : 6)安展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を

43 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，標

44 準溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得た

45 スポットは，標準溶液のスポットより濃くない.また，試料

46 溶液には，主スポット，プレドニゾ、ロン，酢酸コルチゾ‘ン及
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1 プレドニゾロンリン酸エステルナトリウム

1 プレドニゾ口ンリン酸エステルナトリウ

2 ム
3 Pl'ednisolone Sodium Phosphat恐

4 リン駿プレゾ、ニゾロンナトリウム

。"P0
3
Na

2

5 0 

6 C21H27Na20sP: 484.39 

7 Disodium 11 s， 17 ，21-trihydroxypregna-1 ，4-diene-

8 3，20-dione 21・phosphate

9 [125-02-0] 

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，プレドニゾ

11 ロンリン酸ヱステルナトリウム (C21H27Na20sP)97.0~ 

12 103.0%を含む.

13 性状 本品は白色~微黄色の粉末である.

14 本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

15 タノール(99.5)にほとんど溶けない.

16 本品は吸湿性である.

17 確認試験

18 (1 ) 本品1.0gを少量の硫酸で潤し，徐々に加熱して灰化す

19 る.冷後，残留物を希硝酸10mLに溶かし，水浴中で30分間

20 加熱する.冷後，必要ならばろ過する.この液はリン酸塩の

21 定性反応 (1.09) を呈する.

22 (2) 本品2mgを硫酸2mLに溶かし， 2分開放置するとき，

23 夜は陪赤色を呈し，蛍光を発しない.

24 (3) 本品の水溶液u→50000)につき，紫外可視吸光度測

25 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

26 トノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペク

27 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

28 (4) 本品につき，赤外吸収スペクトルiJlIJ定法 (2.25)の臭

29 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

30 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは伺

31 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

32 (5) (1)で得た液はナトヲウム塩の定性反応 (1.09) を呈す

33 る.

34 旋光度 (2.49)α 〕?:十96~+1030 (脱水物に換算したも

35 の19，pH7.0のリン酸塩緩衝液， 100mL， 100mm). 

36 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは7.5~

37 9.0である.

38 純度試験

39 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は澄明で，

40 液の色は次の比較液より濃くない.

41 比較液:寝化コバルト(II)の色の比較原液3.0mL，塩化鉄

42 (m)の色の比較原液3.0mL及び硫酸銅(II)の色の比較原

43 夜2.4mLの混液に薄めた塩酸(1→40)を加えて10mLとし

44 た液2.5mLをとり，薄めた塩酸u→40)を加えて100mL

45 とする.

46 (2) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第3法により操作し，

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

(3 ) 遊離リン酸本品約0.25gを精密に量り，7.kに溶かし，

正確に100mLとし，試料溶液とする.試料溶液及びリン酸

標準液5mLずつを正確に量り，それぞれに七モリブデン酸

六アンモニウム・硫酸試液2.5mL及び1ーアミノー2ーナフ

トール-4ースルホン酸試液1mLを加えて振り混ぜ，水を加

えて正確に25mLとし， 20::!:lOCで30分間放置する.これら

の液につき，水5mLを用いて河様に操作して得た液を対照

とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行う.試

料溶液及びリン酸襟準液から得たそれぞれの液の波長

740nm!とおける吸光度Al'及びAsを測定するとき，遊離リン

酸の量は1.0%以下である.

遊離リン酸但3P04)の量(%)ニ1/M X A'l'/ As X 258.0 

M:脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

(4) 類縁物質 本品10mgを移動本目100mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液2mLを正確に量り，移動棺を加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイ

ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のフ。レドニ

ゾロンリン酸エステル以外のピークの図積は，標準溶液のプ

レドニゾロンリン酸エステルのピーク逝積の1.5倍より大き

くない.また，試料溶液のプレドニゾロンリン酸エステル以

外のピークの合計面積は，標準溶液のプレドニゾロンリン酸

エステノレのピーク面積の2.5f音より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:245nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ10cmのステンレス管に311m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度 :400C付近の一定淑度

移動相:リン酸二水素カリウム6.80gを水に溶かし

1000mLとし， リン酸を加えてpH2.5に調整した液

1000mUこアセトニトリル250mLを力日える.

流最:プレドニゾロンリン酸エステルの保持時聞が約7

分になるように調整する.

面積測定範囲:プレドニソ、ロンリン酸エステルの保持時

聞の約4倍の範函

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に50mLとする.この液2011Lから得たプレ

ドニゾロンリン般エステノレのピーク面積が，標準溶液

のプレドニゾロンリン酸エステルのピーク函積の7~

13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，プレドニゾロンリン酸エステルのピー

クの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ

3000段以上， 2.0以下である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，プレドニゾロンリン酸エ

ステルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下であ

る.
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2 プレドニゾロンリン酸エステルナトリウム

100 (5) 残留溶媒別に規定する.

101 水分 (2.48) 8.0%以下(0.1g，容量滴定法，直接滴定).

102 定量法 本品約0.1gを精密に量り，水に溶かし， JE確に

103 100mLとする.この液2mLを正確にとり，アルカリ性ホス

104 ファターゼ試液1mLを加え，時々穏やかに振り混ぜながら2

105 時開放置する.この液に1ーオクタノーノレ20mLを亙確に加

106 え，激しく振り混ぜる.その後，遠心分離し， 1ーオクタノ

107 ール層10mLを正確にとり 1 オクタノールを加えて正確

108 こ50mLとし，試料溶液とする. 73IJにプレドニゾロン標準品

109 を1050Cで3時間乾燥し，その約25mgを精密に量り， 1ーオ

110 クタノーノレに溶かし，正確に100mLとする.この液6mLを

111 亙確にとり，水2mLにアルカリ性ホスファターゼ試液1mL

112 を加え時々穏やかに振り混ぜながら2時間放置した液を加え，

113 更に1ーオクタノール14mLを正確に加え，激しく振り混ぜ

114 る.以下試料溶液の調製と同様に操作し，標準溶液とする.

115 試料溶液及び標準溶液につき， 1ーオクタノーノレを対照とし，

116 紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

117 245nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

118 プレド、ニゾロンリン目安エステノレナトリウム(C21H27Na20sP)

119 の量(mg)

120 ニ MsX Al'/ As X 3 X 1.344 

121 JJ;Is :プレドニゾロン標準品の秤取量(mg)

122 貯法容器気密容器.
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1 プロカイン塩酸塩

1 プ口力イン塩酸塩
2 Procaine Hydrochlor・ide

3 塩酸プロカイン

R fCH3 

内子。へん町

5 C13H20N202・HCl:272.77 

6 2-(Diethylamino)ethyI4-aminobenzoate monohydrochloride 

7 [51-05-8] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，プロカイン塩酸塩

9 (C13H20N202・HCI)99.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)にやや溶け

12 やすく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度il!IJ

15 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

16 トルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペク

17 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

18 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

20 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

21 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 (3) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

23 する.

24 p H (2.54) 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは5.0~

25 6.0である.

26 融点 (2.60) 155~1580C 

27 純度試験

28 (1 ) 溶状 本品1.0gを7.k10mUこ溶かすとき， rl夜は無色澄

29 明である.

30 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第H去により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

32 下).

33 (3) 類縁物質本品1.0g~ とり，エタノール(95)5mLを加

34 えてよく振り混ぜて溶かし，更に水を加えて豆篠に10mLと

35 し，試料溶液とする. jJIJ!こ4ーアミノ安息香酸lOmgをとり，

36 エタノ}ル(95)に溶かし，正確に20mLとする.この液1mL

37 を正確に量り，エタノーノレ(95)4mL及び水を加えて正確に

38 10mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロ

39 マトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標

40 準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍

41 光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次にジ

42 ブチルエーテル/へキサン/酢酸(100)混液(20:4:1)を展

43 開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾し，更に

44 1050Cで10分間加熱する.これに紫外線(主波長254nm)を照

45 射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

46 標準溶液から得たスポットより濃くない.ただし，試料溶液

47 の主スポットは原点に留まる.

48 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，シリカゲル， 4時間).

49 強熱残分 (2.4.1) 0.1 %以下(1g).

50 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，塩酸5mL

51 及び水60mLを加えて溶かし，更に臭化カリウム溶液(3→

52 10)10mLを加え， 15
0
C以下に冷却した後， O.lmo阻 J亙硝酸

53 ナトリウム液で電位差滴定法又は電流滴定法により滴定

54 (2.50)する.

55 O.lmol江J亜硝酸ナトリウム液1mL=27.28mgC13H20N202・

56 HCl 

57 貯法容器密閉容器.
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1 プロカイン塩酸塩注射液

1 プロ力イン塩酸塩注射液
2 Procain巴HydrochlorideInjection 

3 塩酸プロカイン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 プロカイン塩酸塩(C13H20N202・HCl:272.77)を含む.

7 製法 本品は fプロカイン塩酸塩j をとり，注射剤の製法によ

8 り製する.

9 1生状 本品は無色澄明の液である.

10 確認試験

11 (1 ) 本品の表示量に従い「プロカイン窓酸塩JO.Olgfこ対

12 応する容量をとり，水を加えて1000mLとした液につき，紫

13 外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定す

14 るとき，波長219~223nm及び289~293nmfこ吸収の極大を

15 示す.

16 (2) 本品は纏化物の定性反応(2)(/.09) を呈する.

17 p H (2.54) 3.3~6.0 

18 エンドトキシン (4.01) 0.02EU/mg未満.ただし，脊髄腔内

19 に投与する製品に適用する.

20 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

21 不溶性異物 (6.06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

22 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

23 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

24 適合する.

25 定量j去 本品のプロカイン塩酸塩(C13H20N202・HCI)約20mg

26 に対応する容量を正確に最り，移動相を加えて正確に20mL

27 とする.この液5mLを亙確に量り，内標準溶液5mLを正確

28 に加えた後，移動相を加えて20mLとし，試料溶液とする.

29 別に定量用塩酸プロカインをデシケーター(シリカゲル)で4

30 時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，移動中日に溶かし，

31 正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準浴液

32 5mLを正確に加えた後，移動相を加えて20mLとし，標準溶

33 夜とする.試料溶液及び標準溶液511Lfこっき，次の条件で液

34 体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物

35 質のピーク面積に対するプロカインのピーク面積の比Ql'及

36 びQsを求める.

37 プロカイン塩酸塩(C13H20N202・HCI)の量(mg)

38 =Ms X Ql'/ Qs X 2/5 

39 Ms:定量用塩酸プロカインの秤取量(mg)

40 内標準湾液 カフェインの移動相溶液(1→1000)

41 試験条件

42 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

43 カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

44 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

45 カゲルを充てんする.

46 カラム温度:40
0

C付近の一定温度

47 移動相:0.05mollLリン酸ニ水素カリウム試液にリン酸

48 を加えてpH3.0fこ調整する. 1ーペンタンスルホン酸

49 ナトリウムが0.1%になるようにこの液を加えた溶液

50 800mLfこメタノーノレ200mLを加える.

51 流量:プロカインの保持持聞が約10分になるように調
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システム適合性

システムの性能:標準溶液51tLfこっき，上記の条件で操

作するとき，プロカイン，内標準物質の)1僚に溶出し，

その分離度は8以上である.

57 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

58 試験を6回繰り返すとき，内襟準物質のピーク面積に

59 対するプロカインのピーク面積の比の棺対標準偏差は

60 1.0%以下である.

61 貯j去容器密封容器.
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1 プロカインアミド塩酸塩

1 プ口力インアミド塩酸塩
2 Pl'ocainamide Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸プロカインアミド

_CH， 
o (' 

/九 ^¥_N、 .CH叉rγ 'W 
11 H ・HCI

4 H2W "v' 

5 C13H21N30・HCl:271.79 

6 4・Amino-N-(2-diethylaminoethyl)benzamide

7 monohydrochloride 

8 [614-39-1] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，プロカインアミド塩

10 酸極(C13H21N30 ・ HCl)98.0~101.0%を含む.

111生状 本品は白色~淡黄色の結晶性の粉末である.

12 本品は71<に極めて溶けやすく，エタノール(99.5)にやや溶

13 けやすい.

14 本品は吸湿性である.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

17 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと
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本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品の水溶液(1→20)は塩化物の定性反応(1.仰〉を主き

する.

22 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mL!こ溶かした液のpHは5.0~

23 6.5である.

24 融点 (2.60) 165~ 1690C 

25 純度試験

26 (1 ) 溶状本品1.0gを7.k10mLに溶かすとき， i夜は無色澄

27 明である.

28 (2) 重金属(J.07) 本品2.0gをとり，第2~去により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

30 下).

31 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

32 裂し，試験を行う(2ppm以下).

33 (4) 類縁物質本品50mgを移動相100mLに溶かし，試料

34 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動棺を加えて亙

35 確に50mLとする.この液2mLを正確に量り，移動棺を加え

36 て正確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

37 夜10p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

38 ィ一 (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピー

39 ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のプロカ

40 インアミド以外のピークの合計面積は，標準溶液のプロカイ

41 ンアミドのピーク面積より大きくない.

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長270nm)

44 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5p.m

45 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

46 リカゲルを充てんする.

47 カラム混度:400C付近の一定温度

48 移動格:pH3.0の0.02mo阻Jリン酸塩緩衝液/メタノー
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ノレt昆1夜(9: 1) 

流量:プロカインアミドの保持時間が約9分になるよう

に調整する.

面積測定範囲:プロカインアミドの保持時間の約2倍の

範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液lOmLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20mLとする.この液1011Lから得たプロ

カインアミドのピーク面積が，標準溶液のプロカイン

アミドのピーク面積の40~60%になることを確認す

る.

システムの性能:標準溶液10p.Uこっき，上記の条件で

操作するとき，プロカインアミドのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ10000段以上，

63 1.5以下である.

64 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

65 で試験を6回繰り返すとき，プロカインアミドのピー

66 ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

67 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(2g，1050C， 4時間).

68 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(2g).

69 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

70 酢酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし， 0.1mollL過筏素酸で滴

71 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

72 補正する.

73 0.1mollL過塩素酸1mL=27.18mgC13H21N30・HCl

74 貯法容器気密容器.
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1 プロカインアミド塩酸塩錠
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4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 プロカインアミド、塩酸塩(C13H21NaO・HCl: 271. 79)を含む.

6 製法本品は「プロカインアミド、塩酸塩j をとり，錠剤の製法

7 により製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「プロカインアミド

9 塩酸塩J1.5gに対応する量をとり，水30mLを加えてよく振

10 り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする.試料溶液

11 0.2mLに希塩酸1mL及び水4mLを加えた液は芳香族第一ア

12 ミンの定性反応 (/.09) を呈する.

13 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

14 き，適合する.

15 本品1個をとり， pH3.0の0.02mollLリン酸塩緩衝液3V/

16 5mLを加え，超音波処理により完全に崩壊させた後， 1mL 

17 中にプロカインアミド塩酸塩(C13H21N30・HCl)約2.5mgを

18 含む液となるようにpH3.0の0.02mo阻，リン酸塩緩衝液を加

19 えて正確に VmLとし， 5分間かき混ぜる.この液を遠心分

20 離した後，上澄液1mLを正確に量り， pH3.0の0.02mol江Jリ

21 ン酸塩緩衝液を加えて正確に250mLとし，試料溶液とする.

22 以下定量法を準用する.

23 プロカインアミド、塩酸塩(C13H21N30・HCl)の最(mg)

24 =M; X Ar・/As X lう/20

25 Mら:定量用坂酸プロカインアミド、の秤取量(mg)

26 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド‘ル法により，

27 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分照の溶出率は

28 80%以上である.

29 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

30 30mL以上をとり，干し径0.811m以下のメンプランプイノレター

31 でろ過する.初めのろ液lOmLを除き，次のろ液VmLを正

32 確に量り，表示量に従い1mL中にプロカインアミド塩酸塩

33 (C13H21N30・HCl)約711gを含む液となるように溶出試験第2

34 夜な加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量

35 用塩酸プロカインアミドを1050Cで4時間乾燥し，その約

36 0.125gを精密に量り，水に溶かし，正確に1000mLとする.

37 この液5mLを正確に量り，溶出試験第2ri夜を加えて正確に

38 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

39 き，紫外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により試験を行い，波長

40 278nmにおける吸光度Al'及ひ(AsをiJlIJ定する.

41 プロカインアミド、塩酸塩(C¥3H21N30・HCl)の表示量に対す

42 る溶出率(%)

43 =M; X AT/ As X V'/VX l/CX 9/2 

44 Mら:定量用塩酸プロカインアミドの秤取量(mg)

45 C: 1錠中のプロカインアミド、海酸塩(C13H21N30・HCl)の

46 表示量(mg)

47 定量法 本品10個をとり， pH3.0の0.02mol!Lリン酸塩緩衝液

48 約300mLを加え，超音波処環により完全に崩壊させる.こ

49 れlこpH3.0の0.02mol!Lリン酸塩緩衝液を加えて正確に

50 500mLとし， 5分間かき混ぜる.この液を遠心分離した後，

51 上澄液VmLを豆確に重量り， 1mL中にプロカインアミド塩酸

52 坂(C13H21NaO・HCl)約l011gを含む液となるようにpH3.0の

53 0.02mollLリン酸塩緩衝液を加えて正確に V'mLとする.こ

54 の液を孔径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過し，

55 初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料j容液とする. }3IJに

56 定量用塩酸プロカインアミドを1050Cで4時間乾燥し，その

57 約50mgを精密に量り， pH3.0の0.02mol!Lリン酸塩緩衝液に

58 溶かし，正確に100mLとする.この液2mLをIE確に量り，

59 pH3.0の0.02molιリン酸塩緩衝液を加えて正確に100mLと

60 し，標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液lOl1Lずつを正

61 確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0/) によ

62 り試験を行い，それぞれのプロカインアミドのピーク面積

63 Al'及びAsを測定する.

64 プロカインアミド塩酸寝(C13H2¥N30・HCl)の量(mg)

65 =M; X Al'/ As X V'/ VX 1/10 

66 M;:定量用塩酸フ。ロカインアミド、の秤取量(mg)

67 試験条件

68 検出器:紫外吸光光度計(測定波長270nm)

69 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

70 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

71 リカゲルを充てんする.

72 カラム温度:40
0C付近の一定温度

73 移動相:pH3.0の0.02mol!Lリン酸塩緩衝液/メタノー

74 ノレ混1夜(9: 1) 

75 流量:プロカインアミドの保持時間が約9分になるよう

76 に調整する.

77 システム適合性

78 システムの性能:標準溶液lOl1Lにつき，上記の条件で

79 操作するとき，プロカインアミドのピークの理論段数

80 及びシンメトリー係数は，それぞれ10000段以上，

81 1.5以下である.

82 システムの再現性:標準溶液lOl1Uこっき，上記の条件

83 で試験を6回繰り返すとき，プロカインアミドのピー

84 ク面積の棺対標準偏差は1.0%以下である.

85 貯法容器気密容器.
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I プロカインアミド塩酸塩注射液

1 プ口力インアミド塩酸塩注射液
2 Procainamide Hydrochloride Injection 

3 塩酸フ。ロカインアミド注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 プロカインアミド塩酸塩(CI3H21N30・HCl: 271.79)を含む.

7 製法 本品は「プロカインアミド塩酸塩j をとり，注射剤の製

8 法により製する.

9 性状本品は無色~淡黄色澄明の液である.

10 pH : 4.0~6.0 

11 確認試験

12 ( 1 ) 本品の表示量に従い fプロカインアミド塩駿塩j

13 10mgfこ対応する容量をとり，希塩酸1mL及び水を加えて

14 5mLとした液は芳香族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈す

15 る.

16 (2) 本品の表示量に従い fプロカインアミド塩酸塩J0.1g 

17 に対応する容量をとり，水を加えて100mLとする.この液

18 1mLに水を加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度

19 測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定するとき，波長

20 277~281nmfこ吸収の極大を示す.

21 (3) 本品は塩化物の定性反応(2)(1.09) を呈する.

22 エンドトキシン (4.01) 0.30EU/mg未満.

23 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

24 不溶性巽物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

25 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

26 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

27 適合する.

28 定量法本品のプロカインアミド、塩駿塩(C13H21N30・HCl)約

29 0.5gに対応する容量を正確に量り，塩酸5mL及び水を加え

30 て50mLとし，更に臭化カリウム溶液(3→10)10mLを加え，

31 150C以下に冷却した後， 0.1mol1L耳目自酸ナトリウム液で電

32 位差滴定法又は電流滴定法により滴定 (2.50)する.

33 0.1molι亜硝酸ナトリウム液1mL

34 =27.18mg CI3H21N30・HCl

35 貯法容器密封容器.
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1 プロカテロ)ノレ塩酸塩水和物

1 プ口カテロール塩酸塩水和物
2 Pl'Ocaterol Hydrochloride Hydrate 

3 塩酸プロカテロール

4 プロカテロール寝酸塩

O 

5 
::Efijzf 

及び鏡像異性体

'HCI・す H20

6 CWH22N203・HCl• ~2H20 : 335.83 

7 8・Hydroxyふ {(lRS，2SR)ー1・hydroxy-

8 2-[(1・methy1ethyl)amino]butyl} quinolin-2( 1 H)佃巴

9 monohydrochloride hemihydrate 

10 [62929-91-3.無水物]

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，プロカテロ

12 ール塩酸塩(CWH22N203・HCl: 326.82)98.5%以上を含む.

13 性状 本品は白色~微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

14 本品は水，ギ酸又はメタノールにやや溶けやすく，エタノ

15 ール(95)に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けな

16 V¥ 

17 本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは4.0~5.0である.

18 本品は光によって徐々に着色する.

19 本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

20 融点:約1950C(分解).

21 確認試験

22 (1) 本品の水溶液(7→1000000)につき，紫外可視吸光度

23 測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペ

24 

25 

クトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペ

クトルは同一波長のところに問様の強度の吸収を認める.

26 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の臭

27 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

部 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは問

29 一波数のところに何様の強度の吸収を認める.

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

31 する.

32 純度試験

33 (1 ) 溶状本品1.0gを水30mLlこ溶かすとき，液は澄明で，

34 il夜の色は次の比較液より濃くない.

35 比較液:塩化鉄(nI)の色の比較原液3.0mLをとり，水を加

36 えて50mLとする.

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

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

39 下).

40 (3) 類縁物質 本品0.10gを薄めたメタノール(I→

41 2)I00mLlこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に

42 量り，薄めたメタノール(I→2)を加えて正確に100mLとし，

43 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2pLずつを正確にと

44 り，次の条件で液体クロマトグラブイーは01) により試験

45 を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法によ

46 り測定するとき，試料溶液のプロカテロール以外のピークの

47 合計面積は，標準溶液のプロカテロールのピーク面積より大

48 きくない.
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操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム・内径約4mm，長さ約25cmのステンレス管に

5pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:1 ベンタンスルホン酸ナトリウム0.87gを水

1000mLlこ溶かした液760mLlこメタノール230mL及

び酢酸(100)10mLを加える.

流量:プロカテロールの保持時聞が約15分になるよう

に調整する.

カラムの選定本品及び塩酸スレオプロカテロール

20mgずつを薄めたメタノーノレ(1→2)I00mLlこ溶かす.

この液15mLをとり，薄めたメタノール(1→2)を加え

て100mLとする.この液211Lにつき，上記の条件で

64 操作するとき，プロカテロール，スレオプロカテロ-

65 ルの11頂に溶出し，その分離度が3以上のものを用いる.

66 検出感度:標準溶液211Lから得たプロカテロールのど-

67 ク高さが10mm以上になるように務整する.

68 函積測定範囲:溶媒のピークの後からプロカテロールの

69 保持時間の約2.5f音の範囲

70 水分(2.48) 2.5~3.3%(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

71 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(Ig).

72 定量法本品約0.25gを精密に量り，ギ酸2mLを加え，加湿し

73 て溶かし， O.lmollL過塩素酸15mLを正確に加え，更に無水

74 酢酸1mLを加えた後，水浴上で30分間加熱する.冷後，無

75 水酢酸60mLを加え，過重の過塩素酸をO.lmollL酢酸ナトリ

76 ウム液でi潟定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試

77 験を行う.

78 O.lmolι過塩素酸1mL=32.68mgC16H22N203・HCl

79 貯法

80 保存条件遮光して保存する.

81 容器密閉容器.
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プロカノレパジン塩酸塩

エチル混液(1: 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄

層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射すると

き，試料溶液から得た主スポット及び原点のスポット以外の

スポットは1個以下で，標準溶液から得たスポットより濃く

ない.

乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 2時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量法 本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，共栓フラ

スコに入れ，水25mUこ溶かし，塩酸25mLを加えて室温に

冷却する.この液にクロロホルム5mLを加え，振り混ぜな

がら， 0.05molιヨウ素酸カリウム液でクロロホルム層の紫

色が消えるまで鴻定 (2.50)する.ただし， i商定の終点はク

ロロホノレム層が脱色した後， 5分以内に再び赤紫色が現れな

いときとする.
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1 

プロカルバジン塩酸塩
Procarbazine Hydrochloride 

塩酸フロロカルバジン

1 

2 

3 

'HCI 叶見~人目立H3

C12HwNaO・HCl:257.76 

N-( l-Methylethyl)ー

4-[(2-methylhydrazino )methyl]benzamide 

monohydrochloride 

[366-70-1] 

4 

R
U
ρ
り
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o

向日

ifi()() r 
d 

0.05mo1JL3ウ素酸カリウム液1mL

=8.592mg C12H19N30・HCl

気密容器.容器貯j去

63 

64 

65 

本品を乾燥したものは定量するとき，プロカルバジン塩酸

塩(C1zH19N30 ・ HCI)98.5~101.0%を含む.

性状 本品は白色~帯淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)に溶けにくい.

本品は希塩酸に溶ける.

融点:約2230C(分角平).

確認試験

(1) 本品O.Olgを薄めた硫酸鍋(n)試液(1→lO)lmLに溶か

し，水酸化ナトリウム試液4i商を加えるとき，直ちに緑色の

沈殿を生じ，沈殿は緑色より黄色を経てだいた、い色に変わる.

(2) 本品のO.lmolι塩酸試液溶液(1→100000)につき，紫

外可視吸光度測定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(4) 本品の水溶液u→20)は塩化物の定性反応 (1.ω)を呈

する.

p H (2.54) 

5.0である.

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本ぷ1.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) 類縁物質 本品50mgをLーシステイン塩酸塩一水和

物の薄めたメタノール(7→10)溶液u→200)5.0mUこ溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正篠に量り， Lーシステイン

塩酸塩一水平日物の薄めたメタノール(7→10)溶液(1→200)を

加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

き，務層クロマトグラフィ.ー (2.03) により試験を行う.薄

層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調

製した薄庖板を，傾けながらLーシステイン塩酸塩一水和物

の薄めたメタノーノレ(7→10)溶液(1→200)に徐々に浸し， 1分

間放置した後取り出し，冷)$1で10分間， i.良風で5分間乾燥し，

更に60
0Cで5分間乾燥する.冷後，この薄層板に試料溶液及

び襟準溶液511Lずつをスポットする.次にメタノール/酢酸

本品0.10gを水10mLに溶かした液のpHは3.0~

10 
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1 プログノレミド

1 プ口グルミド
2 Proglumide 

4 ClsH20N204: 334.41 

5 (4RSヲー4-Benzoylamino-N，N-dipropylglutaramicacid 

6 [6620-60-6] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，プロク、、ルミド

8 (ClsH26N20，J98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はメタノールに溶けやすく，エタノール(95)にやや溶

11 けやすく，ジエチルエーテノレに溶けにくく，水に極めて溶け

12 にくし¥

13 本品のメタノール浴液(1→10)は旋光伎を示さない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品0.5gを丸底アンプルにとり，塩酸5mLを加え，

16 アンプルを熔封し，注意して120
0
Cで3時間加熱する.冷後，

17 析出した結晶をろ取し，冷水50mLで洗った後，得られた結

18 品を 1000Cで 1時潤乾燥するとき，その融点 (2.60) は121~

19 124
0

Cである.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトノレと

22 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

23 何一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 吸光度 (2.24) E乙(225nm): 384~414(乾燥後， 4mg，メタ

25 ノール， 250mL). 

26 融点 (2.60) 148~150oC 

27 純度試験

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

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

30 下).

31 (2) ヒ素(1.11) 本品1.0gをどり，硝酸マグネシウム六

32 水和物のエタノール(95)溶液(1→10)lOmL及び過酸化水素

33 (30) 1. 5mLを加え，エタノールに点火した後，第3i:去により

34 検液を調製し，試験を行う(2ppm以下).

35 (3) 類縁物質本品0.10gをメタノール5mLに溶かし，試

36 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

37 えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

38 き，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試

39 料溶液及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラブィ一周

40 シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポット

41 する.次にシクロヘキサン/酢酸ヱチ/レ/酢酸(100)/メタ

42 ノール混液(50: 18 : 5 : 4)を展開溶媒として約10cm展涼し

43 た後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照

44 射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

45 標準溶液から得たスポットより濃くない.

46 乾燥減量 (2.41) 0.10%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，60
o
C， 

47 3時間).

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

49 定量j去 本品を乾燥し，その約0.16gを精密に量り，メタノ-

50 ノレ40mLfこ溶かし，水10mLを加え， O.lmolι水酸化ナトリ

51 ウム液で檎定 (2.50)する(電位差鴻定法).同様の方法で空試

52 験を行い，補正する.

53 O.lmol.江J水酸化ナトリウム液1mLニ 33.44mgC18H20N204 

54 貯法容器密閉容器.
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1 プロクロ/レペラジンマレイン酸塩

1 プ口ク口ルペラジンマレイン酸塩
2 Prochlol'p巴razineMaleate 

3 マレイン酸プロクロルペラジン

fヘN/
V"3

fゾ "-./

αNDCl 

5 C2oH24CIN3S・2CA404: 606.09 

6 2・Chloro司 10-[3・(4ωmethylpiperazirトI-yl)propyl]・

7 10H司phenothiazinedimaleate 

8 [84-02-の

9 ヱド品を乾燥したものは定量するとき，プロクロルペラジン

10 マレイン酸犠(C2oH24CIN3S・2CA40J98.0%以上を含む.

111全状 本品は白色~淡黄色の粉末で，においはなく，味はわず

12 かに苦い.

13 本品は酢駿(100)に溶けにくく，水又はエタノール(95)に

14 緩めて溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は光によって徐々に赤色を帯びる.

16 融点:195~2030C(分解).

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品5mgを硫酸5mLfこ溶かすとき，液は赤色を呈し，

19 徐々に濃くなる.この液の半量をとり，加熱するとき，赤紫

20 色を呈する.残りの液に二クロム酸カリウム試液li'衡を加え

21 るとき，緑褐色を呈し，放置すると褐色に変わる.

22 (2) 本品0.5gに臭化水素酸10mLを加え，還流冷却器を付

23 けて10分間加熱する.冷後，水100mLを加え，ガラスろ過

24 器(G4)を用いてろ過する.残留物を水10mLずつで3回洗つ

25 た後， 105
0
Cで1時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は195

26 ~1980C(分解)である.

27 (3) 本品0.2gを水酸化ナトリウム溶液(1→10)5mLfこ溶か

28 し，ジエチノレエーテル3mLずつで3回抽出する[水層は(4)の

29 試験に用いるl.ジエチルエーテル抽出液配合わせ，水浴上

30 で蒸発乾留する.残留物にメタノール10mLを加え，加湿し

31 て溶かし，これを50
0

Cに加温した2，4，6 トリニトロフェノ

32 ルのメタノーノレ溶液(1→75)30mLに加えて1時開放置する.

33 結晶をろ取し，少量のメタノールで洗った後， 1050Cで1時

34 間乾燥するとき，その融点 (2.60) は252~2580C(分解)であ

35 る.

36 (4) (3)の水層に沸騰石を入れ，水浴上で、10分間加熱する.

37 冷後，臭素試液2mLを加え，水浴上で10分間加熱し，更に

38 沸騰するまで加熱する.冷後，この液2滴をレソルシノール

39 の硫酸溶液u→300)3mL中に滴加し，水浴上で15分間加熱

40 するとき，液は赤紫色を呈する.

41 純度試験重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第21:去により操作

42 し，試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える

43 (10ppm以下).

44 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 3時間).

45 強熱残分(2.44) 0.1%以下Ug).

46 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密、に量り，酢酸

47 (100)60mLを加え，かき混ぜながら加温して溶かす.冷後，

48 0.05molfL過塩素酸で滅定 (2.50)する(指示薬 :pーナフト-

49 ルベンゼイン試液0.5mO. ただし，滴定の終点は液のた‘い

50 だい色が緑色に変わるときとする.同様の方法で家試験を行

51 い，補正する.

52 0.05moνL過塩素酸1mLニ 15.15mgC2oH24CIN3S・2C4H.，04

53 貯法

54 保存条件遮光して保存する.

55 容器気密容器.
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1 プロクロルペラジンマレイン酸塩錠

1 プロクロルペラジンマレイン酸塩錠
2 Prochlorp巴razineMaleate Tablets 

3 マレイン酸プロクロルベラジン錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 プロクロノレベラジンマレイン酸塩 (C2oH剖 CINaS・

6 2CA，，04 : 606.09)を含む.

7 製法本品は fプロクロルペラジンマレイン酸塩j をとり，錠

8 剤の製法により製する.

9 確認試験

10 (1 ) 本品を粉末とし，表示最に従い「プロクロルペラジン

11 マレイン酸塩J5mglこ対応する最をどり，留学酸(100)15mLを

12 加えて振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mLlこ硫酸3mLを加

13 えて振り混ぜるとき，淡赤色を呈する.この液にニクロム酸

14 カリウム試液1滴在滴加するとき，緑褐色を呈し，放霞する

15 とき，褐色に変わる.

16 (2) 本品を粉末とし，表示量lこ従い「フ。ロクロルペラジン

17 マレイン酸塩J0.08gに対応する量をとり，メタノール

18 15mL及びジメチルアミン1mLを加えて振り混ぜた後，遠心

19 分離し，上澄液を試料溶液とする. }3IJにフ。ロクロルベラジン

20 マレイン酸塩標準品0.08gにメタノーノレ15mL及びジメチル

21 アミン1mLを加えて溶かし，標準溶液とする.これらの液

22 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

23 試料溶液及び標準溶液lO)lLずつを薄層クロマトグラフィ-

24 用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

25 1ーブタノール/アンモニア試液混液(15:2)を展開溶媒とし

26 て約10cm展開した後，簿層板を風乾する.これに塩化パラ

27 ジウム(II)試液を均等に噴霧するとき，試料溶液及び標準溶

28 夜から得たスポットは，赤紫色を呈し，それらのRrfi直は等

29 しし¥

30 (3) 本品を粉末とし，表示量に従い「プロクロルペラジン

31 マレイン酸塩J0.04gに対応する量をとり， 1moνL塩酸試液

32 10mL及びジエチルエーテノレ20mLを加えて振り混ぜた後，

33 遠心分離する.ジェチノレエーテル層は分液漏斗に移し，

34 0.05mollL硫酸試液5mLで洗った後，水浴上で蒸発乾倒する.

35 残留物を硫酸試液5mLlこ溶かし，必要ならばろ過する.ろ

36 夜に過マンガン酸カリウム試液1~2滴を加えるとき，試液

37 の赤色は直ちに消える.

38 製剤均一性 (ω'2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

39 き，適合する.

40 本操作は，遮光した容器を用いて行う.本品1(1固をとり，

41 薄めたりン後(1→500)/ヱタノール(99.5)混液(1: 1)3V/ 

42 5mLを加えて崩壊するまで超音波処理した後， 10分間激し

43 く振り混ぜる.次に，内標準溶液Fゲ20mLを正確に加え，

44 1mL中にプロクロルベラジンマレイン酸塩(C2oH24CINaS・

45 2CA40，0約80)lgを含む液となるように，薄めたリン駿(1→

46 500)/エタノール(99.5)混液(1:1)を加えて VmLとする.こ

47 の液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.以下定量法を

48 準用する.
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プロクロルペラジンマレイン酸塩(C2oH24CINaS• 2CA40J 

の量(mg)

=肱 X Q'I'/Qs X "fゲ250

52 1VIS :プロクロルペラジンマレイン酸塩標準品の秤取量

53 (mg) 

54 内標準溶液 パラオキシ安息、香酸ブチルの薄めたリン酸(1

55 →500)/エタノール(99.5)混液(1: 1)溶液(1→1000)

56 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第21夜900mLを用い，パド

57 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間

58 の溶出率は75%以上である.

59 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

60 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

61 でろ過する.初めのろ液10mLを!徐き，次のろ液VmLを

62 正確に量り，表示量に従い1mL中にプロクロルペラジンマ

63 レイン酸塩(C2oH24CINaS• 2CA"OJ約9)lgを含む液となる

64 ように試験液を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.

65 別にプロクロルペラジンマレイン酸塩標準品を105
0

Cで3R寺

66 間乾燥し，その約18mgを精密に量り，メタノールに溶かし，

67 正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，試験液を

68 加えて正確に100mLどし，標準溶液とする.試料溶液及び

69 標準溶液につき，試験液を対照とし，紫外可視吸光度調IJ定法

70 (2.24)により試験を行い，波長255nmにおける吸光度AI'.及

71 びAsを測定する.

72 プロクロルペラジンマレイン酸塩(C2oH24CINaS• 2CA"OJ 

73 の表示量に対する溶出率(%)

74 =MらX Ar/ As X V'/VX l/CX 45 

75 MS:プロクロルペラジンマレイン酸塩標準品の秤取量

76 (mg) 

77 C: 1錠中のプロクロノレペラジンマレイン酸塩

78 (C2oH24CINaS・2CA404)の表示量(mg)

79 定量法 本操作は，遮光した容器を用いて行う.本品20個以

80 上をとり，その質量を精密に量り，めのう製乳鉢を用いて粉

81 末とする.プロクロルペラジンマレイ ン酸塩

82 (C2oH24CINaS・2CA40，，)約8mglこ対応する量を精密に量り，

83 薄めたリン酸(1→500)/エタノーノレ(99.5)混液(1: 1)60mL安

84 加えて10分間激しく振り混ぜる.次に，内標準溶液5mLを

85 正確に加え，薄めたリン駿(1→500)/エタノーノレ(99.5)混液

86 (1 : 1)を加えて100mLとする.この液を遠心分離し，上澄

87 液を試料溶液とする.別にプロクロルペラジンマレイン酸塩

88 標準品を105
0
Cで3待問乾燥し，その約20mgを精密に量り'

89 薄めたりン酸(1→500)/エタノール(99.5)混液(1: 1)に溶か

90 し，正確に25mLとする.この液10mLを正確に量り，内標

91 準溶液5mLを正確に加え，薄めたリン酸(1→500)/エタノ

92 ーノレ(99.5)混液(1: 1)を加えて100mLとし，標準溶液とする.

93 試料溶液及び標準溶液5)lLlこっき，次の条件で液体クロマト

94 グラフィー (2.01) により試験を行し、，内標準物質のピーク

95 面積に対するプロクロルペラジンのピーク面積の比Q'I'及び

96 Qsを求める.

97 プロクロルペラジンマレイン酸塩(C2oH24CINaS・2CA40J
98 の量(mg)

99 =MS X Q'I'/Qs X 2/5 

100 

101 

MS :プロクロルペラジンマレイン酸塩標準品の秤取量

(mg) 
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2 プロクロノレペラジンマレイン酸塩錠

102 内標準溶液 パラオキシ安息香西安フ、チノレの薄めたりン酸(1

103 →500)/エタノール(99.5)混液(1:1)溶液(1→1000)

104 試験条件

105 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:257nm) 

106 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

107 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

108 リカゲルを充てんする.

109 カラム温度:250C付近の一定温度

110 移動相:薄めた0.05mollLリン酸二水素ナトリウム試液

111 (1→2)/アセトニトリル混液(11: 9) 

112 流量:プロクロルペラジンの保持時聞が約5分になるよ

113 うに調整する.

114 システム適合性

115 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

116 作するとき，プロクロルペラジン，内標準物質の)1慎に

117 溶出し，その分離度は10以上である.

118 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

119 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

120 対するプロクロノレペラジンのピーク面積の比の相対標

121 準偏差は1.0%以下である.

122 貯法

123 保存条件遮光して保存する.

124 容器気密容器.
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1 プログステロン

1 プ口ゲステロン
2 Progestel'one 

3 0 

4 C21H3002: 314.46 

5 Pregn・4.ene.3，20・dione

6 [57.83.0] 

CH3 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，プロゲステロン

8 (C21H300097.0~103.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はメタノール又はエタノール(99.5)にやや溶けやすく，

11 水にほとんど溶けない.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→100000)につき，紫

14 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

15 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はプロゲステロ

16 ン標準品について向様に操作して得られたスペクトノレを比較

17 するとき，両者のスベクトルは同一波長のところに同様の強

18 度の吸収を認、める.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

20 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

21 品の参照スペクトル又はプロゲステロン標準品のスベクトル

22 を比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに同

23 様の強度の吸収を認める.もし，これらのスペクトルに差を

24 認めるときは，本品及びプロゲステロン標準品をそれぞれエ

25 タノール(95)に溶かした後，エタノールを蒸発し，残留物に

26 っき，同様の試験を行う.

27 旋光度 (2.49)α)~ : + 184~+ 1940
(車t燥後， 0.2g，エタ

28 ノール(99.5)，10mL， 100mm). 

29 融点 (2.60) 128~ 1330C又は120~1220C

30 純度試験類縁物質本品80mgをメタノール2mUこ溶かし，

31 試料湾液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

32 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液に

33 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

34 試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィ一周

35 シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポット

36 する.次にジエチルエーテル/ジエチルアミン混液(19:1)

37 を展梼溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.

38 これに繁外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

39 得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

40 トより濃くない.

41 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，4時

42 間).

43 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

44 定量j去 本品及びプログステロン標準品を乾燥し，その約

45 10mgずつを精密に量り，それぞれをエタノーノレ(99.5)!こ溶

46 かし，正確に100mLとする.これらの液5mLずつを正確に

47 量り，それぞれにエタノール(99.5)を加えて正確に50mLと

48 し，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液に

49 っき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い， i皮

50 長241nm付近の吸収極大の波長における吸光度Al'及びAsを

51 測定する.

52 プロゲステロン(C21H3002)の量(mg)= Jl!1S X A'l'/ As 

53 11虫色:プロゲステロン標準品の秤取量(mg)

54 貯法

55 保存条件遮光して保存する.

56 容器気密容器.
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1 プログステロン注射液

1 プロゲステ口ン注射液
2 Progesterone Injection 

3 本品は油性の注射液である.

4 本品は定最するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する

5 プログステロン(C21H3U02: 314.46)を含む.

6 製法 本品は fプロゲステロンj をとり，注射剤の製法により

7 製する.

8 性状本品は無色~微黄色澄明の油液である.

9 確認試験 本品1mL0::量り，薄めたエタノーノレ(9→10)1mLを

10 加え，よく振り混ぜた後，エタノール層を分取し，石油ベン

11 ジン1mLを加えて振り混ぜた後，エタノール層を試料溶液

52 移動相:アセトニトリル/水混液(7: 3) 

53 流量:プロゲステロンの保持時間が約6分になるように

54 調整する.

55 システムの適合性

56 システムの性能:標準溶液511Uこっき，上記の条件で操

57 作するとき，プログステロン，内標準物質の)1演に溶出

58 し，その分離度は9以上である.

59 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

60 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

61 対するプロゲステロンのピーク面積の比の相対標準偏

62 差は1.0%以下である.

63 貯法

12 とする. }lIJにプロゲステロン標準品約5mgを量り，エタノー 64 保存条件 遮光して保存する.

13 }レ(99.5)1mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき 65 容器密封容器.

14 薄層クロマトグラフィー (2.ω〉により試験を行う.試料溶

15 rl夜及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカ

16 ゲ、ルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にジェチノレ

17 エーテル/ジエチルアミン混液(19:1)を展開溶媒として約

18 10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに硫酸を均等に

19 噴霧した後， 1050Cで10分間加熱するとき，試料溶液から得

20 た主スポット及び標準溶液から得たスポットのRrfl直は等し

21 V¥ 

22 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

23 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

24 不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

25 無菌 (4.06) 直接法により試験を行うとき，適合する.

26 定量法 本品につき，あらかじめ比重をiJlIJ定する.約1mLに

27 対応する質量を精密に量り，テトラヒドロフラン2mLを加

28 えて混和した後， 1mL中にプロゲステロン(C21Hau02)約

29 0.5mgを含む液となるようにエタノーノレ(99.5)を加えて豆確

30 に VmLとする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液

31 10mLを正確に加え，エタノール(99.5)を加えて20mLとし，

32 試料溶液とする.別にプロゲステロン標準品を酸化リン(V)

33 を乾燥剤として4時間減圧乾燥し，その約10mgを精密に量

34 り，テトラヒドロフラン2mLに溶かし，エタノール(99.5)を

35 加えて正確に20mLとする.この液2mLを正確に量り，内標

36 準溶液10mLを正確に加え，エタノール(99.5)を加えて20mL

37 とし，標準溶液とする.試料溶波及ひ'標準溶液511Lにつき，

38 次の条件で液体クロマトグラブィー (2.01)により試験を行

39 い，内標準物質のピーク函積に対するプロゲステロンのピー

40 ク面積の比QT及びQsを求める.

41 プログステロン(C21Haoo0の最(mg)

42 =Jy!s X QT/ Qs X fグ20

43 MS:プロゲステロン標準品の秤取量(mg)

44 内標準溶液 プロピオン酸テストステロンのエタノーノレ

45 (99.5)溶液(1→400ω

46 試験条件

。 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:241nm) 

48 カラム:内筏4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

49 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

50 リカゲノレを充てんする.

51 カラム温度:350C付近の一定温度

51 40ii 



1 フロセミド

1 フロセミド
2 Fmosemide 

工丸山
3 

4 C12HllClN20oS: 330.74 56 

5 4-Chloro-2-[(furan-2・ylmethyl)amino]-ふsulfamoylbenzoic 57 

6 acid 58 

59 7 [54-31-9] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，フロセミド 61 

9 (C12HllClN205S)98.0~10 1.0%を含む 62
10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である 63

11 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノ 64 

12 ールにやや溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にやや溶けにくく 65

13 アセトニトリル又は酢酸(100)に溶けにくく，水にほとんど 66 

14 溶けない 67

15 本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける 68

16 本品は光によって徐々に着色する 69

17 融点:約2050C(分解). 70 

18 確認試験 71 

19 ( 1 ) 本品25mgをメタノール10mLに溶かし，この液1mL 72 

20 に2molJL塩酸試液10mLを加え，還流冷却器を付けて水浴上 73 

21 で15分間加熱した後，冷却し水酸化ナトリウム試液18mL 74 

22 を加えて弱酸性とした液は芳香族第一アミンの定性反応 75 

23 (1.09)を呈する.ただし，液は赤色~赤紫色を呈する 76

24 (2) 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液(1→125000)につ 77 

25 き，紫外可視吸光度測定法(2.24) により吸収スペクトルを 78 

26 機定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はブロ 79 

27 セミド、標準品について同様に操作して得られたスペクトルを 80 

28 比較するとき，向者のスベクトルは同一波長のところに河様 81 

29 の強度の吸収を認める 82

30 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭 83 

31 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 84 

品の参照スペクトル又はブロセミド標準品のスペクトルを比

較するとき，荷者のスペクトルは問一波数のところに同様の

34 強度の吸収を認める.

35 純度試験

32 

33 
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(1) 溶状本品0.5gを水酸化ナトリウム溶液(1→50)lOmL

に溶かすとき， 1夜は無色澄明である.

(2) 塩化物 (1.03) 本品2.6gを希水酸化ナトリウム試液

90mUこ溶かし，硝西空2mL告と加えてろ過する. ろ液25mLfこ

希硝酸6mL及び71<を加えて50mLとする.これを検液とし，

試験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸0.40mLに希硝'酸6mL

及び71<を加えて50mLとする(0.020%以下).

(3) 硫酸塩(1.14) (2)のろ液20mLfこ希塩酸1mL及ひ会水

な加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

液は0.005molι硫酸0.35mLfこ希塩酸1mL及び水を加えて

50mLとする(0.030%以下).

(4) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第21:去により操作し 99

48 試験を行う.比較僚には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

49 下).

50 (5) 類縁物質 本品25mgを溶解液25mUこ溶かし，試料

51 溶液とする.この液1mLを正確に最り，溶解液を加えて亙

52 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

53 201tLずつを亙確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

54 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

55 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液から得られ

60 

るフロセミドのピークより前に現れる個々のピークのピーク

面積は，標準溶液のフロセミドのピーク面積の2/5倍より

大きくなく，フロセミドのピークより後に現れる個々のピー

クのピーク面積は，標準溶液のフロセミドのピーク面積の1

/4倍より大きくない.また，それらのピークの合計面積は，

標準溶液のフロセミドのピーク面積の2倍より大きくない.

溶解液:酢酸(100)22mUこ水/アセトニトリル潟液(1:1)

を加えて1000mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:272nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:水/テトラヒドロフラン/酢酸(100)混液(70: 

30 : 1) 

流量:フロセミドの保持時聞が約四分になるように調

整する.

面積測定範図:溶媒のピークの後からフロセミドの保持

時熊の約2.5倍の範周

システム適合性

検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，溶解液を加

えて亙確に50mLとする.この液2011Lから得たフロ

セミドのピーク面積が，標準溶液のフロセミドのピー

ク面積の3.2~4.8%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，フロセミドのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ7000段以上， 1.5以下で

ある.

85 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

86 で試験を6回繰り返すとき，フロセミドのピーク面積

87 の相対標準備羨は2.0%以下である.

88 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(lg，105
0

C， 4時間).

89 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

90 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り ，N，Nージメ

チルホルムアミド、50mLに溶かし， O.lmo阻 J水酸化ナトリウ

ム液で濡定 (2.50)する(指示薬:ブロモチモ}ノレフ守ルー試液

封筒).ただし， ~'商定の終点は液の黄色が青色に変わるときと

する. l:JIJにN，Nージメチルホルムアミド50mLfこ水15mLを

加えた液につき，同様の方法で空試験を行い，補正する.

91 

92 

93 

94 

95 

96 

97 

O.lmolJL水酸化ナトリウム液1mL

=33.07mg C12HllClN205S 

98 貯法

100 

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 フロセミド錠

1 フロセミド錠
2 Furosemide Tabl巴ts

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 フロセミド、(Cl2HllClN20oS:330.74)を含む.

5 製法本品は fフロセミドJをとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験

7 (1) 本品を粉末とし，表示最に従い fフロセミドJ0.2gに

8 対応する最をとり，アセトン40mLを加えてよく振り混ぜた

9 後，ろ過する.ろ液0.5mLに2moνL塩酸試液10mLを加え，

10 還流冷却器を付けて水浴上で15分間加熱する.冷後，水酸

11 化ナトリウム試液18mLを加えて弱酸性とした液は，芳香族

12 第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する.ただし，液は赤色

13 赤紫色を!iiする.

14 (2) 定量法で、得た試料溶液につき，紫外可祝吸光度測定法

15 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長227~

16 231nm， 269~273nm及び330~336nmに吸収の極大を示す.

17 純度試験 本品を粉末とし，表示量に従い「フロセミドj

18 40mgに対応する量をとり，アセトン30mLを加えてよく振

19 り混ぜた後，更にアセトンを加えて正確に50mLとする.こ

20 の液を遠心分離し，上澄波1.0mL!こ水3.0mLを加えて氷冷し

21 た後，希塩酸3.0mL及び亜硝酸ナトリウム試液0.15mLを力H

22 えて振り混ぜ， 1分間放置する.この液にアミド硫酸アンモ

23 ニウム試液1.0mLを加えてよく振り混ぜ， 3分間放置した後，

24 N，Nージエチノレ-N'-1ーナフチルエチレンジアミンシュウ

25 酸塩試液1.0mLを加え，よく振り混ぜ， 5分間放置する.こ

26 の液につき，アセトン1.0mLを用いて同様に操作して得た液

27 を対照とし，紫外可視吸光度減定法 (2.24)により試験を行

28 うとき，波長530nmにおける吸光度は0.10以下である.

29 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

30 き，適合する.

31 本品1伺をとり， 0.05mollL水酸化ナトリウム試液を加え

32 てよく振り混ぜて崩壊させた後， 1mL中にフロセミド

33 (C12Hl1CIN20dS)約O.4mgを含む液となるように0.05mollL水

34 酸化ナトリウム試液を加え，正確に VmLとする.この液を

35 ろ過し，初めのろ液10mL以上を除き，次のろi夜2mLを正確

36 に量り， 0.05mollL水酸化ナトリウム試液を加えて正確に

37 100mLとし，試料溶液とする.以下定量f去を準用する.

38 フロセミド(C12Hl1CIN20oS)の量(mg)

39 =MS X AT‘/ As X Tゲ50

40 MS:フロセミド、標準品の秤取量(mg)

41 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第2r夜900mLを用い，パド

42 ノレ法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の20mg錠

43 の15分間及ひ(40mg錠の30分間の溶出率は，それぞれ80%以

44 上である.

45 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

46 30mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

47 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

48 正確に量り，表示量に従い 1mL中にフロセ ミ ド

49 (C12Hl1CIN20dS)約l011gを含む液となるように試験液を加え

50 て正確に V'mLとし，試料溶液とする.別にフロセミド標

51 準品を1050Cで4時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，メ

52 タノーノレ5mUこ溶かした後，試験液を加えて正確に100mL

53 とする.この液5mLを正確に量り，試験液を加えて正確に

54 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

55 き，試験液合対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)によ

56 り試験を行い，波長277nmにおける吸光度Ar及びAsを測定

57 する.

58 フロセミド、(C12HllClN20oS)の表示量に対する溶出率(%)

59 ニ MSX Ar/As X V'/V X l/C X 45 

60 lYIs :ブロセミド、標準品の秤取量(mg)

61 C: 1錠中のフロセミド(C12Hl1CIN20oS)の表示量(mg)

62 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

63 とする.フロセミド、(C12HllCIN20dS)約40mgに対応する量

64 を精密に量り， 0.05mollL水酸化ナトリウム試液70mLを加

65 えてよく振り混ぜた後，更に0.05mo悶 J水酸化ナトリウム試

66 液に溶かし，正確に100mLとする.この液をろ過し，初め

67 のろ液10mL以上を除き，次のろ液2mLを正確に量り，

68 0.05molι水酸化ナトリウム試液を加えて正確に100mLとし，

69 試料溶液とする. J.lIJにフロセミド標準品を1050Cで4時間乾

70 燥し，その約20mgを精密に量り， 0.05mo抗 J水酸化ナトリ

71 ウム試液に溶かし，正確に50mLとする.この液2mLを正確

72 に量り， 0.05mollL水酸化ナトリウム試液を加えて正確に

73 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

74 き，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

75 271nmにおける吸光度Ar.及びAsを測定する.

76 フロセミド、(Cl2Hl1CIN20oS)の最(mg)=11必XAr/ As X 2 

77 MS:フロセミド標準品の秤取量(mg)

78 貯法

79 保存条件遮光して保存する.

80 容器気密容器.
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1 フロセミド注射液

1 フロセミド注射液
2 Furosemide Injection 

3 本品は水性の注射剤で、ある.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 フロセミド(C12Hl1CIN20oS: 330.74)を含む.

6 製法本品は「フロセミドj をとり，注射剤の製法により製す

7 る.

8 性状本品は無色澄明の液である.

9 確認試験

10 (1 ) 本品の表示量に従い fフロセミドJ2.5mgに対応する

11 容量をとり， 2molJL塩酸試液10mLを加え，還流冷却器を{寸

12 けて水浴上で15分間加熱する.冷後，水酸化ナトリウム試

13 夜18mLを加えて弱酸性とじたi夜は，芳香族第一アミンの定

14 性反応 (1.09) を呈する.ただし，液は赤色~赤紫色を~す

15 る.

16 (2) 本品の表示量に従い fフロセミドJ20mgに対応する

17 容量をとり，水を加えて100mLとする.この液2mLをとり，

18 O.Olmolι水酸化ナトリウム試液を加えて50mLとした液に

19 っき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトル

20 を測定するとき，波長227~231nm ， 269~273nm及び330

21 ~336nmに吸収の極大を示す.

22 浸透圧比 ~IJに規定する.

23 p H ~IJに規定する.

24 純度試験 本品の表示量に従い fフロセミドJ40mg!こ対応す

25 る容量を亙確に最り，アセトン30mLを加えてよく振り混ぜ

26 た後，アセトンを加えて正確に50mLとする.この液を遠心

27 分離し，上澄液1.0mVこ水3.0mLを加えて氷冷した後，希塩

28 酸3.0mL及ひ会亜百青酸ナトリウム試液0.15mLを加えて振り混

29 ぜ， 1分間放置する.この液にアミド硫毅アンモニウム試液

30 1.0mLを加えてよく振り混ぜ， 3分凋放置した後，N，Nージ

31 エチル-N'-lーナフチルエチレンジアミンシュウ酸塩試液

32 1.0mLを加え，よく振り混ぜ， 5分間放置する.この液につ

33 き，アセトン1.0mLを用いて同様に操作して得た液を対照と

34 し，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行うとき，

35 波長530nmにおける吸光度は0.10以下である.

36 エンドトキシン (4.01) 1.25EU/mg未満.

37 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

38 不溶性異物(丘06) 第1法により試験念行うどき，適合する.

39 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

40 無菌 (4.06) メンプランフィルタ-1;去により試験を行うとき，

41 適合する.

42 定量法 本品のブロセミド(Cl2Hl1CIN20oS)約20mg!こ対応す

43 る容量を亙確に量り，水を加えて正確に100mLとする.こ

44 の液3mLを正確に量り， O.Olmo阻 J水酸化ナトリウム試液を

45 加えて亙篠lこ100mLとし，試料溶液とする. ~IJにフロセミ

46 ド標準品を1050Cで4H寺間乾燥し，その約20mgを精密に量り，

47 O.OlmolJL水酸化ナトリウム試液を加えて正確に100mLとす

48 る.この液3mLを正確に量り， O.OlmolJL水酸化ナトリウム

49 試液を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶

50 液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

51 り試験を行い，波長271nm!こおける吸光度Ar及ひ会Asを ìJl~定

52 する.

53 フロセミド(C12HllCIN20oS)の量(mg)=1V1S X AI'/ As 

54 1V1S :フロセミド標準品の秤取量(mg)

55 貯法

56 保存条件遮光して保存する.

57 容器密封容器.
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1 プロタミン硫酸塩

1 プロタミン硫酸塩
2 Pl'otamine 8ulfate 

3 硫酸プロタミン

4 本品はサケ科(Sall11onidae)魚類の成熟した精巣から得た

5 プロタミンの硫酸塩である.

6 本品はへパリンに結合する性質を有する.

7 本品は換算した乾燥物1mg当たりへパリン100単位以上に

8 結合する.

9 性状 本品は白色の粉末である.

10 本品は水にやや溶けにくい.

11 確認試験
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(1 ) 本品1mgを水2mLに溶かし. 1ーナフトールO.lgを薄

めたエタノーノレ(7→10)100mLに溶かした液割高及び，次主主

塩素酸ナトリウム試液5il荷を加えた後，水酸化ナトリウム試

液を加えてアルカリ性とするとき J ri夜は鮮赤色を呈する.

(2) 本品5mglこ水1mLを加え，加視して溶かし，水酸化

ナトリウム溶液(1→10)li'商及び硫酸銅(II)試i夜2r衡を加える

とき • il夜は赤紫色を呈する.

(3) 本品の水溶液(1→20)は硫酸塩の定性反応 (1.09) を呈

する.

21 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは6.5~

22 7.5である.

23 純度試験

24 (1 ) 溶状本品0.10gを水10mLに溶かすとき，液は無色

25 澄明である.

26 (2) 吸光度 本品0.10gを水10mUこ溶かした液につき，

27 紫外可祝吸光度測定法 (2.24)により試験を行うとき，波長

28 260nmから280nmの吸光度は0.1以下である.

29 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(1g. 1050C. 3時間).

30 窒素含量本品約10mgを精密に量り，窒素定量法 (1.08) によ

31 り試験を行うとき，窒素(N:14.01)の量は，換算した乾燥物

32 に対し. 22.5~25.5%である.

33 へパリン結合性

34 ( i ) 試料溶液(a) 本品約15mgを精密に量り，水に溶かし，

35 正確に100mLとする操作を3回繰り返し，それぞれ試料溶液

36 (al). (a0及び(a3)とする.

37 並) 試料溶液(b) 試料溶液(al). (a0及び(aa)10mLずつを

38 正確に量り，水5mLずつを正確に加え，それぞれ試料溶液

39 (bl). (b2)及び(ba)とする.

40 温) 試料溶液(c) 試料溶液(al). (a2)及び(a3)10mLずつを

41 正確に量り，水20mLずつを正確に加え，それぞれ試料溶液

42 (Cl). (c0及び(C3)とする.

43 (iv) 標準溶液へパリンナトリウム標準品を水に溶かし，

44 1mL中に約20単位を含む液を正確に誠製する.

45 (v) 操作法試料溶液2mLを正確に量り，分光光度計用セ

46 ルに加え，これに標準溶液を少量ずつ滴加して混和し，紫外

47 可視吸光度測定法(2.24)により波長500nmにおける透過率

48 を測定する.滴定の終点は透過率の急激な変化が見られる点

49 として，滴加した標準溶液量VmLを求める.各試料溶液に

50 ついて2回繰り返し測定を行う.

51 (vi) 計算法各試料溶液を用いて得られた滴定量から，次

52 式により試料1mg当たりに結合するへパリンの量を計算し，
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得られた18偲の{直の平均値を求める.ただし，試料i容液(a).

(b)及び(C)につき，それぞれ得られた6個の値の相対標準偏差

は5%以下である.また，試料溶液(a). (b)及び(C)を組み合

わせた3組(al. hJ. Cl). (a2. b2. c0及び(aa. b3. ca)につき，

それぞれ得られた6個の篠の棺対標準偏差は5%以下である.

58 

59 

本品1mgが結合するへパリンの量(へパリン単位)

= S x V x 50/ lVIl' X d 

S:標準溶液1mL中のへパリンナトリウムの量(へパリン

単位)

lVIr :乾燥物に換算した本品の秤取量(mg)

d:各試料溶液の試料溶液(a)からの希釈倍数

白リ

t
i
o
L
q
o

n
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

64 硫酸の量 本品約0.15gを精密に量り. 7.k75mLに溶かし，

65 3molJL趨酸試液5mLを加え，沸騰するまで加熱する.沸騰

66 を維持しながら塩化バリウム試液10mLをゆっくり力日えた後，

67 加熱下1時間放置する.その後，生じた沈殿物をろ過し，沈

68 殿物を温水で数回洗浄した後，あらかじめ秤量したるつぼに

69 移し，沈殿物を乾燥し，僅量になるまで強熱して灰化すると

70 き，硫酸(80，vの量は，換算した乾燥物に対し. 16~22%で

71 ある.ただし，残澄19は0.4117gの804に相当する.

72 貯法容器気密容器.
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1 プロタミン硫酸塩注射液

1 プロタミン硫酸塩注射液
2 Pl'Otamine Sulfate Inj巴ction

3 硫酸プロタミン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示最の92.0~108.0%に対応する

6 プロタミン硫酸塩j を含む.また，表示量1mg当たりへパ

7 リン100単位以上に結合する.

8 製法 本品は fフ。ロタミン硫酸塩j をとり，注射剤の製法によ

9 り製する.

10 性状 本品は無色の液で，においはないか，又は保存剤による

11 においがある.

12 確認試験

13 (1 ) 本品の表示量lこ従し、「フ。ロタミン硫酸塩J1mglこ対応

14 する容量をとり，7.kを加えて2mLとし，以下「プロタミン

15 硫酸埠j の確認試験(I)を準用する.

16 (2) 本品の表示量に従い「プロタミン硫酸塩J5mglこ対応

17 する容量をとり，水を加えて1mLとし，以下「プロタミン

18 硫酸塩j の確認試験(2)を準用する.

19 p H (2.5-1) 5.0~7.0 

20 エンドトキシン (4.01) 6.0EU/mg未満.

21 採取容量 (ω5) 試験を行うとき，適合する.

22 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

23 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

24 無菌 (4.06) メンプランフィルタ}法により試験を行うとき，

25 適合する.

26 定量法

27 (1 ) たん白質量本品の「プロタミン硫酸塩j約10mgに

28 対応する容量を正確に量り，ケノレダールフラスコに入れ，水

29 谷上で空気を通じて蒸発乾回し，窒素定量法 (1.08) により

30 試験を行い，窒素(N: 14.0l)0.24mgをたん白質量1mgに換

31 算してたん自質量を求める.

32 (2) へパリン結合性 「フ。ロタミン硫酸嵐Jのへパリン結

33 合性を準用して試験を行い，たん白質量で除してたん白質

34 1mg当たりのへパリン結合量を求める.ただし， (j)試料溶

35 液(a)は次のとおりとする.

36 ( i ) 試料溶液(a) 本品の「プロタミン硫酸塩J15.0mglこ

37 対応する容量を正確に量り，水を加えて正確に100mLとす

38 る操作を3回繰り返し，それぞれ試料溶液(al)，(a0及び(aa)

39 とする.

40 貯法容器密封容器.
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1 プロチオナミド

1 プ口チオナミド
2 Prothionamide 

3r 
4 C9H12N2S: 180.27 

5 2-Propylpyridine-4・.carbothioamide

6 [14222伊 60-7]

7 本品を乾燥したものは定量するとき，プロチオナミド

8 (C9H12N2S)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は黄色の結晶又は結品性の粉末で，わずかに特異な

10 においがある.

11 本品はメタノール又は酢酸(100)に溶けやすく，エタノー

12 ル(95)にやや溶けやすく，ジエチノレエーテノレに溶けにくく，

13 水にほとんど溶けない.

14 本品は希塩酸及び希硫酸に漆ける.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品0.05gfこ1ークロロ -2，4ージニトロベンゼンO.lg

17 を混和し，その約10mgを試験管にとり，小火炎を用いて数

18 秒間加熱して融解する.冷後，水酸化カリウム・エタノール

19 試液3mLを加えるとき，液は赤色~だいだい赤色を主主する.

20 (2) 本品0.5gを100mLのビーカーに入れ，水酸化ナトリ

21 ウム試液20mLを加え，時々振り混ぜながら加熱して溶かす

22 とき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変する.更

23 に，この液を3~5mLとなるまで穏やかに煮沸し，冷後，留学

24 酸(100)20mLを徐々に加え，水浴上で加熱するとき，発生

25 するガスは潤した酢酸鉛(11)紙を黒変する.更に，水浴上で

26 送風しながら液量が3~5mLとなるまで濃縮し，冷後，水

27 10mLを加え，よくかき混ぜ，吸引ろ取し，速やかに水から

28 再結晶し，デシケーター<il威圧，シリカゲノレ)で、6時間乾燥す

29 るとき，その融点 (2.60) は198~2030C(分解)である.

30 融点 (2.60) 142~1450C 

31 純度試験

32 (1 ) 溶状 本品0.5gをエタノーノレ(95)20mLに溶かすとき，33 液は黄色澄明である.

34 (2) 酸本品3.0gfこメタノール20mLを加え，加湿して溶

35 かし，これに水100mLを加え，氷水中で振り混ぜながら結

36 晶を析出させた後，ろ過する.ろ液80mLをとり，室温に戻

37 し，クレゾールレッド、試液0.8mL及びO.lmollL水酸化ナトリ

38 ウム液0.20mLを加えるとき，液は赤色を呈する.

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

40 試殺を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

41 下).

42 (4) ヒ素(1.11) 本品0.6gをとり，第3法により検液を調

43 製し，試験を行う.ただし，硝酸マグネシウム六水和物のエ

44 タノーノレ(95)溶液(1→50)10mLを加えた後，過酸化水素

45 (30)1.5mLを加え，点火して燃焼させる(3.3ppm以下).

46 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg.80
o
C. 3時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

48 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

49 (100)50mLfこ溶かし. O.lmo阻 J過塩素酸で滴定 (2.50)する

50 指示薬 :pーナフトールペンゼイン試液2mL). ただし，滴

51 定の終点は液のだ、いだい赤色が暗だいだい褐色に変わるとき

52 とする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

53 O.lmolι過複素酸1mL=18.03mg C9H12N2S 

54 貯法

55 保存条件遮光して保存する.

56 容器密閉容器.
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l プロチレリン

1 プロチレリン
2 Protirelin 

rW 
4 C16H22Nu04: 362.38 

5 5-0xo-L-prolyl-L・histidyl・L-prolinmnide

6 [24305-27θ] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，プロチレリ

8 ン(C16H22NGO.v98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の粉末である.

10 本品は水，メタノール，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)に

11 溶けやすい.

12 本品は吸湿性である.

13 確認試験

48 標準溶液5)1Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを

49 用いて調製した薄層板(1)に，試料溶液5)1Lを薄層クロマト

50 グラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板(2)にスポ

51 ットする.次に1ーブタノール/水/ピリジン/酢酸(100)混

52 夜(4:2 : 1・1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層

53 板を100
0

Cで30分間乾燥する.薄層板(1)にスルファニル酸

54 の1molIL塩酸試液溶液(1→200)/亜硝酸ナトリウム溶液(1→

55 20)混液(1:1)を均等に噴霧した後，風乾する.次に炭酸ナ

56 トリウム十水平日物溶液(1→10)を均等に噴霧するとき，試料

57 溶液から得た主スポット以外のスポットは，襟準溶液から得

58 たスポットより濃くない.また，薄層板(2)にニンヒドリン

59 のアセトン溶液(1→50)を均等にI噴霧した後， 80
0

Cで5分間

60 加熱するとき，着色したスポットを認めない.

61 水分 (2.48) 5.0%以下(O.lg，容量滴定法，直接滴定).

62 強熱残分 (2.44) 0.3%以下(0.2g).

63 定量法本品約70mgを精密に量り，酢酸(100)50mLに溶かし，

64 0.02molι過温素酸で滴定 (2.50)する(電位差i商定法).同様

65 の方法で空試験を行い，禄正する.

66 0.02mol江J過塩素酸1mL=7.248mgClGH2ZNu04 

14 ( 1 ) 本品O.Olgを硬質試験管にとり， 6mollL塩酸試液 67 貯法容器気密容器.

15 0.5mLを加え，試験管の上部を融封し，注意して110
0

Cで5

16 時間加熱する.冷後，開封し，内容物をビーカーに移し，水

17 浴上で蒸発乾回する.残留物を水1mLに溶かし，試料溶液

18 とする. 7JIHこLーグ、ルタミン酸0.08g，Lーヒスチジン塩酸塩

19 一水和物0.12g及びL プロリン0.06gを水20mL!こ溶かし，

20 標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフイ

21 - (2.03)により試験を行う.試料溶液及ひー標準溶液51lLず

22 つを簿層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した

23 薄層板にスポットする.次に1ーブタノーノレ/水/ピリジン

24 /酢酸(100)混液(4: 1 : 1 : 1)を浸際溶媒として約12cm展照

25 した後，薄層板を100
0

Cで30分間乾燥する.これにニンヒド

26 リンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後， 800Cで5

27 分銅加熱するとき，試料溶液から得た3伺のスポットは，襟

28 準溶液から得たそれぞれに対応するスポットと色調及びRr

29 値が等しい.

30 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

31 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

32 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは河

33 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

34 旋光度 (2.49)α)~ : -66.0~-69.0o(脱水物に換算した

35 もの， O.lg，水， 20mL， 100mm). 

36 p H (2.54) 本品0.20gを水10mUこ溶かした液のpHは7.5心

37 8.5である.

38 純度試験

39 (1 ) 溶状 本品0.10gを7l<10mL!こ溶かすとき，液は無色

40 澄明である.

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

42 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mL宏加える(20ppm以

43 下).

44 (3) 類縁物質本品0.20gを水10mUこ溶かし，試料溶液

45 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に

46 200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

47 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び

5if;i J 



1 プロチレリン酒石駿塩水和物

1 プロチレリン酒石酸塩水和物
2 Pl'otir叫 inTal'tl'ate Hydrate 

3 il高石酸プロチレリン

4 プロチレリン酒石酸塩

1'AE 0
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6 C16H22NuO"・G，H60u・H20:530.49 

7 5・Oxo・L-prolyl-L-histidyl・L-prolinamidemonotartrate 

8 monohydrate 

9 [24305-27-9，プロチレリン]

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，プロチレリ 63 

11 ン酒石酸塩(C16H22N604・CA606: 512.47)98.5%以上を含 64 

12 む 65

13 性状本品は白色~微帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である 66

14 本品は水に溶けやすく，酢酸(100)にやや溶けにくく，エ 67 

15 タノール(95)又はジエチルエーテルにほとんど溶けない 68

16 融点:約1870C(分解). 69 

17 確認試験 70 

47 (1 ) 溶 状 本 品0.10gを水10mLに溶かすとき， i夜は無色

48 澄明である.

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

50 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

51 下).

52 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gを磁製るつぼにとる.これに

53 硝酸マグネシウム六水和物のエタノール(95)溶液(1→

54 10)10mLを加え，エタノールに点火して燃焼させた後，

55 徐々に加熱して灰化する.もし，この方法で，なお炭化物が

56 残るどきは，少量の硝酸で潤し，再び強熱して灰化する.冷

57 後，残留物に希組酸10mLを加え，水浴上で加湿して溶かし，

58 検液とし，試験を行う(2ppm以下).

59 (4) 類縁物質本品0.60gを水10mUこ溶かし，試料溶液

60 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に

61 200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

62 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び

標準溶液5)lLずつを薄扇クロマトグラフィー用シリカゲルを

用いて調製した薄層板(1)に，試料溶液511Lを薄層クロマト

グラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板(2)にスポ

ットする.次にクロロホノレム/メタノール/アンモニア水

(28)浪液(6: 4 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄

層板を100
0

Cで30分間乾燥する等層板(1)にスルブアニノレ

酸の1molJL塩酸試液溶液(1→200)/亜硝酸ナトリウム溶液(1

→20)混液(1: 1)を均等に噴霧した後，風乾する.次に炭酸

18 ( 1 ) 本品の水溶液(1→1000)1mLに4ーニトロベンゼンジ 71 ナトリウム十水和物溶液(1→10)を均等に噴霧するとき，試

19 アゾニウムフルオロボレート溶液(1→2000)2mL及ひ。pH9.0 72 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

20 のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液2mLを 73 得たスポットより濃くない.また，薄層板(2)にニンヒドリ

21 加えるとき，液は赤色を呈する 74 ンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後， 80
0

Cで5分
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(2) 本品0.03gを水酸化ナトリウム試液5mLに溶かし，硫

酸銅(日)試液1i潟を加えるとき， i夜は紫色を呈する.

(3) 本品0.20gをとり， 6mol江J塩酸試液5.0mLを加え，還

流冷却器を付け， 7時間煮沸する.冷後，この液2.0mLをと

り，水浴上で、蒸発乾固した後，残留物を水2.0mLに溶かし，

試料溶液とする. }lIHこLーグルタミン酸22mg，Lーヒスチジ

ン塩酸塩一水和物 32mg，Lープロリン17mgをとり，

O.lmollL塩酸試液2.0mLを加え，加湿して溶かし，標準溶液

とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液2)lLずつ

を薄層クロマトグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄

層板にスポットする.次に1 ブタノーノレ/水/ピリジン/

34 酢酸(100)混液(4: 1 : 1 : 1)を展開溶媒として約12cm展開し

35 た後，薄層板を1000Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリ

36 ンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧し， 800Cで5分間加

37 熱するとき，試料溶液から得た3個のスポットは，標準溶液

38 から得たそれぞれに対応するスポットと色調及びRrfl直が等

39 しし¥

40 (4) 本品の水溶液(1→40)は酒石酸塩の定性反応 (1.09)を

41 呈する.

42 旋光度(2.49)α1~ : -50.0~ -53.0o(脱水物に換算した

43 もの0.5g，水， 25mL， 100mm). 

44 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLfこ溶かした液のpHは3.0~

45 4.0である.

46 純度試験

75 間加熱するとき，着色したスポットを認めない.

76 水分 (2.48) 4.5%以下(0.2g，容量滴定法，直接i禽定).

77 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.5g).

78 定量j去 本品約0.5gを精密に最り，酢酸(100)80mLを加え，加

79 益して溶かし，冷後， O.lmo班J過塩素酸で滴定 (2.50)する

80 電位差i商定法).何様の方法で空試験を行い，補正する.

81 O.lmolJL過塩素酸1mL=51.25mgC16H22N604・C4H60u

82 貯法容器密閉容器.
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1 プロテイン銀

1 プロテイン銀
2 Silvel' Pl'otein 

3 本品は銀及びたん臼質の化合物である.

4 本品は定量するとき，銀(Ag: 107.8m.5~8.5%を含む.

5 性状 本品はうすい黄褐色~褐色の粉末で，においはない.

6 本品19は7)<2mLtこ徐々に溶け，エタノール(95)，ジエチル

7 エーテル又はクロロホルムにほとんど溶けない.

8 本品1.0gを水10mLIこ溶かした液のpHは7.0~8.5である.

9 本品はやや吸湿性である.

10 本品は光によって変化する.

11 確認試験

12 ( 1 ) 本品の水溶液u→ 100)IOmLに希塩酸2mLを加え， 5 

13 分間しばしば振り混ぜた後，ろ過する.ろ液に水酸化ナトリ

14 ウム溶液(1→10)5mLを加えた後，薄めた硫酸鍋(11)試液(2

15 →25)2mLを加えるとき，液は紫色を呈する.

16 (2) 本品の水溶液u→100)5mLに塩化鉄(III)試液を滴加す

17 るとき，液は退色し，徐々に沈殿を生じる.

18 (3) 本品0.2g強熱して灰化し，残留物に硝酸1mLを加え，

19 加湿して溶かし，水10mLを加えた液は，銀塩の定性反応(1)

20 (1.09) を呈する.

21 純度試験銀塩本品0.10gを水10mLtこ溶かし，ろ過した液

22 にクロム酸カリウム試液1mLを加えるとき，液は混濁しな

23 し¥

24 定量j去 本品約19を精密に量り， 100mLの分解フラスコにと

25 り，硫酸10mLを加え，漏斗をのせ， 5分間煮沸する f令後，

26 硝酸3mLを注意して滴加し， 30分間煮沸を避けて加熱する.

27 冷後，硝酸1mLを加えて煮沸し，必要ならばこの操作を繰

28 り返し，液が冷時，無色となるまで煮沸する.冷後，この液

29 を水 100mLを用いて 250mLの三角フラスコに移し，

30 0.1mollLチオシアン酸アンモニウム液で滅定 (2.50)する(指

31 示薬:硫酸アンモニウム鉄(班)試液3mL).

32 0.1molιチオシアン酸アンモニウム液1mL=10. 79mg Ag 

33 貯法

34 保存条件遮光して保存する.

35 容器気密容器.

~ 1/11'"< o l'土td



1 プロテイン銀液

1 プロテイン銀液
2 Silver Protein Solution 

3 本品は定量するとき，銀(Ag: 107.87)0.22~0.26w/v% を

4 含む.

5 製法

プロテイン銀

グリセリン

ハッカ水

全量

30g 

100mL 

適量

1000mL 

6 以上をとり，溶解混和して製する.

7 1全状 本品は褐色澄明の液で，ハッカj自のにおいがある.

8 確認試験

9 (1) 本品1mLにエタノール(95)lOmLを混和した後，水西空

間 化ナトリウム試液2mLを加え，直ちに塩化銅(Ir)二水和物の

11 ヱタノーノレ(95)溶液(1→10)lmLを加え，振り混ぜてろ過す

12 るとき，ろ液は青色を呈する(グリセリン).

13 (2) 本品3mLをとり，水を加えて10mLとし，これに希塩

14 酸2mLを加え， 5分間しばしば振り混ぜた後，ろ過する.ろ

15 夜に水酸化ナトリウム溶液(1→10)5mLを加えた後，薄めた

16 硫酸銅(Ir)試液(2→25)2mLを加えるとき，液は紫色を呈す

17 る(プロテイン銀).

18 (3) (2)の試料溶液5mLlこ塩化鉄(皿)試液を滴加するとき，

19 褐色の沈殿を生じる(プロテイン銀).

20 (4) 本品3mLをるつぼに入れ，注意して加熱し，ほとん

21 ど乾回した後，徐々に強熱して灰化し，残留物に硝酸1mL

22 在加え，加温して溶かし，水10mLを加えた液は銀塩の定性

23 反応(1)(1.09)を呈する.

24 定量法 本品25mLを正確に量り， 250mLのケルダーノレプラス

25 コに入れ，グリセリンの白煙を生じるまで注意して加熱する.

26 冷後，硫酸25mLを加え，フラスコの口に小漏斗をのせ， 5 

27 分間弱く加熱する.冷後，硝酸5mLを徐々に滴加し，水浴

28 中で時々振り混ぜながら45分間加熱する.冷後，硝酸2mL

29 を加えて静かに煮沸し，冷H寺，液が無色となるまでこの操作

30 を繰り返す.注意してフラスコの内容物を水250mLで

31 500mLの三角フラスコに洗い込み， 5分間弱く煮沸し，冷後，

32 O.lmol!Lチオシアン酸アンモニウム液で滴定 (2.50)する(指

33 示薬:硫駿アンモニウム鉄(阻)試液3mL).

34 O.lmol江Jチオシアン酸アンモニウム液1mL=10. 79mg Ag 

35 貯法

36 保存条件遮光して保存する.

37 容器気密容器.
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プロパフェノン塩重量塩

リカゲルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:1ーノナンスルホン酸ナトリウム4.6g及びリン

酸2.3gを水に溶かし 1000mL~ し，干し径0.45p.m以下

のメンプランフィルターでろ過する.ろ液900mLfこ

アセトニトリル600mLを加える.

流量:フタノレ酸ジフェニルの保持時間が約39分になる

ように誠整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からフタル殻ジフェニ

ルの保持時間の範囲

システム適合性1

システムの性能:本品12mg及ひ守安息、香酸イソプロピル

50mgをメタノーノレ100mLfこ溶かす. この液10p.Lに

つき，試験条件1で操作するどき，プロパフェノン，

安息香酸イソプロヒ。ルの順に溶出し，その分離度は5

以上である.

システムの再現段:標準溶液10p.Lfこっき，試験条件1で

試験を6回繰り返すとき，プロパフェノンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

試験条件2

検出器，カラム及びカラム温度は試験条件1を準用する.

移動相:1 デカンスルホン酸ナトリウム7.33g及びリ

ン酸2.3gを水に溶かし1000mLとし，孔径0.45p.m以

下のメンプランフィルターでろ過する.ろ液700mL

にアセトニトリノレ700mLを加える.

流量:フタル酸ジフェニルの保持時間が約11分になる

ように調整する.

面積測定範囲:フタル酸ジフェニルの保持時聞からフタ

ル酸ジフェニルの保持時間の約2.51音の範囲

システム適合性2

システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，試験条件2で操

作するとき，プロパフェノン，フタル酸ジフェニルの

j!債に溶出し，その分離度は21以上である.

システムの再現性:標準溶液10p.Lfこっき，試験条件2で

試験を6密繰り返すとき，プロパフェノンのピ}ク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 2時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，ギ酸2mL

に溶かした後，無水酢酸50mLを加えて0.05mo阻 J過塩素酸

でi商定 (2.50)する(電位差i務定I去).同様の方法で空試験を行

い，補正する.
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1 

プロパフエノン塩酸塩
Propafenone Hydrochloride 

塩酸プロパフェノン

1 

2 

3 

〈〈 iTXJrCH3
亡】/~て) • HCI 

及び鏡{象異性体

C21H27N03 • HCl : 377.90 

1-{2-[(2RS)-2-Hydroxy-

3-(propylamino )propyloxy ]phenyl} -3-phenylpropan-l-one 

monohydrochloride 

[34183-22-乃

4 

w
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ρ
り

門
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白

白
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本品を乾燥したものは定量するとき，プロパフェノン塩酸

塩(C21H27N03• HC1)98.5~10 1.0%を含む.

性状 ヌド，5'"は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品はギ畿に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

水又はエタノール(99.5)に溶けにくい.

本品のメタノーノレ溶液u→100)は旋光性在示さない.

確認試験

(1) 本品O.lgを水20mLに加仮して溶かす.冷後，この液

3mLに水を加えて500mLとした液につき，紫外可視吸光度

測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペ

クトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，何者のスペ

クトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認、める.

(2 ) 本品につき，赤外吸収スベクトルiJlU定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品O.lgを水20mLに加温して溶かす.冷後，この液

10mLfこ希硝酸1mLを加え，生じる沈殿をろ過する.ろ液は

塩化物の定性反応(2)(1.09)を呈する.

融点 (2.60) 172~1750C 

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4i去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以
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0.05mollL過塩素酸1mL=18.90mg C21H27N03・HCl

「
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密閉容器.容器貯j去

92 

93 

下).

(2) 類縁物質本品0.10gを試験条件1の移動棺20mLfこ溶

かし，試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，試験条

件1の移動相を加えて亙確に50mLとする.この液2.5mLを

正確に量り，フタル酸ジブエニノレのメタノール溶液(1→

2000)2.5mLを加え，試験条件1の移動相を加えて亙磁に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10p.L

ずつを正確にとり，試験条件1及び試験条件2で液体クロマ

トグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のプロパブェノン以外のピークの面積は，標準溶液のプロ

パフェノンのピーク面積より大きくない.

試験条件1

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ5p.m

の液体クロマトグラフィー剤オクタデシルシリル化シ
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1 プロパフェノン塩酸塩錠

1 プロパフェノン塩酸塩錠
2 Propafenone Hydrochloride Tablets 

3 塩酸プロパフェノン錠

4 本品は定量するとき，表示量の96.0~104.0%に対応する

5 プロパフェノン塩酸犠(C21H27N03• HCl : 377.90)を含む.

6 製法本品は「プロパフェノン塩酸海j をとり，錠剤の製法に

7 より製する.

8 確認試験 本品の表示量に従い fプロパフェノン塩酸塩J0.3g 

9 に対応する偶数をとり，水60mLを加え，加湿しながら崩壊

10 させる.冷後，遠心分離し，上澄液3mLに水を加えて

11 500mLとしたi夜につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)によ

12 り吸収スペクトルを測定するとき，波長247~251nm及び

13 302~306nmfこ吸収の極大を示す.また，それぞれの吸収極

14 大の波長における吸光度をAl及びA2とするとき，Al/んは

15 2.30~2.55である.

16 製剤j均…性〈丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

17 き，適合する.
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ヱド品1個をとり，水/アセトニトリル混液(1: 1)30mLを

加え，よく振り混ぜて崩壊させ，水/アセトニトリル混液

(1:1)告と加えて正確に50mLとし，遠心分離する.プロパフ

ェノン塩酸塩(C21H27N03・HCl)約6mgに対応する容量の上

澄液VmLを正確に量り，内標準溶液5mL告と正確に加えた後，

メタノーノレを加えて50mLとし，試料溶液とする.以下定量

法を準用する.

25 

26 

フoロパフェノン塩酸塩(C21H27N03• HCl)の量(mg)

=11公XQ'I'/Qs X 10/V 

MS :定量用塩酸プロパフェノンの秤取量(mg)

内標準溶液 安怠香殺イソプロピノレのメタノール溶液(1→

200) 

27 

28 

29 

30 溶出性(丘/0) 試験液に水900mLを用い，パドル法により 80

31 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は 81 

32 75%以上である 82
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本品1個告ととり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.5pm以下のメンブランプイノレター

でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

確に量り，表示量に従い1mL中にプロパブエノン海酸塩

(C21H27N03 • HCl)約6711gを含む液となるように水を加えて

正確に V'mLとし，試料溶液とする.男性に定量用塩酸フ。ロ

パフェノンを105
0Cで2時間乾燥し，その約13mg告と精密に量

り，水に溶かして正確に200mLとし，標準溶液とする.試

料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度調リ定法 (2.24)

により試験を行い，波長305nmにおける吸光度A'I'及びAsを

測定する.

44 プロパフェノン塩酸塩(C21H27N03・HCl)の表示量に対する

45 溶出率(%)

46 =MS X A1'/ As X V'/VX l/C X 450 

47 MS:定量用塩酸プロパフェノンの秤取量(mg)

48 C: 1錠中のプロパフェノン塩酸塩(C21H27N03• HCl)の表

49 示量(mg)

50 定量法 本品のプロパフェノン犠酸塩(C21H27N03・HCl)1. 5g 

51 に対応する個数をとり，水/アセトニトリル混液(1:

52 1)70mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させ，更に5分間よく

53 振り混ぜた後，水/アセトニトリル混液(1: 1)を加えて正確
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に100mLとし，遠心分離する.上澄液4mLを正確に量り，

メタノールを加えて正確に50mLとする.この液5mLを亙確

に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノールを

加えて50mLとし，試料溶液とする. 731Jに定量m塩酸プロパ

ブエノンを1050Cで2時間乾燥し，その約30mgを精密に量り，

メタノールに溶かし，正確に50mLとする.この液10mLを

lE確に最り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノー

ルを加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

溶液l011Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.0/) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るプロパフェノンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

プロパフェノン塩酸塩(C21H27N03・HCl)の量(mg)

=MS X Q'1'/Qs X 50 

65 

66 

67 Mら:定量用組西空フ。ロパフェノンの秤取量(mg)
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内標準溶液 安息香西安イソプロピルのメタノール溶液(1→

200) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定混度

移動棺:1ーノナンスルホン酸ナトリウム4.6g及びリン

酸2.3gを水に溶かし， 1000mLとし，孔径0.4511m以

下のメンプランフィルターでろ過する.ろ液900mL

にアセトニトリル600mLを加える.

流量:プロパフェノンの保持時間が約8分になるように

調整する.

システム適合性

83 システムの性能:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で

84 操作するとき，プロパフェノン，内標準物質のj畷に溶

85 出し，その分離度は5以上である.

86 システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

87 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

88 に対するプロパフェノンのピーク面積の比の相対標準

89 偏差は1.0%以下である.

90 貯法容器気密容器.
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1 プロパンテリン臭化物

1 プロパンチリン臭化物
2 Pl'opantheline Bl'omide 

3 臭化プロパンテリン

CH3 

O.~.-ß~N+へCH3
ム 人ぺ什川町
1" 11 11 :1 H3C 

4 'v"""、0'¥y

5 C23H30Bl'N03: 448.39 

6 N-Methyl-N，N二bis(l・methylethyl)-2-[(9H-xanthen-

7 9・ylcarbonyl)oxy]ethylaminiumbromide 

8 [50-34目 0]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，プロパンテリン臭化

10 物(C23H30Bl'N03)98.0~102.0%を含む.

11 性状 本品は白色~帯黄白色の結品性の粉末で，においはなく，

12 味は極めて苦い.

13 本品は水，エタノーノレ(95)，酢酸(100)又はクロロホルム

14 に極めて溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすく，ジエチル

15 エーテルにほとんど溶けない.

16 本品1.0gを水50mUこ溶かした液のpHは5.0~6.0で、ある.

17 融点:約1610C(分解，ただし乾燥後).

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液(1→20)5mL!こ水酸化ナトリウム試液

20 10mLを加え，沸騰するまで加熱し，更に2分間加熱を続け

21 た後， 60
0
Cに冷却し，希塩酸5mLを加える.冷後，沈殿を

22 ろ取し，水でよく洗い，希エタノールから再結晶し， 105
0
C 

23 で1時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は217~2220Cであ

24 る.

25 (2) (1)で得た結晶O.Olgを硫酸5mUこ溶かすとき，液はさ

26 えた黄色~黄赤色を皇する.

27 (3) 本品の水溶液(1→10)5mUこ希硝酸2mLを加えた液は

28 臭化物の定性反応(1)(1.09)を呈する.

29 純度試験 キサンテン-9 カルボン酸及びキサントン本品

30 10mgをとり，クロロホルム2mLを正確に加えて溶かし，試

31 料溶液とする.別にキサンテン-9ーカノレボン酸1.0mg及び

32 キサントン1.0mgをとり，クロロホルム40mLを正確に加え

33 て溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，直ちに薄層

34 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及

35 び標準溶液2511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ

36 ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットし， 10分

37 間風乾する.次に， 1，2ージクロロエタン/メタノール/水

38 /ギ酸混液(56: 24 : 1 : 1)な展開溶媒として約12cm展開し

39 た後，薄層板を風乾する.これに紫外線を照射するとき，標

40 準溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得た

41 スポットは，それぞれ標準溶液のスポットより濃くない.

42 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(2g，1050C， 4時間).

43 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

44 定量法本品を乾燥し，その約19を精密に量り，無水酢酸/

45 酢酸(100)混液(7:3)50mLに溶かし， O.lmolJL過素酸で滴定

46 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，檎

訂 正する.

48 O.lmollL過塩素酸1mL=44.84mgC23H3oBrNOa 

49 貯法容器密閉容器.
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1 プロピベリン嵐酸塩

1 プ口ピペリン塩酸塩
2 Propiverine Hydrochloride 

3 塩酸プロピベリン

なユ。心N/

vn3

パ'o~・ H

5 C23H29N03・HCl:403.94 

6 l-Methylpiperidin-4・yl2，2-diphenylふ propoxyacetate

7 monohydrochloride 

8 [54556-98-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，プロピペリン塩酸塩

10 (C23H29N03 . HCl)98.5~10 1.5%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は水又はエタノーノレ(99.5)にやや溶けやすい.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品50mgを水20mUこ溶かし，アセトニトリルを加

15 えて100mLとする.この液につき，紫外可祝吸光度測定法

16 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトル

17 と本品の参照スペクトノレ又はプロピペリン塩酸塩標準品につ

18 いて何様に操作して得られたスペクトルを比較するとき，両

19 者のスペクトノレは河一波長のところに同様の強度の吸収を認

20 める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトル又は乾燥したプロピペリン嵐酸塩標準
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品のスペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波

数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品の水溶液(1→100)5mUこ酢酸エチノレ6mLを加え，

硝酸銀試液3滴を加えるとき，白色の沈殿を生じる.これに

希硝酸0.5mLを加えて振り混ぜても沈殿は溶けない.更にア

ンモニア試液2mLを加えて振り混ぜるとき，溶ける.

30 融点 (2.60) 213~2180C 82 

31 純度試験 83 

32 (1 ) 硫酸塩 (1.14) 本品0.40gをとり，試験を行う.比較 84 

33 液には0.005moνL硫酸0.40mLを加える(0.048%以下). 85 

34 (2) 重金属 (1.07) 本品1.Ogをとり，第2法により操作し 86

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以 87 

36 下). 88 

37 (3) 類縁物質本品50mgを移動相100mUこ溶かし，試料 89 

38 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えてlE 90 

39 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 91 

40 15pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ 92 

41 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピ}ク 93 

42 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のプロピベ 94 

43 リンに対する相対保持時間約0.28のピーク面積は，標準溶液 95 

44 のプロピペリンのピーク面積の3/10より大きくなく，試料 96 

45 溶液のフ。ロピペリン及び上記以外のピークの面積は，標準溶 97 

46 液のプロピペリンのピーク面積の1/10より大きくない.ま 98 

47 た，試料溶液のプロピペリン以外のピークの合計面積は，標 99 

48 準溶液のプロピペリンのピーク面積の1/2より大きくない.

49 試験条件

50 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

51 の試験条件を準用する.

52 面積iJlIJ定範囲:溶媒のピークの後からプロピペリンの保

53 持時間の約2.5倍の範関

54 システム適合性

55 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加

56 えて正確に20mLとする.この液15pLから得たプロ

57 ピペリンのピーク面積が，標準溶液のプロピペリンの

58 ピーク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

59 システムの性能:標準溶液15pLfこっき，上記の条件で

60 操作するとき，プロピペリンのピークの理論段数及び

61 シンメトリー係数は，それぞれ7000段以上， 1.5以下

62 である.

63 システムの再現性:標準溶液15pUこっき，上記の条件

64 で試験を6回繰り返すとき，プロピペリンのピーク面

白 積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

66 (4) 残留溶媒別に規定する.

67 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，1050C， 1時間).

68 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

69 定量法 本品及びプロピペリン塩酸塩標準品を乾燥し，その約

70 50mgずつを精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確

71 に100mLとする.これらの液10mLずつを正確に量り，それ

72 ぞれに移動相を加えて正確に50mLとし，試料溶液及び標準

73 溶液どする.試料溶液及び標準j容液15pLずつを亙確にとり，

74 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

75 い，それぞれの液のプロピペリンのピーク醤積Ar及ひ(Asを

76 測定する.

77 

78 

プロピペリン塩酸塩(C23H29N03・HCl)の量(mg)

=Ms X AT/ As 

Ms:プロピペリン極酸塩標準品の秤取量(mg)79 

80 

81 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフィー用フェニル化シリカゲ、ルを

充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:Yン酸二水素カリウム2.21g及び1 オクタン

ス/レホン酸ナトリウム1.51gを水650mLに溶かし， リ

ン酸~加えてpH3.2に調整した液に，アセトニトリル

350mLを力日える.

流量:プロピペリンの保持時間が約17分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液15pUこっき，上記の条件で

操作するとき，プロピペリンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 2.0以下

である.

システムの再現性:標準溶液15pUこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，プロピペリンのピーク面

積の相対標準偏差は1.0%以下である.

5 ia:とり



2 プロピペリン境酸塩

100 貯法容器気密容器.
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1 プロピペリン塩酸塩錠

1 プロピペリン塩酸塩錠
2 Propiverine Hydrochloride Tablets 

3 塩酸プロピペリン錠

53 密に量り，移動指に溶かし，正確に100mLとする.この液

54 10mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとし，襟

55 準溶液とする.以下 fフ。ロピペリン塩酸極j の定量f去を準用

56 する.

4 本品 l土定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 57 プロピペリン主主酸趨(C23H2UN03・HCI)の量(mg)

5 プロピペリン塩酸趨(C23H2UN03・HCl: 403.94)を含む.

6 製法 本品は「フ。ロピペリン塩酸塩Jをとり，錠剤の製法に

7 より製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fプロピペリン塩酸

9 塩J50mgtこ対応する量をとり，水20mLを加えて激しく振

10 り混ぜる.アセトニトリルを加えて100mLとした後，遠心

11 分離し，必要ならば上澄液をろ過する.この液につき，紫外

12 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定する

13 とき，波長257~261nmtこ吸収の極大を示す.

14 純度試験類縁物質本品合粉末とし，表示量に従い fプロピ

15 ペリン塩酸塩J50mgに対応する量をとり，移動相を加えて

16 激しく振り混ぜた後，移動棺を加えて100mLとする.この

17 夜を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.試料溶液1mL

18 を正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶

19 夜とする.試料溶液及び標準溶液1511Lずつを正確にとり，

20 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行

21 う.それぞれの液の各々のピーク函積を自動積分法により測

22 定するとき，試料溶液のプロピペリンに対する相対保持時間

23 約0.28のピーク商積は，標準溶液のプロピペリンのピーク面

24 積の3/10より大きくなく，試料溶液のプロピペリン及び上

25 記以外のピークの面積は，標準溶液のプロピペリンのピーク

26 面積の1/5より大きくない.また，試料溶液のプロピベリ

27 ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のプロピペリンのピ

28 ーク面積の7/10より大きくない.

29 試験条件
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検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流最は「プロ 81 

ピペリン塩酸塩j の定量法の試験条件を準用する 82

面積測定範囲:溶媒のピークの後からプロピペリンの保 83 

持時間の約2.5倍の範毘

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に最り，移動棺を加

えて正確に20mLとする.この液1511Lから得たプロ

ピペリンのピーク面積が，標準溶液のプロピペリンの

ピーク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液1511Lにつき，上記の条件で

操作するとき，プロピペリンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ7000段以上， 1.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液1511Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，プロピベリンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

46 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

47 き，適合する.

48 本品1個をとり，移動棺を加えて激しく振り混ぜた後，

49 1mL中にプロピペリン塩酸塩(C23H29N03• HCI)約O.lmgを

50 含む液となるように移動相在加えて正確に VmLとする.こ 100 

51 の液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする. l，lIJにプロピベ

52 リン塩酸塩標準品を1050Cで1時間乾燥し，その約50mgを精

58 ニ MらxAI'/ As X l'グ500

lVIs :プロピペリン寝酸塩標準品の秤取量(mg)59 

60 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第2i夜900mLを用い，パド

61 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の20分間

62 の溶出率は85%以上である.

63 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

64 25mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンプランフィルタ

65 ーでろ過する.初めのろ液lOmLを除き，次のろ液VmLを

66 正確に量り，表示量に従い1mL中にプロピペリン塩酸塩

67 (C23H2UN03・HCI)約1111gを含む液となるように試験液を加

68 えて正確に V'mLとする.この液15mLを正確に量り，

69 O.lmolJL塩酸試液2mLを正確に加え，試料溶液とする. l，lIJ 

70 にプロピペリン塩酸塩標準品を105
0

Cで1時間乾燥し，その

71 約28mgを精密に量り，試験液に溶かし，正確に100mLとす

72 る.この液4mLを正確に量り，試験液を加えて正確に

73 100mLとする.更にこの液15mLを正確に量り， O.lmollL塩

74 酸試液2mLを正確に加え，標準溶液とする.試料溶液及び

75 標準溶液2011Lずつ在正確にとり，次の条件で液体クロマト

76 グラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のプロ

77 ピペリンのピーク面積AI'及び:Asを測定する.

78 プロピペリン塩酸塩(C23H2UN03・HCI)の表示量に対する溶

79 出率(%)

80 =lVIs X AI'/ As X V'/ Vx 1/ C X 36 
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Ms :プロピペリン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のプロピペリン塩酸塩(C23H29N03・HCI)の表示

量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:O.Olmo征 Jリン畿二水素カリウム試液にリン酸

を加えてpH2.0に調整した液560mLtこ，アセトニト

リル440mLを加える.

流量:プロピペリンの保持待問が約6分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，プロピペリンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以下

である.

システムの再現性:標準漆液2011Uこっき，上記の条件

96 

97 

98 

99 

101 で試験を6回繰り返すとき，プロピペリンのピーク面

102 積の格対襟準偏差は2.0%以下である.

103 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末
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2 プロピペリン塩酸塩錠

104 とする.プロピベリン塩酸塩(C2A29N03・HCl)約50mgfこ対

105 応する量を精密に量り，移動棺を加えて激しく振り混ぜた

106 後，移動相を加えて豆磁に100mLとする.この液を遠心分

107 離し，上澄液10mLを正確に量り，移動棺を加えて正確に

108 50mLとし，試料溶液とする. 5]IJにプロピペリン塩酸塩標準

109 品を1050Cで1R寺閑乾燥し，その約50mgを精密に量り，移動

110 棺に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確に量

111 り，移動摘を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.以

112 下『フ。ロピペリン塩酸塩j の定量法を準用する.

113 プロピペリン塩酸塩(C2A29N03'HCl)の量(mg)

114 = lVfS X Ar/ As 

115 11虫色:プロピペリン塩酸温標準品の秤取量(mg)

116 貯法容器気密容器.
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1 プロヒツレチオウラシ/レ

1 プロピルチオウラシル
2 Propylthiouracil 

〈エ
4 C AlON20S: 170.23 

5 6-Propyl-2-thiouracil 

6 [51-52-5] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，プロピルチオウラシ

8 ル(C7HlON20S)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は苦い.

10 本品はエタノール(95)にやや溶けにくく，水又はジエチル

11 エーテノレに極めて溶けにくい.

12 本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品0.02gに臭素試液7mLを加え， 1分間よく振り混

15 ぜ，試液の色が消えるまで加熱し，冷後，ろ過し，ろ液に水

16 酸化バリウム試液10mLを加えるとき，白色の沈殿を生じ，

17 沈殿は1分間以内に紫色に変わらない.

18 (2) 本品の熱飽和水溶液5mLfこベンダシアノアンミン鉄

19 (II)酸ナトリウムn水和物溶液(1→100)2mLを加えるとき，

20 夜は緑色を呈する.

21 融点 (2.60) 218~2210C 

22 純度試験

23 (1 ) 硫酸塩 (1.14) 本品を乳鉢を用いて微細な粉末とし，

24 その0.75gに水25mLを加え，7l<浴上で10分間加熱し，冷後，

25 ろ過し，ろ液が30mLとなるまで水で洗い，ろ液10mLに希

26 犠酸1mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試

27 験を行う.比較液には0.005molJL硫酸0.40mLを加える

28 (0.077%以下).

29 (2) チオ尿素 本品0.30gに水50mLを加え，還流冷却器

30 を付け， 5分照加熱して溶かし，冷後，ろ過する.ろ液

31 10mLfこアンモニア試液3mLを加えてよく振り混ぜた後，硝

32 酸銀試液2mLを加えるとき， f夜の色は次の比較液より濃く

33 ない.

34 比較液:チオ尿素60mgを正確に量り，水に溶かし正確に

35 100mLどする.この液1mLを正確に量り，水を加えて

36 正確に100mLとし，この液10mLをとり，以下同様に操

37 作する.

38 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 2時間).

39 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

40 定量法本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，水30mL:a'

41 加え，ピュレットからO.lmollL水酸化ナトリウム液30mLを

42 加え，沸騰するまで加熱し，かき混ぜて溶かす.フラスコの

43 壁に付いた固形物を少量の水で洗い込み，かき混ぜながら

44 O.lmo阻J硝酸銀i夜間mLを加え， 5分間穏やかに煮沸した後，

45 フ冶モチモールブ、ノレー試液1~2mLを加え， O.lmolJL水酸化

46 ナトリウム液で液が持続する脊緑色を呈するまで滴定

47 (2.50) を続け，前後のO.lmolJL水酸化ナトリウム液の消費

48 最を合わせる.

49 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=8.512mgC7HlON20S 

50 貯法

51 保存条件遮光して保存する.

52 容器密閉容器.
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1 プロピルチオウラシノレ錠

1 プ口ピルチオウラシル錠
2 Propylthiouracil Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 プロヒ。ノレチオウラシル(C7H!ON20S: 170.23)を含む.

5 製法 本品は「フ。ロピルチオウラシノレj をとり，錠剤の製法に

6 より製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「フ。ロピノレチオウラ

8 シルJ0.3gに対応する量をとり，アンモニア試液5mLを力H

9 え，時々振り混ぜながら5分間放置した後，水10mLを加え

10 て遠心分離する.上澄液に酢酸(31)を加え，生じた沈殿をろ

11 取し，オくから再結晶し， 1050Cで1時間乾燥するとき，その

12 融点 (2.60) は218~2210Cである.また，このものにつき，

13 プロピルチオウラシノレj の確認試験を準用する.

14 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

ρ
U

円

4

0

6

n

u

噌

EA

噌

BA

唱

aA

唱

E4

本品1個をとり，溶出試験第211夜31-ゲ4mLを加え，錠剤が

完全に崩壊するまで超音波処理した後， 1mL中にプロピノレ

チオウラシル(C7H!ON20S)約0.25mgを含む液となるように

溶出試験第2液を加えて正確に VmLとする.この液な干し径

20 0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過し，初めのろ液

21 5mLを除き，次のろ液2mLを正確に量り，溶出試験第2液を

22 加えて正確に100mLとし，試料溶液とする.以下定量法を

23 準用する.

24 プロピルチオウラシル(C7H!ON20S)の量(mg)

25 =lVIs X AI'/ As X 1-ゲ200

26 Ms:定量用プロヒ。ルチオウラシルの秤取量(mg)

27 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第21夜900mLを用い，パド

28 ル法により，毎分75回転で試験を行うとき，本品の30分間

29 の溶出率は80%以上である.

30 本品1伺をとり，試験を開始し，規定された時潤に溶出液

31 20mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンプランプイノレター

32 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

33 礁に量り，表示量に従い1mL中にプロヒワレチオウラシノレ

34 (C7H!ON20S)約5.611gを含む液となるように試験液を加えて

35 豆確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用プロピル

36 チオウラシルを105
0
Cで3時間乾燥し，その約50mgを精密に

37 量り，試験液に溶かして正確に1000mLとする.この液5mL

38 をIE確に量り，試験液を加えて50mLとし，標準溶液とする.

39 試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

40 (2.24)により試験を行い，波長274nmにおける吸光度AI'及

41 びAsを測定する.

42 プロヒ。ルチオウラシル(C7HlON20S)の表示量に対する溶出率

43 (%) 

44 =MらX AT/ As X V'/VX l/CX 9 

45 lVIs :定量用プロピルチオウラシノレの秤取量(mg)

46 C: 1錠中のプロピルチオウラシノレ(C7HJQN20S)の表示量

47 (mg) 

48 定量法 本品20~回以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

49 とする.プロピルチオウラシル(C7HJQN20S)約50mgに対応
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する量を精密に量り，溶出試験第21夜150mLを加え，超音波

処理により粒子を小さく分散させた後，溶出試験第21夜を加

えて正確に200mLとする.このj夜を干し径0.4511m以下のメン

プランフィルターでろ過し，初めのろ液5mLを除き，次の

ろ液2mLを正確に量り， i容出試験第211夜を加えて正確に

100mLとし，試料溶液とする.731Jに定量用プロヒ。ルチオウ

ラシルを1050Cで2時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，

溶出試験第21夜に溶かして正確に200mLとする.この液2mL

を正確に量り，溶出試験第211夜を加えてIE確に100mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長274nmにおける

吸光度Al'及びAsを測定する.

62 

63 

プロピルチオウラシル(C7H!ON20S)の量(mg)

= lVIs X Al'/ As 

Ms :主主量用フ。ロヒ。ルチオウラシノレの秤取量(mg)64 

65 貯法

66 保存条件遮光して保存する.

67 容器密閉容器.
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1 プロピレングリコ}ノレ

1 プ口ピレングリコール
2 Propylene Glycol 

H OH 

3 同cよしOH 及び銭像異性体

4 C3Hs02: 76.09 

5 (2RS)-Propane-l，2・diol

6 [57-55-6] 

7 性状 本品は無色澄明の粕積性のある液で，においはなく，味

8 はわずかに苦い.

9 本品は水，メタノール，エタノール(95)又はピリジンと混

10 和する.

11 本品はジエチルエーテノレに溶けやすい.

12 本品は吸湿性である.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品2~31粛にトリフェニルクロロメタン0.7gを混和

15 し，ピリジン1mLを加え，還流冷却器を付けて水浴上で1時

16 間加熱する.冷後，アセトン20mLを加え，力目視して溶かし，

17 活性炭0.02gを加えて振り混ぜた後，ろ過し，ろ液が約

18 10mLとなるまで濃縮し，冷却する.析出した結晶をろ取し，

19 デシケーター(シリカゲル)で4時間乾燥するとき，その融点

20 (2.60) は174~1780Cである.

21 (2) 本品1mLに硫酸水素カリウム0.5gを加え，穏やかに

22 加熱するとき，特異なにおいを発する.

23 比重 (2.56) d~~ : 1.035~ 1. 040 

24 純度試験

25 (1 ) 酸 本品10.0mLに新たに煮沸して冷却した水50mL

26 を混和し，フェノールフタレイン試液5滴及びO.lmo凶 J水酸

27 化ナトリウム液0.30mLを加えるとき，液は赤色である.

28 (2) 塩化物 (J.03) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

29 夜にはO.Olmo阻J塩酸0.40mLを加える(0.007%以下).

30 (3) 硫酸塩(1.14) 本品10.0gをとり，試験を行う.比較

31 夜には0.005molJL硫酸0.40mLを加える(0.002%以下).

32 (4) 重金属 (J.07) 本品5.0gをとり，第H去により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(5ppm以

34 下).

35 (5) ヒ素(J.lJ) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

印 製し，試験を行う(2ppm以下).

37 (6) グリセリン本品1.0gを硫酸水素カリウム0.5gに加え，

38 加熱して蒸発乾罰するとき，アクロレインのにおいを発しな

39 V¥ 

40 水分 (2.48) 0.5%以下(2g，容量滴定法，直接滴定).

41 強熱残分 (2.44) 本品約20gを質量既知のるつぼに入れ，その

42 質量を精密に量り，加熱して沸騰させ，加熱をやめ，直ちに

43 点火して燃やし，冷後，残留物を硫酸0.2mLで精し，恒量に

44 なるまで注意して強熱するとき，残留物の量は0.005%以下

45 である.

46 蒸留試験 (2.57) 184~ 1890C， 95vol%以上.

47 貯法容器気密容器.
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1 プロプコ}ル

I プロブ、コール
2 Probucol 

4 C31H4802S2: 516.84 

5 4，4' -[Propan-2，2-diylbis(sulfandiyl)]bis[2，6-bis( 1，1-

6 dimethylethyl)phenol] 

7 [23288-49-5] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，プロブコール 62 

9 (C31H4S02Sθ98.5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

11 本品はテトラヒドロフランに極めて溶けやすく，エタノー 65 

12 ノレ(99.5)に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，水に 66 

13 ほとんど溶けない.

14 本品は光によって徐々に淡黄色となる.

15 確認試験
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(1) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はプロブコーノレ標準

品について同様に操作して得られたスペクトルを比較すると

き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

収を認める.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の呉

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトル又はプロブ、コール標準品のスペクトルを

25 比較するとき，何者のスペクトルは同一波数のところに向様

26 の強度の吸収を認める.

27 融点 (2.60) 125~ 1280C 

28 純度試験

29 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

31 下).

32 (2) 類縁物質本操作は遮光した容器を用いて行う.本品
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0.40gをエタノール(99.5)5mLlこ溶かし，移動相を加えて

20mLとし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，移

動棺を加えて正確に50mLとする.この液1mLを亙確に量り，

移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及ひ'標準溶液511Lずつを正確にとり，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー (2.0])により試験宏行う.それぞれの液

の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料

溶液のプロブコールに対する相対保持時間約0.9のピーク面

積は，標準溶液のプロブコールのピーク面積より大きくなく，

試料溶液のプロブ、コールに対する相対保持時間約1.9のピー

ク面積は，標準溶液のプロブコールのピーク面積の25倍よ

り大きくない.また，試料溶液のフ。ロブ?コール及び上記のピ

}ク以外のピークの証言積は，標準溶液のプロブコールのピー

ク面積の5倍より大きくない.更に，試料溶液のプロブコー

ル以外のピークの合計面積は，標準溶液のプロブコールのピ

48 ーク面積の50倍より大きくない.ただし，プロブコールに

49 対する相対保持時間約0.9及び約1.9のピーク面積はそれぞれ

50 感度係数1.2及び1.4を乗じて補正する.

51 試験条件

52 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は，定量

53 法の試験条件を準用する.

54 面積測定範間:溶媒のピークの後からプロブコールの保

55 持時間の約3倍の範囲.ただし，プロブコールに対す

56 る相対保持時間約0.5のピークを除く.
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システム適合f

検出の確認認、:1標票準溶1液夜2mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液511Lから得たプロブ

コーノレのピーク面積が，標準溶液のプロブコールのピ

ーク面積の14~26%になることを確認する.

システムの性能:試料溶液1mLlこ移動相を加えて50mL

とする.この液1mLlこフタル酸ビス(シス 3，3，5ート

リメチルシクロヘキシノレ)の移動相溶液(1→1000)1mL，

エタノール(99.5)5mL及び移動相を加えて20mLどす

る.この液511Llこっき，上記の条件で操作するとき，

フタル酸ビス(シス-3，3，5ートリメチルシクロへキシ

ル)，プロブコールの11慎に溶出し，その分離度は6以上

である.

61 

63 

64 

67 

68 

69 

70 システムの再現性:標準溶液511Llこっき，上記の条件で

71 試験を6回繰り返すとき，プロブコールのピーク面積

72 の相対標準偏差は5%以下である.

73 (3) 残留溶媒別に規定する.

74 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧， 80
0

C， 1時間).

75 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

76 定量法本品及びプロブコ}ル標準品を乾燥し，その約60mg

77 ずつを精密に量り，それぞれをテトラヒドロフラン5mLに

78 溶かし，移動相を加えて正確に50mLとする.これらの液

79 5mLずつを正確に量り，それぞ、れに内標準溶液5mLを正確

80 に加えた後，移動相を加えて100mLとし，試料溶液及び擦

81 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011Lにつき，次の条

82 牛で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内

83 標準物質のピーク面積に対するプロブコールのピーク面積の

84 比QT及びQsを求める.

85 プロブ、コーノレ(C31H4S02S0の量(mg)=MらX QT/QS 

86 
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Ms :プロブコール標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 ブタル酸ピス(シス-3，3，5ートリメチルシク

ロヘキシル)0.2gをテトラヒドロフラン1mLlこ溶かし，

移動相を加えて50mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:242nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:アセトニトリル/水混液(93: 7) 

流量:プロブコールの保持時間が約13分になるように

首席整する.

システム適合性
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2 プロブコール

100 システムの性能.標準溶液10pLにつき，上記の条件で

101 操作するとき，内標準物質，プロブコールの順に溶出

102 し，その分離度は6以上である.

103 システムの再現性:標準溶液10pUこっき，上記の条件

104 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

105 に対するプロブコールのピーク面積の比の相対標準偏

106 差は1.0%以下である.

107 貯法

108 保存条件遮光して保存する.

109 容器気密容器.
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1 プロプコ}ノレ細粒

1 プロブ、コール細粒
2 Pl'ObllCol Fine Granules 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 プロブ、コール(C31H4S02S2: 516.84)を含む.

5 製法 本品は「フ。ロブコーノレj をとり，頼1故郷の製法により

6 製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「プロブコールJ

8 50mgに対応する量をとり，メタノール100mLを加えて振り

9 混ぜた後，ろ過する.ろ液2mLをとり，メタノールを加え

10 て100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法

11 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長240~

12 244nmfこ吸収の極大を示す.

13 製剤j均一性(丘02) 分包したものは，次の方法により含量均

14 一性試験を行うとき，適合する.

15 本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，メタノール

16 70mLを加え，よく振り混ぜた後，メタノールを加えて正確

17 に100mLとする.この液を遠心分離し，プロブコール

18 (C31H4S02S沙約5mgに対応する上澄液 VmLを正確に量り，

19 内標準溶液5mLを正確に加え，メタノーノレを加えて100mL

20 とし，試料溶液とする.以下定量法を準用する.

21 プロブコール(C3IH4S02S2)の量(mg)

22 =Ms X Qr/命 X 10/V 

23 Ms:プロブコール標準品の秤取量(mg)

24 内標準溶液 フタル酸ビス(シスー3，3，5ートリメチルシク

25 ロヘキシル)のメタノール溶液u→250)

26 粒度 (6.03) 試験を行うとき，絢粒剤の規定に適合する.

27 定量法本品を粉末とし，プロブコール(C3IH4S02S2)約0.25g

28 に対応する量を精密に量り，メタノ}ノレ70mLを加え，よく

29 振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に100mLとする.

30 この液を遠心分離し，上澄液2mLを亙確に量り，内標準溶

31 液5mLを正確に加え，メタノールを加えて100mLとし，試

32 料溶液とする.別にプロフ、、コーノレ標準品を80"Cで1時間減圧

33 乾燥し，その約50mgを精密に量り，メタノールに溶かし，

34 正確に20mLとする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液

35 5mLを正確に加え，メタノールを加えて100mLとし，標準

36 溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pLfこっき，次の条件

37 で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標

38 準物質のピーク面積に対するプロブコーノレのピーク面積の比

39 QT及ひ(Qsを求める.

40 プロブコール(C3IH4S02SVの量(mg)=MsX QT/ Qs X 5 

41 Ms:プロブ、コール標準品の秤取量(mg)

42 内標準溶液 フタノレ駿ビス(シス-3，3，5ートリメチルシク

43 ロヘキシノレ)のメタノール溶液u→250)

44 試験条件

45 検出器，カラム温度，移動相及び流量は fプロブコ-

46 ノレj の定量法の試験条件を準用する.

47 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5pm

48 の液体クロマトグラフイ}用オクタデシルシリノレ化シ

49 リカゲルを充てんする.
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システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，プロブ、コールの傾に溶出

53 し，その分離度は3以上である.

54 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

55 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク扇積

56 に対するプロブコールのピーク面積の比の相対標準偏

57 差は1.0%以下である.

58 貯j去容器密閉容器.
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1 プロプコーノレ錠

1 プロブ、コール錠
2 Probucol Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 プロブコール(C31H4802S2: 516.84)を含む.

5 製法本品は「プロブコールj をとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「フ。ロブコール1

8 50mgに対応する量をとり，メタノール100mLを加えて振り

9 混ぜた後，ろ過する.ろ液2mLをとり，メタノールを加え

10 て100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法

11 (2.24) により吸収スペクトノレを ìßlJ定するとき，波長240~

12 244nmfこ吸収の極大を示す.

13 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

14 き，適合する.

15 本品1個をとり，メタノールを加えて崩壊するまで振り混

16 ぜた後， 1mL中にプロブコーノレ(C31H4802S2)約2.5mgを含む

17 夜となるようにメタノーノレを加えて正確に VmLとする. こ

18 の液を遠心分離し，上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液

19 5mLを正確に加え，メタノールを加えて100mLとし，試料

20 溶液とする.以下定量法を準用する.

21 プロブコール(C31H4802Sz)の量(mg)

22 =11公 XQT/QS X f，ゲ20

23 Jl;Is :プロブコール標準品の秤取量(mg)

24 内標準溶液 フタ/レ酸ビス(シス 3，3，5ートリメチルシク

25 ロヘキシル)のメタノール溶液(I→250)

26 崩壊性(丘09) 試験を行うとき，適合する.

27 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

28 とする.プロブコール(C31H4802S2)約0.25gに対応する量を

29 精密に量り，メタノール70mLを加え，よく振り混ぜた後，

30 メタノールを加えて正確に100mLとする.この液を遠心分

31 離し，上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に

32 加え，メタノールを加えて100mLとし，試料溶液とする.

33 ~IJにプロブコール標準品を800Cで1時間減圧乾燥し，その約

34 50mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLと

35 する.この液2mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に

36 加え，メタノールを加えて100mLとし，標準溶液とする.

37 試料溶液及び襟準溶液1011Lにつき，次の条件で液体クロマ

38 トグラフィー (].Ol)により試験を行い，内標準物質のピー

39 ク面積に対するプロブコーノレのピーク函積の比QT及びQsを

40 求める.

41 プロブコール(C31H4802S2)の量(mg)=MsX QT/ Qs X 5 

42 Ms:プロブコール標準品の秤取量(mg)

43 内標準溶液 フタル酸ピス(シスー3，3，5ートリメチノレシク

44 ロヘキシノレ)のメタノール溶液(1→250)

45 試験条件

46 検出器，カラム温度，移動棺及び流量は「プロブコー

47 ノレj の定量法の試験条件を準用する.

48 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

49 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ
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リカゲノレを充てんする.

システム適合性

システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，プロブ‘コールの)1慎に溶出

し，その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

57. に対するプロブコールのピーク面積の比の相対標準偏

58 差は1.0%以下である.

59 貯法容器密隣容器.

5 i at与り



1 プロプラノロ}ル塩酸塩

1 プロプラノロール塩酸塩
2 Propranolol Hydrochloride 

3 塩酸プロプラノロール

4boJ~ 
及び銭像異性体

5 C16H21N02・HCl:295.80 

6 (2mり小(1・Methylethyl)aminoふ (naphthale日開

7 l-yloxy)propan-2-o1 monohydrochloride 

8 [318-98-9] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，プロプラノロール塩

10 酸塩(C16H21N02 ・ HC1)99.0~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品はメタノールに溶けやすく，水又は酢酸(100)にやや

13 溶けやすく，エタノール(99.5)にやや溶けにくい.

14 本品のメタノーノレ溶液(1→40)は旋光性を示さない.

15 本品は光によって徐々に帯黄白色~淡褐色になる.

16 確認試験

17 (1 ) 本品のメタノーノレ洛液(1→50000)につき，紫外可視

18 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

19 のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，術者

20 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

21 る.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル法 (2.25)の塩化

23 カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本品

24 の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

25 波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(J.09) を

27 呈する.

28 p H (2.54) 本品0.5gを水50mUこ溶かした液のpHは 5.0~

29 6.0である.

30 融点 (2.60) 163~1660C 

31 純度試験

32 (1 ) 溶状本品1.Ogを水20mLtこ溶かすとき，液は無色澄

33 明である.

34 (2) 重金属 (1.07) 本品1.Ogをとり，第4法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

36 下).

37 (3) 類縁物質本品20mgを移動相10mLtこ溶かし，試料

38 溶液どする.この液2mLを正確に量り，移動中日;を加えて正

39 礁に100mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相を加

40 えて豆確に10mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

41 溶液20p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

42 フィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピ

43 ーク面積在自動積分法により測定するとき，試料溶液のプロ44 プラノロール以外のピークの面積は，標準溶液のプロプラノ

45 ロールのピーク面積の1/2より大きくない.また，試料溶

46 夜のプロプラノロール以外のピークの合計面積は，標準溶液

47 のプロプラノロールのピーク面積の2倍より大きくない.

48 試験条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:292nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定楓度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.6g及びリン酸テトラ

ブ。チルアンモニウム0.31gを水450mLtこ溶かし，硫酸

1mL及び液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

550mLを加えた後， 2molJL水酸化ナトリウム試液を

58 加えてpH3.3!こ調整する.

59 流量:プロプラノロールの保持時間が約4分になるよう

60 に調整する.

61 函積測定範罰:プロプラノロールの保持時間の約5(音の

62 範囲

63 システム適合性

64 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

65 えて正確に20mLとする.この液20p.Lから得たプロ

66 プラノロールのピーク面積が，標準溶液のプロプラノ

67 ロールのピーク面積の 17~33%になることを確認、す

68 る.

69 システムの性能:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件で

70 操作するとき，プロプラノロ}ルのピークの理論段数

71 及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0 

72 以下である.

73 システムの再現性:標準溶液20p.Uこっき，上記の条件

74 で試験を6回繰り返すとき，プロプラノロールのピー

75 ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

76 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，105
0
C， 4時間).

77 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

78 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に最り，無水面下酸/

79 酢酸(100)混液(7: 3)50mLに溶かし， O.lmolJL過塩素酸で滴

80 定 (2.50)する(電位差i商定法).陪様の方法で空試験を行い，

81 補正する.

82 O.lmolJL過塩素酸1mL=29.58mgC16H21N02' HCl 

83 ft'宇j去

84 保存条件遮光して保存する.

85 容器密閉容器.

5i j:;3ょ



1 プロプラノローノレ塩酸塩錠
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4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 プロプラノローノレ塩酸塩(C16H2IN02・HCl: 295.80)を含む.

6 製法 本品は「プロプラノローノレ塩酸塩j をとり，錠剤の製法

7 により製する.

8 確認試験 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定

9 法 (2.24) により吸収スペクトルを榔定するとき，波長288~

10 292nm及び317~321nmlこ吸収の極大を示す.

11 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

12 き，適合する.

本品1個をとり，水20mLを加えて錠剤が完全に崩壊する

までよく振り混ぜる.次にメタノール50mLを加えて10分間

激しく振り混ぜた後，メタノーノレを加えて正確に100mLと

し，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次のろ液VmL'ii:

正確に量り. 1mL中にプロプラノロール塩酸塩

(CI6H21N02・HCI)約2011gを含む液となるようにメタノール

を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用

塩酸プロプラノローノレを1050Cで4時間乾燥し，その約50mg

を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLとする.
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22 この液2mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に

23 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

24 き，紫外可視吸光度?JItl定法 (2.24)により試験を行い， ~，校長

25 290nmにおける吸光度AT及びAsをiatl定する.

26 プロプラノロール塩酸塩(C16H21N02・HCI)の量(mg)

27 =11公XAr/ As X V'/V X 1/25 

28 Jl!k. :定量用塩酸プロプラノロールの秤取量(mg)

29 湾出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

30 毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は

31 80%以上である.

32 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

33 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィノレタ

34 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

35 正確に量り，表示量に従い1mL中にプロプラノローノレ海酸

36 塩(C16H2IN02・HCI)約l011gを含む液となるように水を加え

37 て正確に V'mLとし，試料溶液とする. 5.llJに定量用塩酸プ

38 ロプラノロールを105
0

Cで4時間乾燥し，その約50mgを精密

39 に量り，水に溶かし，正確に50mLとする.この液1mLを正

40 確に量り，水を加えて亙確に100mLとし，標準溶液とする.

41 試料溶液及び標準溶液につき，紫外可祝吸光度測定法

42 (2.24)により試験を行い，波長290nmlこおける吸光度Ar及

43 びAsを測定する.

44 プロプラノロール塩酸塩(C16H21N02・HCI)の表示量に対す

45 る溶出率(%)

46 =Ms X AT/ As X V'/V X l/C X 18 

47 Ms:定量用塩酸プロプラノローノレの秤取量(mg)

48 C: 1錠中のプロプラノロール塩酸塩(C16H21N02・HCI)の

49 表示量(mg)

50 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

51 とする.プロプラノロール塩酸極(cI6H2IN02・HCI)約20mg

に対応する量を糠密に量り，メタノール60mLを加えて10分

照振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に100mLとし，

ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次のろ液10mLを正確

に量り，メタノールを加えて正確に100mLとし，試料溶液

とする.別に定量用塩酸プロプラノロールを105
0

Cで4時間

乾燥し，その約50mgを精密に最り，メタノーノレに溶かし，

正確に50mLとする.この液2mLを正確に量り，メタノール

を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試

験を行い，波長290nmにおける吸光度Ar・及びAsを測定する.
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62 プロプラノローノレ塩酸塩(CWH2IN02. HCI)の量(mg)

63 口MsX Ar/ As X 2/5 

64 Jl!k. :定量用塩酸プロプラノローノレの秤取量ung)

65 貯法

66 

67 

保存条件遮光して保存する.

容器密閉容器.
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1 フロプロピオン

1 -;;ロプ口ピオン
2 Flopropione 

o OH 

H3C¥メ孔¥/九

3 間人Jl
OH

4 C9HlO04: 182.17 

5 ト(2，4，6-Trihydroxyphenyl)proparトl-one

6 [2295-58-1] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ブロプロピ

8 オン(C9HlOOJ98.0~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色~微黄褐色の結晶性の粉末である.

10 本品はN，N-ジメチノレホルムアミドに極めて溶けやすく，

11 メタノール又はエタノール(99.5)に溶けやすく，水にほとん

12 ど溶けない.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液u→200000)につき，紫

15 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

16 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

17 両者のスベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

18 認める.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル榔定法 (2.25)の臭

20 化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトルと本

21 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

22 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 融点 (2.60) 177~1810C 

24 純度試験

25 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

27 下).

28 (2) 類縁物質本品50mgを移動相50mLに溶かし，試料

29 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

30 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

31 20pLずつを工正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

32 - (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

33 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のフロプロ

34 ピオン以外のピークの磁積は，標準溶液のフロプロピオンの

35 ピーク面積の1/10より大きくない.

36 試験条件

37 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:267nm) 

38 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5pm

39 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

40 リカゲルを充てんする.

41 カラム温度:35
0C付近の一定温度

42 移動相:アセトニトリノレ/水/リン酸混液(I14:86: 

43 1) 

44 流量:フロプロピオンの保持時間が約3分になるように

45 調整する.

46 街積測定範囲:フロプロピオンの保持時間の約7倍の範

47 臨

48 システム適合性
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検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たフロ

プロピオンのピーク面積が，標準溶液のフロプロピオ

ンのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:パラオキシ安息香酸エチノレ25mgをア

セトニトリル30mUこ溶かし，移動棺を加えて50mL

とする.この液2.5mUこ試料溶液2mLを加え，移動

相を加えて50mLとする.この液2011Uこっき，上記

の条件で操作するとき，フロプロピオン，パラオキシ

安患、香酸エチルの)1僚に溶出し，その分離度は2.0以上

である.

60 システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

61 で試験を6回繰り返すとき，フロプロピオンのピーク

62 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

63 水分(2.48) 4.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

64 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

65 定量j去 本品約0.3gを精密に量り ，N，N-ジメチノレホルムアミ

66 ド30mLに溶かし， O.lmollLテトラメチルアンモニウムヒド

67 ロキシド液で滴定(2.5めする(電位差滴定法).向様の方法で

68 空試験を行い，補正する.

69 O.lmoνLテトラメチルアンモニウムヒドロキシド、液1mL

70 = 18.22mg C9HlO04 

71 貯法

72 保存条件遮光して保存する.

73 容器気密容器.
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1 フロプロピオンカプセル

1 "7口プロピオンカプセル
2 Flopl'opion巴Capsules

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 フロプロヒ。オン(C9H1004:182.17)を含む.

5 製法 本品は「フロプロピオンj をとり，カプセル剤の製法に

6 より製する.

7 確認試験

8 (1) 本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示最に従い

9 フロプロピオンJ60mgに対応する量をとり，水40mLを

10 加えてよく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mUこ硝酸鉄(血)

11 試液1mLを加えるとき，液は赤紫色を呈する.

12 (2) 本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示量に従い

13 フロプロピオンJ90mg!こ対応する量をとり，エタノーノレ

14 (99.5)lOOmLを加えてよく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液

5mUこエタノール(99.5)を加えて50mLとする.この液5mL

にエタノーノレ(99.5)を加えて100mLどし，試料溶液とする.

試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収

スペクトルを測定するとき，波長283~287nmに吸収の極大

を示す.

20 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

21 

15 

16 

17 

18 

19 

22 

き，適合する.

本品1個をとり，水/リン酸混液(86: 1)43mLを加え，

50
0

Cの水浴中で崩壊させる.冷後，表示量に従い1mL中に23 

24 フロプロヒ。オン(C9HlOOJ0.4mgを含む液になるようにアセ

25 トニトリルを加えて玉確に VmLとするこの液を10分間か

26 き混ぜた後，その一部をとり，毎分3000回転で5分間遠心分

27 離し，上澄液を試料溶液とする.以下定量法を準用する.

28 フロプロヒ。オン(C9HlOOδの量(mg)

29 = Ms X Al'/ As X Tゲ 100

30 Mら:税水物に換算した定量用フロプロピオンの秤取量

31 (mg) 

32 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し

33 て，パドル法により，毎分100回転で試験を行うとき，本品

34 の45分潤の溶出率は80%以上である.

35 本品1個:a:とり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

36 20mL以上をとり，孔径0.45pm以下のメンブランフィルタ

37 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを
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正確に量り，表示量に従い 1mL中にフロプロピオン

(C9HlOOJ約8.8pgを含む液となるようにO.lmo阻 J塩酸試液を

加えて正雄に V'mLとし，試料溶液とする. )3IJに定量用フ

ロプロピオン()3IJ途「フロプロピオンJと同様の方法で水分41 

42 (2.48)を測定しておく)約22mgを精密に量り，メタノ}ル

43 に溶かし，正確に50mLとする.この液2mL:a:正確に量り，

44 O.lmolJL極酸試液を加えて正確に100mLとし，標準溶液と

45 する.試料溶液及び標準溶液につき， O.lmolJL複酸試液を

46 対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

47 波長284nmにおける吸光度AT及びAsを測定する.

48 フロプロヒ。オン(C9H100δの表示量に対する溶出率(%)

49 =Ms X A'I'/ As X V'/VX l/CX 36 

50 Ms:脱水物に換算した定量用フロプロピオンの秤取量

51 

52 

(mg) 

C: 1カプセル中のフロプロヒ。オン(C9HIO04)の表示量(mg)

53 定量j去 本品20個以上をとり，内容物を取り出し，その質量

54 を精密に量り，粉末とする.フロプロピオン(C9HIO04)約

55 40mg!こ対応する量を精密に量り，移動相を加えて正確に

56 100mLとする.この液を10分間かき混ぜた後，その一部を

57 とり，毎分3000屈転で5分間遠心分離し，上澄液を試料溶液

58 とする.別に定量用フロプロピオン()3IJ途「ブロプロピオ

59 ンj と同様の方法で水分(2.48)を測定しておく)約40mgを

60 精密に量り，移動相70mLを加え， 10分間超音波を照射して

61 溶かした後，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液

62 とする.試料溶液及び標準溶液511Lずつを正確にとり，次の

63 条件で液体クロマトグラフィー (2.0]) により試験を行い，

64 それそ守れの液のフロプロピオンのピーク面積Al'及びAsを測

65 定する.

66 ブロプロヒ。オン(C9HlOOJの量(mg)=lI1i;X A，・/As

JVIs :脱水物に換算した定量用フロプロピオンの秤取量

(mg) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:267nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5pm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:35
0

C付近の一定温度

移動相:アセトニトリル/水/リン酸混液(114:86 : 

67 

68 
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流量:フロプロピオンの保持時間が約3分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:フロプロピオン50mgを移動相50mL

に溶かす.この液20mLをとり， )3IJにパラオキシ安息

香酸エチル25mgを量り，アセトニトリル30mLに溶

かし，7J<，を加えて50mLとした液25mLを加えた後，

移動相を加えて50mLとする.この液511Lにつき，上

記の条件で操作するとき，フロプロピオン，パラオキ

シ安息香酸エチノレの順に溶出し，その分離度は2.0以

上である.

システムの再現性:標準溶液5pUこっき，上記の条件で88 

89 試験を6回繰り返すとき，ブロプロピオンのピーク商

90 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

91 貯j去容器気密容器.
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1 プロベネシド

1 プ口ベネシド
2 Pl'ob巴necid。¥sVU2

4 C13H19N04S: 285.36 

5 4-(Dipropylaminosulfonyl)benzoic acid 

6 [57-66-9] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，プロベネシド

8 (ClaH19N04S)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末で，においはなく，

10 味は初めわずかに苦く，後に不快な苦みになる.

11 本品はエタノーノレ(99.5)にやや溶けにくく，水にほとんど

12 溶けない.

13 本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける.

14 融点:198~200oC 

15 確認試験

16 (1 ) 本品を強熱するとき，二酸化イオウのにおいを発する.

17 (2) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→50000)につき，紫外

18 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトノレを祝IJ定し，

19 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はフ。ロベネシド

20 標準品について同様に操作して得られたスベクトルを比較す

21 るとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度

22 の吸収を認める.

23 純度試験

24 (1 ) 酸本品2.0gに水100mLを加え，時々振り混ぜなが

25 ら水浴上で30分間加熱する.冷後，ろ過し，ろ液にフェノ

26 ールブタレイン試液1i潟及びO.lmo凶 J水酸化ナトリウム液

27 0.50mLを加えるとき，液の色は赤色である.

28 (2) 塩化物 (J.03) 本品1.0gに水100mL及ひ。硝酸1mLを

29 加え，時々振り混ぜながら水浴上で30分間加熱する.冷後，

30 必要ならば水を加えて100mLとし，ろ過する.ろ液50mLを

31 検液とし，試験を行う.比較液にはO.OlmollL塩酸0.30mL

32 を加える(0.021%以下).

33 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品1.0gに水100mL及び境酸1mLを

34 加え，時々振り混ぜながら水浴上で30分間加熱する.冷後，

35 必要ならば水を加えて100mLとし，ろ過する.ろ液50mLを

36 検液とし，試験を行う.比較液には0.005mollL硫酸0.40mL

37 を加える(0.038%以下).

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

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

40 下).

41 (5) ヒ素 (J.1J) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

42 製し，試験を行う(2ppm以下).

43 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 4時間).

44 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

45 定量j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，中和エタノ

46 -jレ50mUこ溶かし， O.lmollL水酸化ナトリウム液で滴定

47 (2.50>する(指示薬:フェノールフタレイン試液封筒).

48 O.lmo阻J水酸化ナトリウム液1mL=28.54mgC13H19N04S 

49 貯法容器密閉容器.
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1 プロベネシド錠

1 プロベネシド錠
2 Pl'obenecid Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 プロペネシド、(C13H19N04S: 285.36)を含む.

5 製法本品は「プロベネシド]をとり，錠斉IJの製法により製す

6 る.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「フ。ロベネシドJ0.5g 

9 に対応する最をとり，エタノール(95)50mL及び1mollL塩酸

10 試液1mLを加えて振り混ぜ¥ろ過する.ろ液を水浴上で、蒸

11 発し，約20mLとする.冷後，析出した結品をろ取し，希エ

12 タノーノレ50mLから再結晶し， 105
0
Cで4時間乾燥するとき，

13 その融点 (2.60) は196~2000Cである.また，このものにつ

14 きプロベネシドj の確認試験(1)を準用する.

15 (2) (1)の乾燥した結晶のエタノーノレ(99.5)溶液(1→50000)

16 につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクト

17 ルを測定し，本品のスペクトノレど「プロベネシドj の参照ス

18 ベクトル又はプロベネシド標準品について同様に操作して得

19 られたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

20 波長のところに同様の強度の吸収を認、める.

21 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

22 き，適合する.

23 本品1偲をとり，水30mL及び1mollL塩酸試液2mLを加え，

24 時々振り混ぜながら超音波処理を行い，錠剤を完全に崩壊さ

25 せた後，エタノーノレ(99.5)を加えて正確に100mLとする.こ

26 の液を遠心分離し，上澄液3mLを豆確に量り， 1mollL嵐酸

27 試液1mL及ひ'エタノーノレ(99.5)を加えて正確に50mLとする.

28 この液5mLを正確に量り，エタノール(99.5)を加えて1mL中

29 にプロベネシド(C!3H19N04S)約1511gを含む液となるように

30 正確に VmLとし，試料溶液とする.別にプロベネシド標準

31 品を105
0
Cで4時間乾燥し，その約0.125gを精密に量り，水

32 15mL， 1mollL塩酸試液1mL及びエタノーノレ(99.5)を加えて

33 溶かし，正確に50mLとする.この液3mLを正確に量り，

34 1mollL塩酸試液1mL及びエタノーノレ(99.5)合加えて正確に

35 50mLとする.この液5mLを正確に量り，エタノール(99.5)

36 を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

37 標準溶液につき， O.lmollL塩酸試液1mUこエタノール(99.5)

38 を加えて正確に50mLとした液を対照とし，紫外可視吸光度

39 測定法 (2.24)により試験を行い，波長248nmにおける吸光

40 度AT及びAsを測定する.

41 プロベネシド(C13H19NO"S)の量(mg)

42 =MS X Ar・/As X vグ25

43 MS:プロベネシド標準品の秤取量(mg)

44 溶出性(丘10) 試験液に溶tI:l試験第21夜900mLを用い，パド

45 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間

46 の溶出率は80%以上である.

47 本品1偲をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

48 20mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンプランフィノレター

49 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

50 確に量り，表示量に従い 1mL中にプロベネシド

51 (C13H19N04S)約1411gを含む液となるように試験液を加えて

52 正確に V'mLとし，試料溶液とする. )jIJにプロベネシド標

53 準品を1050Cで4H寺濁乾燥し，その約70mgを精密に量り，

54 試験液に溶かし，正確に100mLとする.この液1mLを正確

55 に量り，試験液を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.

56 試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

57 (2.24)により試験を行い，波長244nmにおける吸光度Ar及

58 ひ苧Asを測定Tる.

59 プロベネシド(CIA19NO"S)の表示量に対する溶出率(%)

60 且虫色 X AT/ As X v' / V X 1/ C X 18 

61 Jt;1s :プロベネシド、標準品の秤取最(mg)

62 C: 1錠中のプロベネシド(CIA19N04S)の表示量(mg)

63 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

64 とする.プロベネシド、(CIA19N04S)約0.25gに対応する量を

65 精密に量り，水30mL及び1mollL塩酸試液2mLを加えて振り

66 混ぜた後，エタノール(99.5)30mLを加え，超音波処理によ

67 り分散させた後，エタノーノレ(99.5)を加えて正確に100mLと

68 する.この液を遠心分離し，上澄液3mLを正確に量り，

69 1mollL塩酸試液1mL及びエタノール(99.5)を加えて正確に

70 50mLとする.この液5mLを正確に量り，エタノール(99.5)

71 を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする.別にプロベネ

72 シド標準品を1050Cで4時間乾燥し，その約0.125gを精密に

73 量り，水15mL及び1mollL塩駿試液1mLを加え，更にエタノ

74 ーノレ(99.5)を加えて溶かし，正確に50mLとする.この液

75 3mLを正確に量り， 1mollL塩酸試液1mL及びエグノール

76 (99.5)を加えて正確に50mLとする.この液5mLを正確に量

77 り，エタノーノレ(99.5)を加えて正確に50mLとし，標準溶液

78 とする.試料溶液及び標準溶液につき， O.lmollL海酸試液

79 1mLにエタノール(99.5)を加えて正確に50mLとした液を対

80 照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，

81 波長248nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

82 プロベネシド(C13H19N04S)の量(mg)=MSX Ar/ As X 2 

83 MS:プロベネシド、標準品の秤取量(mg)

84 貯法容器密閉容器.
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1 プロマゼパム

1 ブロマゼパム
2 Bl'omazepam 

3 

4 C14HlOBl'N30: 316.15 

5 7・Bromo-5-(pyridin-2・yl)・1，3-dihydro-2H-1，4・

6 benzodiazepin-2-one 

7 [1812-30-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ブロマゼパム

9 (CIÆlOBl'N30)99.0~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 ;2ド品は酢酸(100)に溶けやすく，メタノール，エタノール

12 (99.5)又はアセトンに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 融点:約2450C(分解).

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液(1→200000)につき，紫

16 外可読吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

17 本品のスベクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

18 阿者のスペクトノレは伺一波長のところに何様の強度の吸収を

19 認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

21 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

22 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

23 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 純度試験

25 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gを白金るつぼにとり，第4法

26 により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

27 える(20ppm以下).

28 (2) 類縁物質 本品50mgをアセトン/メタノール混液

29 (3: 2)5mUこ溶かし，試料溶液とする.この液lmLを正確

30 に量り，アセトン/メタノール混液(3: 2)を加えて正確に

31 50mLとする.この液5mLを正確に量り，アセトン/メタノ

32 ール混液(3: 2)を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.

33 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

34 試験を行う.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを薄層クロマ

35 トグラフィー用シリカグル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄

36 層板にスポットする.次に酢酸エチル/アンモニア水(28)/

37 エタノーノレ(99.5)混液(38: 1 : 1)を展凋溶媒として約12cm展

開 閉した後，薄層板を嵐乾する.これに紫外線(主波長254nm)

却 を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及び原点のス

40 ポット以外のスポットは2個以下で，標準溶液から得たスポ

41 ットより濃くない.

42 乾燥減量 (2.41) 0.20%以下(lg，1050C， 4時間).

43 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

44 定量法 本品を乾燥し，その約O.4g告と精密に量り，酢酸

45 (I00)80mLに溶かし， O.lmo征 J過塩素酸で鴻定 (2.50)する

46 電位差i指定法).同様の方法で空試験を行い，補豆する.

47 O.lmolJL過塩素酸lmL=31.62mgC14HlOBl'N30 

48 貯法容器密閉容器.
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1 プロムヘキシン塩酸塩

1 ブロムヘキシン塩酸塩
2 Bl'omhexine Hydrochlol'ide 

3 塩酸フ守口ムヘキシン

13PHCl 
5 C14H20B1'2N2' HCl : 412.59 

6 2-Amino-3，ふdibromo-N-cyclohexyl-N-

7 methylbenzylamine monohydrochloride 

8 [611回 75-の

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ブロムヘキシン極酸

10 塩(C1A20B1'2N2• HCl)98.5%以上を含む.

11 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品はギ自主に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

13 水又はエタノール(95)に溶けにくい.

14 本品の飽和水溶液のpHは3.0~5.0で、ある.

15 融点:約2390C(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品3mgを0.01molJL塩酸試液に溶かし， 100mLとし

18 た液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペ

19 クトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スベクトル

20 を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同

21 様の強度の吸収を認める.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトルを比較するとき， fiI若者のスペクトノレは

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品19に水20mLを加え，よく振り混ぜた後，水酸化

27 ナトリウム試液3mLを加え，ジエチルエーテル20mLずつで

28 4回抽出する.水層をとり，希硝酸で中和した液は塩化物の

29 定性反応(2)(1.酬を呈する.

30 純度試験

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

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

33 下).

34 (2) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

35 て行う.本品50mgをメタノーノレ10mLlこ溶かし，試料溶液

36 とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

37 20mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

38 確に25mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

39 511Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ-

40 (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

41 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のブロムヘキ

42 シン以外のピークの面積は，それぞれ標準溶液のブロムヘキ

43 シンのピーク面積より大きくない.

44 操作条件

45 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:245nm) 

46 カラム:内径約5mm，長さ約15cmのステンレス管に

47 511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ
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ノレ化シリカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素カリウム1.0gを900mLの水にj容

かし， 0.5mollL水酸化ナトリウム試液を加えてpH7.0

に調整し，水を加えて 1000mLとする.この液

200mLをとり，アセトニトリノレ800mLを加える.

流量:ブロムヘキシンの保持時間が約6分になるように

調整する.

カラムの選定:硫酸パメタン0.05gに試料溶液0.5mLを

加え，移動相に溶かし10mLとする.この液511Llこっ

き，上記の条件で操作するとき，パメタン，ブロムヘ

キシンの傾に溶出し，その分離度が7以上のものを用

いる.

61 検出感度:標準溶液511Lから得たブ、ロムヘキシンのピ-

62 ク高さが5~15mmになるように調整する.

63 面積測定範囲:溶媒のピークの後からブロムヘキシンの

64 保持時間の約2倍の範潤

65 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(Ig，105
0

C， 4時間).

66 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

67 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，ギ酸2mL

68 に溶かし，無水酢酸60mLを加え， 50
0

Cの水浴中で15分間加

69 昆し，冷後， 0.1molJL過壕素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:

70 クリスタルバイオレット試液21商).ただし， i'街定の終点は液

71 の紫色が育緑色を経て黄緑色に変わるときとする.同様の方

72 法で空試験を行い，補正する.

73 0.1molι過塩素酸1mL=41.26mgC14H20B1'2N2・HCl

74 貯法

75 保存条件遮光して保存する.

76 容器密閉容器.
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1 プロメタジン塩酸塩

1 プ口メタジン塩酸塩
2 Promethazine Hydrochloride 

3 塩基金プロメタジン

「夕J人句てt:
αD  .HCI 

及び鏡像異性体

5 CI7H20N2S' HCl : 320.88 

6 (2RS)-N，N-Dimethyl帽ト(1OH-phenothiazin-l 0・yl)propan-

7 2-ylamine monohydrochloride 

8 [58-33-3] 

48 タノール/ジエチルアミン混液(19:1)を展開溶媒として約

49 12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

50 254nm)を照射するとき，標準溶液(2)から得たスポットに対

51 応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶液(2)か

52 ら得たスポットより濃くない.また，試料溶液の主スポット

53 以外のスポットは，標準溶液(1)から得たスポットより濃く

54 ない.

55 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(1g，105
0

C， 3時間).

56 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

57 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

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

59 定 (2.5めする(電位差滴定法).向様の方法で空試験を行い，

60 補正する.

9 本品を乾燥したものは定量するとき，プロメタジン塩酸塩 62 貯法

61 O.lmoνL過趨素酸1mL=32.09mgC17H20N2S • HCl 

10 (CI7H20N2S . HC1)98.0%以上を含む.

11 性状本品は白色~淡黄色の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又は酢酸

13 (100)に溶けやすく，無水酢酸にやや溶けにくく，ジエチル

14 エーテルにほとんど溶けない.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 本品の水溶液(1→25)は旋光性を示さない.

17 融点:約223
0
C(分解).

18 確認試験

19 (1 ) 本品の水浴液(1→100000)につき，紫外可視吸光度測

20 定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスベク

21 トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

22 トルは同一波長のところに河様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

24 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

25 本品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

26 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 

28 

(3) 本品0.5gを水5mLlこ溶かし，アンモニア試液2mLを

加えてろ過する.ろ液5mLlこ希百青酸を加えて酸性にした液

は塩化物の定性反応ω(/.09) を呈する.29 

30 p H (2.54) 

5.5である.

32 純度試験

33 

本品1.0gを水 10mLIこ溶かした液のpHは4.0~

31 

4
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'
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(1) 溶状 本操作は，光を避けて行う.本品1.0gを水

10mLlこ溶かすとき，11夜は無色澄明である.

(2) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

38 (3) 類縁物質本操作は，直射日光を避けて行う.本品

39 0.10gをとり，エタノーノレ(95)5mLを正確に加えて溶かし，

40 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

41 を加えて正確に200mLとし，標準溶液(1)とする. ~IJに薄層

42 クロマトグラフィー用塩酸イソプロメタジン20mgをとり，

43 エタノール(95)に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液(2)

44 とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

45 (2.03) により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準

46 溶液(2)1011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍

47 光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次にメ

63 保存条件遮光して保存する.

64 容器気密容器.
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1 フロモキセフナトリウム

1 フロモキセフナトリウム
2 Flomoxef Sodium 

人JUケJ

4 C!oH17F2NaNa07S2・518.45

5 Monosodium(6R，7R)-7・

6 {[( ditluoromethylsulfanyl)acetyl]amino}-

7 3-[1・(2幽hydroxyethyl)ぺH-tetrazol・5ヴIsulfanylmethyl]・

8 7-methoxy幽 8-oxo・5・oxa・1・azabicyclo[4.2.0]oct-2-ene-

9 2・carboxylate

10 [92823-03-5] 

11 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 870~

12 985p.g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，フロモキセフ

13 (C!oH18F2Na07S2 : 496.47)としての量を質量(カ価)で示す.

14 性状本品は白色~淡黄白色の粉末又は塊である.

15 本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

16 エタノール(99.5)にやや溶けにくい.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品O.Olgをとり， O.Olmol江J水酸化ナトリウム試液

19 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

却 法 (1.06) により分解する.との検液2mLにアリザリンコン

21 プレキソン試液/pH4.3の酢駿・酢酸カリウム緩衝液/硝酸

22 セリウム(III)試液の混液(1: 1 : 1)l.5mLを加えるとき，液は

23 青紫色を呈する.

24 (2) 本品の水溶液(3→100000)につき，紫外可視吸光度測

25 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

26 トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペク

27 トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

28 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

29 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

30 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは岡

田 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

32 (4) 本品の核磁気共鳴スペクトノレ測定用重水溶液(1→10)

33 につき，核磁気共鳴スペクトル測定用3ートリメチルシリノレ

34 プロパンスルホン酸ナトリウムを内部基準物質として核磁気

35 共鳴スペクトル測定法 (2.21)により lHを測定するとき{j

36 3.5ppm付近に単一線のシグ、ナノレAを， {j 3.7ppm付近に単一

37 線又は鋭い多重線のシグナルBを， (j 5.2ppm付近に単一線

38 のシグ、ナノレCを示し，各シグナルの面積強度比A:B:Cはほ

39 ぼ3:2 : 1である.

40 (5) 本品はナトリウム塩の定性反応(l)(1.09)を呈する.

41 旋光度 (2.49)α 〕3: ー8~-130(脱水物に換算したもの19，

42 水/エタノーノレ(99.5)混液(4: 1)， 50mL， 100mm). 

43 p H (2.54) 本品0.5gを水5mLに溶かした液のpHは4.0~5.5

44 である.

45 純度試験

46 (1 ) 溶状本品l.Ogを水10mUこ溶かすとき，液は澄明で、，

47 夜の色は次の比較液より濃くない.

48 比較液:寝化コバルト(1)の色の比較原液3.0ll1L及び塩化

49 鉄(阻)の色の比較原液12mLの混液に薄めた希塩酸 (1→

50 10)35mLを加えた液5.0mLをとり，薄めた希寝酸(1→

51 10)5.0mLを力日える.

52 (2) 重金属(1.07) 本品l.Ogを石英製のるつぼにとり，

53 第2法により操作し，試験合行う.比較液には鉛標準液

54 2.0ll1Lを加える(20ppm以下).

55 (3) ヒ素 (J.JJ) 本品l.Ogに硫酸5ll1L及び硝酸5ll1Lを加

56 え，注意して加熱する • t夜が無色~淡黄色となるまで持々硝

57 酸2ll1Lを加えながら加熱を続ける.冷後，シュウ駿アンモ

58 ニウム試液10mLを加え，白煙が発生するまで加熱濃縮して

59 2~3mLとする.冷後，水を加えて 10ll1Lとした液を検液と

60 し，試験を行うとき，次の標準色より濃くない.

61 標準色本品を用いないで同様に操作した後，この液

62 10ll1Lを発生瓶に入れ，ヒ素標準液2mLを正確に加え，

63 以下検液と悶様に操作する(2ppll1以下).

64 (4) 1-(2ーヒドロキシエチル)ー1Hーテトラゾール-5-

65 チオール 定量法の試料溶液を試料溶液とする. J.lIJlこ1一(2

66 ーヒドロキシエチル)-lH テトラゾールー5ーチオール約

67 20ll1gを精密に量り，水に溶かし，正確に100ll1Lとする.こ

68 の液5mLを正篠に量り，内標準溶液25ll1Lを正確に加え，水

69 を加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

70 夜5p.Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

71 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する1-(2

72 ヒドロキシエチノレ)-lHーテトラゾールー5ーチオーノレの

73 ピーク面積の比Q'I'及ひ合Qsを求める. 1ー(2 ヒドロキシエ

74 チル)ー1Hテトラゾールー5ーチオールの量は，脱水物に

75 換算した本品のl.0%以下である.

76 1ー(2ーヒドロキシエチノレ)-lHーテトラゾール-5 チオー

77 ル(C3H6N40S)の最(ll1g)

78 =Ms X Q'I'/ Qs X 1/10 

79 Ms: 1ー(2ーヒドロキシエチル)ー1Hーテトラゾール 5 

80 ーチオールの秤取量(mg)

81 内標準溶液 mークレゾーノレ溶液(3→1000)

82 試験条件

83 定量法の試験条件を準用する.

84 システム適合性

85 定量法のシステム適合性を準用する.

86 水分(2.48) l.5%以下(0.5g，容量滅定法，逆i商定).

87 定量j去 本品及びフロモキセフトリエチルアンモニウム標準品

88 約50ll1g(カ価)に対応する量を精密に量り，それぞれに内標

89 準溶液50ll1Lを正確に加えて溶かし，7l<を加えて100mLとし，

90 試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5p.Uこ

91 っき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

92 験を行い，内標準物質のピーク面積に対するフロモキセフの

93 ピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

94 フロモキセフ(CloH18F2Na07S0の量[p.g(カ価)]

95 =Ms X QT/ Qs X 1000 

96 Ms:フロモキセフトリエチルアンモニウム標準品の秤取
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2 フロモキセフナトリウム

97 量[mg(カ価)]

98 内標準溶液 mークレゾール溶液(3→1000)

99 試験条件

100 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:246nm) 

101 カラム:内径4mm，長さ 20cmのステンレス管 lこ 5~

102 l011mの;夜体クロマトグラフィー用オクタデシル、ンリ

103 ル化シリカゲルを充てんする.

104 カラム温度:250C付近の一定温度

105 移動相:1)ン酸二水素カリウム6.94g，リン酸水素二ナ

106 トリウム十二水平日物3.22g及び臭化テトラn ブチル

107 アンモニウム1.60gを水に溶かし， 1000mLとする.

108 この液750mLにメタノーノレ250mLを加える.

109 流量:フロモキセフの保持時間が約9分になるように調

110 整する.

111 システム適合性

112 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

113 作するとき，フロモキセフ，内標準物質の)1頃に溶出し，

114 その分離度は10以上である.

115 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

116 試験を3回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

117 対するフロモキセフのピーク面積の比の相対標準偏差

118 は1.0%以下である.

119 貯法

120 保存条件 50C以下で保存する.

121 容器気密容器.
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1 注射用フロモキセフナトリウム

1 注射用フロモキセフナトリウム
2 Flomoxef 80dium fol' Inj巴ction

3 本占ちは用時溶解して用いる注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

5 対応するフロモキセフ(C15H18F剖a0782: 496.47)を含む.

6 製法 本品は「フロモキセフナトリウムj をとり，注射剤の製

7 法により製する.

8 性状 本品は白色~淡黄白色の軽質の塊又は粉末である.

9 確認試験本品につきフロモキセフナトリウムj の確認、試

10 数(3)を準用する.

11 p H (2.54) 本品の表示量に従い「フロモキセフナトリウ

12 ムJ0.5g(カ価)に対応する量を水5mUこ溶かした液のpHは

13 4.0~5.5である.

14 純度試験

15 ( 1 ) 溶J伏 木品の表示量に従い「フロモキセフナトリウ

16 ムJ1.0g(カ価)に対応する量告と水10mUこ溶かすとき，液は

17 無色~微黄色澄明である.

18 (2) 1ー(2ーヒドロキシエチル)ー1Hーテトラゾーノレ-5-

19 チオール 定量法で得た試料溶液を試料溶液とする. 5.lIHこ1

20 -(2ーヒドロキシエチル)-1Hーテトラゾーノレ 5ーチオ-

21 ル約20mgを精密に量り，71<に溶かし，亙確に100mLとする.

22 この液5mLを正確に量り，内標準溶液25mLを正確に加え，

23 71<を加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

24 溶液5p.Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ}

25 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

26 る1ー(2ーヒドロキシエチノレ)-1Hーテトラゾールー5ーチオ

27 ールのピーク面積の比QT及び、Qsを求める. 1一(2ーヒドロ

28 キシエチル)-1Hーテトラゾール 5 チオールの量は，本

29 品19(カ価)当たり 10mg以下である.

30 1一(2ーヒドロキシエチノレ)-1Hーテトラゾーノレー5ーチオ-

31 ル(C3HaN408)の量(mg)

32 =}J!fs X Q'I可/QsX 1/10 

33 Ms: 1ー(2 ヒドロキシエチル)-1Hーテトラゾール 5 

34 ーチオールの秤取量(mg)

35 内標準溶液 mークレゾーノレ溶液(3→1000)

36 試験条件

37 ブロモキセフナトリウムj の定量法の試験条件を準用

38 する.

39 システム適合性

40 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，水を加えて

41 正確に20mLとする.この液5p.Lから得た1ー(2-ヒド

42 ロキシエチノレ)-1H-テトラゾールー5ーチオールの

43 ピーク面積が，標準溶液の1ー(2ーヒドロキシエチノレ)

44 -1Hーテトラゾール-5ーチオールのピーク面積の

45 3.5~6.5%になることを確認する.

46 システムの性能:標準溶液5p.Uこっき，上記の条件で操

47 作するとき， 1一(2ーヒドロキシエチル)-1Hーテト

48 ラゾーノレ-5…チオーノレ，内標準物質の般に溶出し，

49 その分離度は20以上である.

50 システムの再現性:標準溶液5p.Uこっき，上記の条件で

51 試験を3回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

9
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対する1ー(2ーヒドロキシェチノレ)-1Hーテトラゾー

/レー5ーチオールのピーク面積の比の相対標準偏差は

1.0%以下である.

55 水分(2.48) 1.5%以下(0.5g，容量滴定法，逆滴定).

56 エンドトキシン (4.01) 0.025EUlmg(カ価)未満.

57 製剤均一性 {ω2) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

58 不溶性異物(丘06) 第21:去により試験を行うとき，適合する.

59 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

60 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

61 適合する.

62 定量j去 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量り，

63 内容物の平均質量を求める.内容物約19をシャーレに薄く

64 広げ，臭化マグネシウム飽和溶液を入れた値湿器中に遮光し

65 て放置し，水分を平衡化させる.その約0.1gにつき，水分の

66 項に準じて水分を測定しておく.本品の表示量に従い「ブロ

67 モキセフナトリウム」約50mg(カ価)に対応する量を精密に

68 量り，内標準溶液50mLを正確に加えて溶かし，水を加えて

69 100mLとし，試料溶液とする. 5.lIJにフロモキセフトリエチ

70 ノレアンモニウム標準品約50mg(カ価)fこ対応する量を精密に

71 量り，内標準溶液50mLを正確に加えて溶かし，水を加えて

72 100mLどし，標準溶液とする.以下「フロモキセフナトリ

73 ウムj の定量法を準用する.

74 フロモキセフ(ClsHlsF2Na0780の最[pg(カ価)]

75 =Ms X Q'I‘/Qs X 1000 

76 11公:フロモキセアトリエチルアンモニウム標準品の秤取

77 量[mg(カ価)]

78 内標準捺液 m クレゾール溶液(3→1000)

79 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

80 器を使用することができる.
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プロモクリプチンメシル酸塩

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2r;去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

て行う.本品0.10gをメタノール/クロロホノレム混液(1:

1)10mUこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確にと

り，メタノール/クロロホルム混液(1:1)を加えて正確に

200mLとし，標準溶液(1)とする.この液10mLを正確にと

り，メタノール/クロロホルム滋液(1: 1)を加えて正確に

20mLとし，標準溶液(2)とする.これらの液につき薄層クロ

マトグラフィー (2.03)により試験安行う.試料溶液，標準

溶液(1)及び標準漆液(2)1011Lずつを薄層クロマトグラフィ一

周シリカゲ、ルを用いて調製した薄層板lこ1cmの帯状にスポッ

トする.直ちにジクロロメタン/1，4ージオキサン/エタノ

ール(95)/アンモニア水(28)混液(1800: 150 : 50 : 1)を展開

溶媒として約10cm展開した後，薄層板を減圧で30分間乾燥

する.これに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧し，

更に過酸化水素試液を均等に噴霧した後，薄層板をガラス板

で覆い緩察するとき，試料溶液から得た主スポット以外のス

ポットは，標準溶液(1)から得たスポットより濃くなく，か

っ主スポット以外のスポットのうち標準溶液(2)から得たス

ポットより濃いスポットは， 1倍以下である.

乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(lg，i:威圧・ 0.67kPa以下， 80
0
C， 

5時間).

強熱残分(2.44) 0.1 %以下(lg).

定量法 本品約0.6gを精密に量り，無水酢酸/酢酸(100)混液

(7: 1)80mLに溶かし， O.lmolι過塩素酸で鴻定 (2.50)する

(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.
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本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ブロモクリ

プチンメシル毅塩(C32H40BrN50o・CH，，03S)98，0%以上を含

む.

性状 本品は白色~微帯黄白色又は微帯褐白色の結晶性の粉末

で，においはないか，又はわずかに特異なにおいがある.

本品は酢酸(100)に極めて溶けやすく，メタノールに溶け

やすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，無水酢酸，ジク

ロロメタン又はクロロホノレムに極めて溶けにくく，水又はジ

エチルエーテノレにほとんど溶けない.

本品は光によって徐々に着色する.

確認試験

(1) 本品2mgをメタノール1mUこ溶かし， 4ージメチルア

ミノベンズアルデヒド・塩化鉄(皿)試液2mLを加えて振り混

ぜるとき， i夜l土帯紫青色を呈する.

(2) 本品のメタノーノレ溶液(3→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

る.

(3 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)のペ

ースト法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照

スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数の

ところに同様の強度の吸収を認める.

(4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うとき，緑

色を呈する.

旋光度 (2.49)αJ~ : +95~+1050(車t燥物に換算したもの

O，lg，メタノール/ジクロロメタン混液(1: 1)， 10mL， 

100mm)， 

純度試験

(1) 溶状本品0，10gをメタノール10mLfこ溶かすとき，

液は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

比較液:塩化コバルト(II)の色の比較原液2，5mL，塩化鉄

(m)の色の比較原液6，OmL及び硫酸銅(II)の色の比較原

液l.OmLをとり，薄めた塩酸(1→40)を加えて正確に

100mLとする.
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1 ブロモパレリル尿素

1 ブ口モバレリル原素
2 Bromovalel'ylul'ea 

3 ブロムヲレリル尿素

4 

o
人勾

h 及び銭像巽性体

5 CaHllBrN202: 223.07 

6 (2RS)・(2・Bromo-3-methylbutanoyl)urea

7 [496回 67-3]

8 本品を乾燥したものは定量するとき，プロモパレリノレ尿素

9 (CaHllBl'N202)98.0%以上を含む.

10 性状 本品は無色又は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

11 はなく，味はわずかに苦い.

12 本品はエタノール(95)にやや溶けやすく，ジエチルヱーテ

13 ルにやや溶けにくく，水に極めて溶けにくい.

14 本品は硫酸，硝酸又は塩酸に溶けるが，これに水を加える

15 とき，沈殿を生じる.

16 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

17 確認試験

18 (1 ) 本品0.2gに水酸化ナトリウム溶液(1→10)5mLを加え

19 て煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青

20 変する.この液に過量の希硫酸を加えて煮沸するとき，吉草

21 酸のにおいを発する.

22 (2) 本品O.lgに無水炭酸ナトリウム0.5gを加え，徐々に加

23 熱して完全に分解し，残留物を熱湯5mLに溶かし，冷後，

24 酢酸(31)を加えて酸性とし，ろ過する.ろ液は臭化物の定性

25 反応(2)(J.09) を呈する.

26 融点 (2.60) 151~1550C 

27 純度試験

28 (1 ) 液性本品1.5gに水30mLを加え， 5分間振り混ぜて

29 ろ過するとき，液は中性である.

30 (2) 塩化物 (J.03) U)のろ液10mLをとり，試験を行う.

31 比較液にはO.OlmoνL塩酸0.40mLを加える(0.028%以下).

32 (3) 硫酸塩 (1.14) (1)のろ液10mLをとり，試験を行う.

33 比較液には0.005mollL硫酸0.40mLを加える(0.038%以下).

34 (4) 重金属 (J.07) 本品2.0g告ととり，第2法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

36 下).

37 (5) ヒ素(J.1J) 本品0.5gをとり，水酸化ナトリウム試

38 液5mLIこ溶かした液を検液とし，試験念行う (4ppm以下).

39 (6) 硫酸呈色物 (J.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

40 夜の色は色の比較液Aより濃くない.

41 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，80
0
C， 2時間).

42 強熱残分(2.44) 0.1%以下Ug).

43 定量法本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り， 300mLの

44 三角フラスコに入れ，水酸化ナトリウム試液40mLを加え，

45 還流冷却器を付け， 20分間穏やかに煮沸する.冷後，水

46 30mLを用いて還流冷却器の下部及び三角フラスコの口部を

47 洗い，洗液を三角フラスコの液と合わせ，硝酸5mL及び亙

48 確に O.lmo阻 J硝酸銀波30mLを加え，過量の硝酸銀を

49 O.lmolJLチオシアン酸アンモニウム液で滅定 (2.50)する(指

50 示薬:硫酸アンモニウム鉄(阻)試液2mL).同様の方法で空

51 試験を行う.

52 O.lmollL硝酸銀液1mL=22.31mgCUHllBrN202 

53 貯j去容器密閉容器.
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1 Lープロリン

1 Lープ口リン
2 L-Proline 

H
I

び

4 CoH9N02: 115.13 

5 (2S)幽Pyrrolidine-2-carboxylicacid 

6 [147-85・3]

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し， L プロリ

8 ン(C5H9N0:099.0~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結品位の粉末で，味はわずかにす

10 V、.
11 本品は水又はギ酸に極めて溶けやすく，エタノール(99.5)

12 に溶けにくい.

13 本品は潮解性である.

14 確認試験 本ふにつき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

15 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

16 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

17 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

18 旋光度 (2.49)α)~ : -84.0~-86.0o(乾燥物に換算した

19 もの19，71<， 25mL， 100mm). 

20 p H (2.54) 本品1.0gを71< 10mLfこ溶かした液のpHは5.9~

21 6.9である.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすどき， ri夜は無色澄

24 明である.

25 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

26 液にはO.OlmoνL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

27 (3) 硫酸旗(1.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

28 夜には0.005mol/L硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

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

30 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

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

32 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以 68 

33 下). 69 

34 (6) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製 70 

35 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加 71 

36 える(IOppm以下~ n 
37 (7) 類縁物質本品約0.5gを精衝に量り，塩酸0.5mL及び 73 

38 水に溶かし，正確に100mLとする.この液10mL告と正確に量 74 

39 り， 0.02mo阻J塩酸試液を加えて正確に50mLとし，試料溶 75 

40 液とする. }jIHこLーアスパラギン酸， Lートレオニン， Lーセ 76 

41 リン， Lーグルタミン酸， Lープロリン，グリシン， Lーアラ 77 

42 ニン， Lーシスチン， Lーパリン， Lーメチオニン， Lーイソ 78 

43 ロイシン， Lーロイシン， Lーチロジン， Lーフェニルアラニ 79 

44 ン， Lーリジン塩酸塩，塩化アンモニウム， Lーヒスチジン 80 

45 及びLーアルギニンをそれぞれ2.5mmoHこ対応する量を精密 81 

46 に量り， O.lmolι盗酸試液に溶かし，正確に1000mLとし 82

47 標準原液とする.この液5mLを正確に量り， 0.02mo阻，塩酸 83 

48 試液を加えて正確に100mLとする.この液4mLを正確に量 84 

49 り， 0.02mol/L塩毅試液を加えて正確に50mL~ し，標準溶 85 
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液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，

次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

う.試料溶液及び標準溶液から得たピーク高さから試料溶液

1mLに含まれるプロリン以外のアミノ酸の質量を求め，そ

の質量否分率を算出するとき，プロリン以外の各アミノ酸の

量は0.1%以下である.

試験条件

検出器:可視吸光光度計(測定波長:570nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ8cmのステンレス管に311m

のポリスチレンにスルホン酸基を結合した液体クロマ

トグラフィー用強酸性イオン交換樹脂(Na型)を充て

んする.

カラム温度:57
0

C付近の一定温度

反応槽温度:130
0

C付近の一定温度

反応時間:約 1分

移動相:移動相A，移動相B，移動相C，移動相D及び移

動棺Eを次の表に従って調製後，それぞれにカプリル

酸O.lmLを加える.

移動相A 移動相B 移動中目C 移動格D 移動相E

クエン酸ー水 19.80g 22.00g 12.80g 6.10g 
平日物

クエン駿三ナ 6.19g 7.74宮 13.31g 26.67g 
トリウム二
水和物

塩化ナトリウ 5.66g 7.07g 3.74g 54.35g 
i入

水酸化ナトリ 8.00g 
ウム

エタノール 130mL 20mL 4mL 100mL 
(99.5) 

チオジグリコ 5mL 5mL 5mL 
ール

ベンジルアル 5mL 
コ~!レ

ラウロマクロ 4mL 4mL 4mL 4mL 4mL 
ゴール溶液
(I→4) 

7l< 適量 適量 適量 適量 適量

金量 1000mL 1000mL 1000mL 1000mL 1000mL 

移動相の切換え:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アスパラギン酸， トレオニン，セリン，

グルタミン酸，プロリン，グリシン，アラニン，シス

チン，バリン，メチオニン，イソロイシン，ロイシン，

チロジン，フェニノレアラニン， リジン，アンモニア，

ヒスチジン，アルギニンの)1頃に溶出し，イソロイシン

とロイシンの分離度が1.2以上になるように，移動相

A，移動棺B，移動格C，移動相D及び移動相Eを順次

切り換える.

反応試薬:酢酸リチウム二水和物204gを水に溶かし，

酢酸(100)123mL，1ーメトキシ-2ープロパノール

401mL及ひ'水を加えて1000mLとし， 10分照窒素を

通じ， (I)液とする.日IJに1ーメトキシー2ープロパノ

ール979mLfこニンヒドリン39gを加え， 5分間窒素を

通じた後，水素化ホウ素ナトリウム81mgを加え， 30 

分間窒素を通じ， (Ir)液とする. (I)液と (Ir)液を1容

量と1容量の混液とする(用特製する).

移動相流量:毎分0.20mL

5i 441iu 



2 Lープロリン

86 反応試薬流量:毎分0.24mL

87 システム適合性

88 システムの性能:標準溶液20l1Lにつき，上記の条件で

89 操作するどき，グリシンとアラニンの分離度は1.2以

90 上である.

91 システムの再現性:標準溶液20l1Lにつき，上記条件で

92 試験を6回繰り返すとき，標準溶液中のプロリンを除

93 く各アミノ酸のピーク高さの相対標準偏差は5.0%以

94 下であり，保持待問の相対標準偏差は1.0%以下であ

95 る.

96 (8) 残留溶媒別に規定する.

97 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(Ig，105
0

C， 3時間).

98 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

99 定量j去 本品約0.12gを精密に量り，ギ酸3mUこ溶かし，酢酸

100 (100)50mLを加え， O.lmolJL過塩素酸でj商定 (2.50)する(電

101 位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

102 O.lmolι過塩素酸1mL=11.51mgCoH9N02 

103 貯法容器気密容器.

5i s';d l.J 



ベカナマイシン硫酸塩1 

i a:;4iJ 

明である.

(2) 重金属 (1，07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

下).

(3 ) ヒ素 (/.11) 本品2.0gをとり，第1法により検液を調

製し，試験を行うUppm以下)，

(4) 類縁物質本品60mgを水10mLfこ溶かし，試料溶液

とする.この液3mLを正確に量り，水を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，簿層ク

ロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び

標準溶液511Lずつな薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを

用いて調製した薄層板にスポットする.次にリン酸二水素カ

リウムj容液(3→40)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄

層板を風乾する.これに0.2%ニンヒドリン・水飽和1ーブタ

ノール試液を均等に噴霧し， 100
0
Cで10分間加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準j容液か

ら得たスポットより濃くない.

乾燥減量 (2.4/) 5.0%以下(0.5g，減圧・ 0.67kPa以下， 600C， 

3自寺関).

強熱残分(2.44) 0.5%以下(1g).

定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

(4.02)の円傍平板法により試験を行う.

(i)試験菌 BaclIll1s sl1btilis ATCC 6633を用いる.

(並)培地培地(1)の1)の iを用いる.ただし，滅菌後の

pH (2.54) は7.8~8.0 とする.

(温) 標準溶液ベカナマイシン硫酸塩標準品を乾燥し，そ

の約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，薄めたpH6.0

のリン酸塩緩衝液(1→2)に溶かして正確に50mLとし，標準

原液とする.標準原液は5~150Cfこ保存し， 30日以内に使用

する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH8.0のO.lmolJL

リン酸塩緩衝液告と加えて1mL中にlO11g(カ価)及び2.511g(カ

価)を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液

とする.

(iv) 試料溶液本品20mg(力価)に対応する量を精密に量り，

水に溶かして正確に50mLとする.この液適量を正確に量り，

pH8.0のO.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中にl011g(力

価)及び2.511g(カ価)を含む液を誠製し，高濃度試料溶液及び

低濃度試料溶液とする.

貯法容器気密容器.
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ベカナマイシン硫酸塩
Bekanamycin Sulfate 

硫酸ベカナマイシン

C18H37N501O・ XH2S04

3-Amino-3・deoxy-a-D-glucopyranosyl-(l→6)ー[2，ふ

diamino-2，6・dideoxy-α占 -glucopyranosyl-(l→4)]-2-deoxy-

D-streptamine sulfate 

[70550-99・1]

. xH2S04 

HO 

O 

1 

2 

目
u

ρ

u

n

t

o

D

h

u

3 

4 

本品は，Streptomyces kanamyceticl1Sの変異株の培養に

よって得られる抗細菌活性を有するアミノグリコシド系化合

物の硫駿塩である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 680~

77011g(カ悩)を含む.ただし，本品のカ価は，ベカナマイシ

ン(C18H37N501O: 483.51)としての量在質量(カ価)で示す.

性状本品は白色の粉末である.

本品l土水に溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

ない.

確認試験

(1) 本品20mgをpH5.6の1/15molJL!Jン酸塩緩衝液2mL

に溶かし，ニンヒドリン試液1mLを加えて煮沸するとき，

液は青紫色を呈する.

(2) 本品及びベカナマイシン硫酸主主標準品30mgずつを水

5mLfこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液

につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用

シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にリ

ン酸二水素カリウム溶液(3→40)を展環溶媒として約10cm展

開した後，薄属板を風乾する.これに0.2%ニンヒドリン・

水飽和1ーブタノール試液を均等に噴霧し， 1000Cで10分間

加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得た主スポットは

紫褐色を呈し，それらのあ値は等しい.

(3) 本品の水溶液(1→5)に鹿化バリウム試液1滴を加える

とき， i夜は白濁する.

旋光度 (2，49)α)~ : +102~+1160(乾燥後， 0.25g，水，

25mL， 100mm). 

p H (2，54) 本品0.50gを水10mLに溶かした液のpHは6.0~

8.5である.

純度試験

(1) 溶状 本品0.5gを水5mLに溶かすとき，i夜は無色澄
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1 ベクロメタゾンプロヒ。オン酸エステノレ

1 ベクロメタゾンプ口ピオン酸エステル
2 Beclometasone Dipropionate 

3 プロピオン酸ベクロメタゾン

0)しCH3

4 0 

5 C2sH37CI07: 521.04 

6 9-Chloro-11 s， 17 ，21-trihydroxy-16s-methylpregna-l，4-

7 diene-3，20-dione 17，21-dipropanoate 

8 [5534-09-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ベクロメタゾンプロ

10 ヒ。オン酸エステル(C2sH37CI07)97.0~103.0%を含む.

11 性状 本品は白色~微黄色の粉末で，においはない.

12 本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにややj容け

13 やすく，エタノーノレ(95)又は1，4ージオキサンにやや溶けに

14 くく，ジエチルエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けな

15 し¥

16 融点、:約2080C(分解).

17 確認試験
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(1) 本品2mgを硫酸2mLlこ溶かすとき，液は初め帯黄色

を呈し，徐々にだいだい色を経て暗赤褐色に変わる.この液

に注意して水10mLを加えるとき， i夜は帯育緑色に変わり，

綿状の沈殿を生じる.

(2) 本品O.Olgをメタノール1mLに溶かし，フェーリング

試液1mLを加えて加熱するとき，赤色~赤褐色の沈殿を生

じる.

25 (3) 本品0.02gをとり，水酸化ナトリウム試液1mL及び水

26 20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法 (1.06) によ

27 り得た検液は塩化物の定性反応 (1.酬を皇する.

28 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

29 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

30 本品の参照スペクトル又は乾燥したベクロメタゾンプロピオ

31 ン酸エステル標準品のスペクトルを比較するとき，両者のス

32 ベクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

33 もし，これらのスペクトノレに差を認めるときは，本品及びベ

34 クロメタゾンフ。ロピオン酸エステノレ標準品をそれぞれエタノ

35 ール(95)に溶かした後，エタノールを蒸発し，残留物につき，

36 同様の試験を行う.

37 旋光度(2.49)α)~ : +88~+940(乾燥後， 0.1g， 1，4ージ

38 オキサン， 10mL， 100mm). 

39 純度試験

40 (1 ) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第2法により操作し，

41 試験を行う.比較液には鉛標準液1.5mLを加える(30ppm以

42 下).

43 (2) 類縁物質本品20mgをクロロホルム/メタノール混

44 夜(9:1)5mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正

45 確に量り，クロロホルム/メタノール混液(9: 1)を加えて正

46 確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

47 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及

48 び標準溶液511Lずつを簿層クロマトグラフィ一周シリカゲル

49 を用いて調製した薄属板にスポットする.次に1，2 ジクロ

50 ロエタン/メタノール/水混液(475: 25 : 1)を展開溶媒と

51 して約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これにアルカ

52 リ性ブルーテトラゾリウム試液を均等に噴霧するとき，試料

53 溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

54 たスポットより濃くない.

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

56 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

57 定量j去 本品及びベクロメタゾンプロピオン酸エステル標準品

58 を乾燥し，その約20mgずつを精密に量り，それぞれをメタ

59 ノールに溶かし，正確に50mLとする.この液10mLずつを

60 正確に量り，それぞれに内標準溶液10mLを正確に加えた後，

61 メタノールを加えて50mLとし，試料溶液及び標準溶液とす

62 る.試料溶液及び標準溶液2011Llこっき，次の条件で液体ク

63 ロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質の

64 ピーク面積に対するベクロメタゾ、ンプロヒoオン西空エステルの

65 ピーク面積の比QT及ひ(Qsを求める.

66 ベクロメタゾンプロヒ。オン酸エステノレ(C2sH37CI07)の最(mg)

67 =11必X QT/QS 

68 

69 

Ms :ベクロメタゾンプロピオン酸エステル標準品の秤取

量(mg)
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内標準溶液 プロピオン酸テストステロンのメタノール溶

被u→4000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ20cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.

77 カラム温度:25
0

C付近の一定滋度

78 移動相:アセトニトリル/水混液(3: 2) 

79 流量:ベクロメタゾ、ンフ。ロヒ。オン酸エステルの保持時潤

80 が約6分になるように調整する.

81 システム適合性

82 システムの性能:標準溶液2011Llこっき，上記の条件で

83 操作するとき，ベクロメタゾンプロピオン酸エステル，

84 内標準物質の順に溶出し，その分離度は8以上である.

85 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

86 で試験告と6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

87 に対するベクロメタゾ、ンプロピオン殻エステルのピ-

88 ク面積の比の相対襟準偏差は1.0%以下である.

89 貯法容器気密容器.

5l 44U 



1 ベザフィブラート

1 ベザフィブラート
2 Bezafibrate 

γ

…
 

J
 ot 4 C19H2oCIN04・361.82

5 2・(4・{2-[(4・Chlorobenzoyl)amino]ethyl} phenoxy)帽2・

6 methylpropanoic acid 

7 [41859-67-0] 

8 ヌド品を乾燥したものは定量するとき，ベザフィブラート

9 (C19H2oCINOδ98.5~101.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶|生の粉末である.

11 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノ

12 ールにやや溶けやすく，エタノール(99.5)にやや溶けにくく，

13 水にほとんど溶けない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

16 吸光度測定法(2.24)により吸i奴スペクトノレを測定し，本品

17 のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

18 のスペクトノレは同一波長のところに河様の強度の吸収を認め

19 る.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

22 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

23 同一波数のところに河様の強度の吸収を認める.

24 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(I.Mを行うとき，緑

25 色を呈する.

26 融点 (2.60) 181 ~1860C 

27 純度試験

28 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品3.0gをN，N ジメチルホルムア

29 ミド15mUこ溶かし，水を加えて60mLとし，よく振り混ぜ

30 12時間以上放置した後，ろ過し，ろ液40mLlこ希硝酸6mL及

31 び水を加えて50mLとする.これを検液どし，試験を行う.

32 比較液はO.OlmoJJL塩酸0.70mLfこN，Nージメチルホルムア

33 ミド 10mL，希硝酸6mL及び水を加えて 50mLとする

34 (0.012%以下).

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

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

37 下).

38 (3) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ35mLlこ溶かし，

39 更に薄めた0.5moJJL酢酸アンモニウム試液(1→50)を加えて

40 50mLとし，試料溶液とする.この液1mLを豆確に量り，メ

41 タノール70mLを加え，更に薄めた0.5moJJL酢酸アンモニウ

42 ム試液(1→50)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

43 試料溶液及び標準溶液5pLずつを正確にとり，次の条件で液

44 体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれ

45 の液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

46 試料溶液のペザフィブラートのピークに対する相対保持待問

47 約0.65及び1.86のピークの面積はそれぞれ標準溶液のペザフ

48 イブラートのピーク面積の1/2より大きくなく，その他の

49 ピークの面積は標準溶液のベザフィブラートのピーク面積の

50 1/5より大きくない.また，試料溶液のベザフィブラート

51 以外のピークの合計面積は，標準溶液のベサ、ブイブラートの

52 ピーク面積の3/4より大きくない.

53 試験条件

54 検出器:紫外吸光光度計(iftlJ定波長:230nm) 

55 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5pm

56 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

57 リカゲルを充てんする.

58 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

59 移動棺:メタノール/薄めた酢酸(100)(1→100)混液

60 (9 : 4) 

61 流量:ベザフィブラートの保持時間が約6分になるよう

62 に調整する.

63 面積測定範医:溶媒のピークの後からベザフィブラート

64 の保持時間の約2.5倍の範囲

65 システム適合性

66 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，メタノール

67 /薄めた0.5moJJL酢酸アンモニウム試液(1→50)混液

68 (7 : 3)を加えて正確に50mLとする.この液5pLから

69 得たベザフイブラートのピーク面積が標準溶液のベザ

70 フィブラートのピーク面積の7~13%になることを確

71 認する.

72 システムの性能:本品20mg及び4ークロロ安息香酸

73 10mgをメタノール70mLに溶かし，更に薄めた

74 0.5mo阻 J酢酸アンモニウム試液(1→ 50)を加えて

75 100mLとする.この液5pLにつき，上記の条件で操

76 作するとき， 4ークロロ安怠、香酸，ベザフィブラート

77 の順に溶出し， 4 クロロ安怠香酸とベザフィブラ一

78 トの分離度は3以上である.

79 システムの再現性:標準溶液5pLにつき，上記の条件で

80 試験を6回繰り返すとき，ベザフィブラートのピーク

81 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

82 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 3時間).

83 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

84 定量法 本品を乾燥し，その約0.7gを精密に量り，エタノール

85 (99.5)50mLに溶かし， O.lmo阻 J水酸化ナトリウム液で滴定

86 (2.50)する(指示薬:フェノーノレフタレイン試液封筒).同様

87 の方法で空試験を行い，補正する.

88 O.lmoJJL水酸化ナトリウム液1mL=36.18mgC19H2oCIN04 

89 貯j去容器気密容器.

5i 44リ



1 ベザフィプラート徐放錠

1 ベザフィブラート徐放錠
2 B巴zafibl'ateSustained Release 'fablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 ベザフィブラート(C¥9H20CINO": 361.82)を含む.

5 製法本品は「ベザフィブラートj をとり，錠郊の製法により

G 製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「ベザフィブラ-

8 トJO.lgに対応する量をとり，メタノーノレ100mLを加えて

9 よく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液1mLfこメタノールを加

10 えて100mLとし，試料溶液とする.試料溶液につき，紫外

11 可祝吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定する

12 とき，波長227~231nmlこ吸収の極大を示す.

13 製剤均一性 (6.02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

14 溶出性(丘10) 試験液にpH7.2のりン酸水素二ナトリウム・

15 クエン酸緩衝液900mLを用い，パドソレ法により毎分50回転
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で試験を行うとき，本品の100mg錠の1.5時間， 2.5時間及び

8待問後の溶出率はそれぞれ15~45% ， 35~65'10及び80%

以上であり， 200mg錠の1.5時間， 2.5時間及び8時間後の溶

出率はそれぞれ15~45% ， 30~60%及び75%以上である.

本品1儒をとり，試験を照始し，規定された時間にそれぞ

れ溶出液20mLを正確にとり，直ちに37土0.5'Cに加湿した

試験液20mLを正確に注意して補う.溶出液は孔径0.4511m

以下のメンブランフィルターでろ過する.初めのろ液10mL

をi徐き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中

にベザブイブラート(C¥9H20CINOδ約1311gを含む液となるよ

うに試験液を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.

別に定量用ベザフィブラートを105
0

Cで3時間乾燥し，その27 

28 約66mgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，正確に50mL

29 とする.この液2mLを正確に量り，試験液を加えて正確に

30 200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

31 き，試験液を対照、とし，紫外可視吸光度測定法<2.24)によ

32 り試験を行い，波長228nmにおける吸光度Al'(n)及びAsをiJlIJ

33 定する.

34 n田宮の溶出液採取時におけるベザフィブラート

35 (C¥9H2oCINOδの表示量に対する溶出率(%)(n=1，2，3) 

I Ar(lI) • 11;::1 ( Al'U・1il.. V'. . 1 
36 =JI1i3Xイニι一二+E I ..."ム×一一 I~X一一×ーX18

I As i~1 ¥ As 45 JI V C 

37 Ms:定量用ベザフィブラートの秤取量(mg)

38 C: 1錠中のベザフィブラート(C¥9H2oCIN04)の表示量(mg)

39 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

40 とする.ベザフィブラート(C19H却CINOδ約20mglこ対応す

41 る量を精密に量り，メタノール60mLを加え，内標準溶液

42 10mLを正確に加え， 20分間振り混ぜる.次に薄めた

43 0.5mollL酢酸アンモニウム試液(1→50)を加えて100mLとし

44 た後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする. l，lIJに定量用ベザフイ

45 ブラートを105
0

Cで3時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，

46 メタノール60mLfこ溶かし，内標準溶液10mLを正確に加え，

47 次に薄めた0.5mol/L酢酸アンモニウム試液u→50)を加えて

48 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液211L

49 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

50 試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するベザフィブラ

51 ートのピーク面積の比QT及びQsを求める.

ベザフィブラート(C.¥9H20CINoJの量(mg)=lVli;X QT/ Qs 

1Vli; :定量用ペザフィブラートの秤取量(mg)

内標準溶液 4ーニトロフェノールのメタノール溶液u→

500) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラブイー用オクタデ‘シルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:メタノーノレ/薄めた酢酸(100)(1→100)混液

(9 : 4) 

流量:ベザフィブラートの保持時間が約6分になるよう

に調整する.

52 

53 
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66 システム適合性

67 システムの性能:標準溶液211Lfこっき，上記の条件で操

68 作するとき，内標準物質，ベザフィブラートの)1慎に溶

69 出し，その分離度は4以上である.

70 システムの再現性:標準溶液211Lにつき，上記の条件で

71 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

72 対するベザフィブラートのピーク面積の比の棺対標準

73 偏差は1.0%以下である.

74 貯j去容器気密容器.
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1 ベタキソロール寝駿極

1 ベタキソロール塩酸塩
2 Betaxolol Hydrochloride 

3 塩酸ベタキソロール

4V〈oJ-zHCi
5 C18H29NOa・HCl:343.89 

6 (2RS)↓ {4-[2-(Cyclopropylmethoxy)ethyl]phenoxy}ー

7 3-[(1・methylethyl)amino]propan-2-o1monohydrochloride 

8 [63659-19-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するどき，ベタキソロール塩酸

10 塩(ClsH20N03• HCl)99.0~10 1.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エタノーノレ

13 (99.5)又は酢酸(100)に溶けやすい.

14 本品1.0gを水50mLlこj容かした液のpHは4.5~6.5である.

15 本品の水溶液(1→100)は旋光伎を示さない.

16 確認試験

17 (1 ) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→10000)につき，紫外

18 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

19 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

20 両者のスペクトルは同一波長のところに隠様の強度の吸収を

21 認める 75

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩 76 

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

24 品の参照スペクトルを比較するとき，何者のスペクトルは同

25 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品の水溶液(1->10)は犠化物の定性反応(2)(1.09) を

27 li主する.

28 融点 (2.60) 114~1170C 

29 純度試験

30 ( 1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) ヒ素(1.1/) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

36 製し，試験を行う (lppm以下).

37 (4) 類縁物質 I 本品0.10gをメタノール10mUこ溶かし，

38 試料溶液とする.この液3mLを正確に量り，メタノールを
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(5 ) 類縁物質E 本品0.10gを移動棺50mLに溶かし，試

料溶液とする.この液1mLを亙確に量り，移動相を加えて

正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液l01tLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01) により試験を行う.それぞ、れの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のベタキ

ソロール以外のピークの面積は，標準溶液のベタキソロール

のピーク面積より大きくない.また，試料溶液のベタキソロ

ール以外のピークの合計面積は，標準溶液のベタキソロール

のピーク面積の2倍より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ìJl~定波長: 273nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

ゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:1molι鹿酸試i夜を加えてpH3.0fこ調整した薄

めた0.05molJLリン酸二水素カリウム試液(1→2)/ア

セトニトリル/メタノール混液(26: 7 : 7) 

流量:ベタキソローノレの保持時聞が約9分になるように

調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からベタキソロールの

保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液4mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20mLとする.この液l011Lから得たベタ

キソロールのピーク面積が，標準溶液のベタキソロー

ルのピーク面積の14~26%になることを確認する.

77 システムの性能:本品50mg及び2ーナフトール5mgを

78 移動相200mLlこ溶かす.この液lO11Lにつき，上記の

79 条件で操作するとき，ベタキソロール， 2ーナフト-

80 ルの11慎に溶出し，その分離度は10以上である.

81 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

82 で試験を6回繰り返すとき，ベタキソロールのピーク

83 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

84 (6) 残留溶媒 }，jIJに規定する.

85 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 4時間).

86 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

87 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

88 (100)30mLに溶かし，然水酢酸30mLを加え， O.lmolJL過塩

89 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

90 を行い，補正する.

91 O.lmolJL過嵐素酸1mL=34.39mg ClsH20N03・HCl

39 加えて正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，メタ 92 貯法容器気密容器.

40 ノールを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これら

41 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を

42 行う.試料溶液及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラ

43 フィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.

44 次に酢酸エチノレ/水/酢酸(100)混液(10: 3 : 3)を展開溶媒

45 として約10cm展凋した後，薄層板を風乾する.これをヨウ

46 素蒸気中に1時開放置するとき，試料溶液から得た主スポッ

47 ト以外のスポットは3個以下であり，標準溶液から得たスポ

48 ットより濃くない.
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1 ペタネコール塩化物

1 ベタネコール塩化物
2 Bethanechol Chloride 

3 塩化ベタネコール

O 

H洲人QH，C CH， 
H‘、¥人留

•. ~/人\/N乙.. CI-
4 H3'-' '-'円

5 CA17CIN202: 196.68 

友ぴ鏡像異性体

6 (2RS)・2-Carbamoyloxy-N，N，N-

7 trimethylpropylaminium chlorid巴

8 [590-63-6] 

9 ヌド品を乾燥したものは定量するとき，ベタネコール塩化物

10 (C7HI7CIN20i>98.0~101.0%を含む.

11 性状 本品は無色又は白色の結晶又は結品性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，酢酸(100)に溶けやすく，

13 エタノール(99.5)にやや溶けにくい.

14 本品は吸j益性である.

15 本品の水溶液(1→10)は旋光伎を示さない.

16 確認試験

17 (1 ) 本品の水溶液(1→40)2mLに塩化コバルト(11)六水和

18 物溶液(1→100)0.lmLを加え，更にヘキサシアノ鉄(II)酸カ

19 リウム試液O.lmLを加えるとき，液は緑色を呈し，この色は

20 10分以内にほとんど退色する.

21 (2) 本品の水溶液(1→100)1mL!こヨウ素試液O.lmLを加え

22 るとき，褐色の沈殿を生じ，液は帯緑褐色を呈する.

23 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)のぺ

24 ースト法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の参照

25 スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数の

26 ところに同様の強度の吸収を認める.

27 (4) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応 (1.09)を

28 呈する.

29 融点 (2.60) 217~2210C(乾燥後).

30 純度試験

31 (1 ) 護金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (2) 類縁物質本品1.0gを水2.5mL!こ溶かし，試料溶液と

35 する.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に100mL

36 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

37 ラフィーは03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

38 l11Lずつを薄層クロマトグラフィー用セルロースを用いて調

印 製した薄層板にスポットする.次に酢酸アンモニウム溶液(1

40 →100)/アセトン/1 ブタノール/ギ酸混液(20: 20 : 

41 20 : 1)を展凋溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

42 1050Cで15分間乾燥する.これにヘキサクロロ白金(IV)酸・

43 ヨウ化カリウム試液を均等に噴霧し， 30分間放置するとき，

44 試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

45 ら得たスポットより濃くない.

46 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 2時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

48 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢目安

49 (100)2mLに溶かし，無水質学酸40mLを加え， O.lmolι過塩

50 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

51 を行い，矯正する.

52 O.lmolι過塩素酸1mLニ 19.67mgCA17CIN202 

53 貯法容器気密容器.
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1 ベタヒスチンメシノレ酸塩

1 ベタヒスチンメシル酸塩
2 B巴tahistineMesilate 

3 メシノレ酸ベタヒスチン

H 
，N、/¥，N、

正γ 〉、CH3 ・2H3C-S03H 

"'-"'"グ4¥y  

5 CSH12N2・2CH403S: 328.41 

6 N-Methyl-2・pyridin-2-ylethylamine

7 dimethanesulfonate 

8 [5638-76-6，ベタヒスチン]

9 本品を乾燥したものは定量するどき，ベタヒスチンメシル

10 酸塩(CsH12N2 ・ 2CH403S)98.0~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，酢酸(100)に溶けやすく，

13 エタノーノレ(99.5)にやや溶けにくい.

14 本品は希塩酸に溶ける.

15 本品は吸湿性である.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品のO.lmolJL塩酸試液溶液(1→50000)につき，紫

18 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

19 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

20 両者のスベクトルは|弓一波長のところに同様の強度の吸収を

21 認める.
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移動相:ジエチルアミン5mL及ひ。酢酸(100)20mLlこ水

を加え， 1000mL とする.この液630mUこラウリル

硫酸ナトリウム2.3gを加えて溶かし，アセトニトリル

370mLを力日える.

流量:ベタヒスチンの保持時間が約5分になるように調

整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からベタヒスチンの保

持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水/アセト

ニトリル混液(63: 37)を加えて正確に50mLとする.

61 この液2011Lから得たベタヒスチンのピーク商積が，

62 標準溶液のベタヒスチンのピーク面積の7~13%にな

63 ることを確認する.

64 システムの性能:本品10mg及び2ービニノレピリジン

65 10mgを水/アセトニトリル混液(63: 37)50mLに溶

66 かす.この液2mLを量り，水/アセトニトリル混液

67 (63 : 37)を加えて50mLとする.この液2011Llこっき，

68 上記の条件で操作するとき， 2ービニルピリジン，べ

69 タヒスチンの11慎に溶出し，その分離度は5以上である.

70 システムの再現性:標準漆液2011Llこっき，上記の条件

71 で試験を6回繰り返すとき，ベタヒスチンのピーク面

72 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

73 乾燥減量 (2:41) 1.0%以下(1g，酸化リン(V)，減圧， 70
o
C， 

74 24時間).

75 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(lg).

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 76 定量法 本品在乾燥し，その約0.2gを精密に量り，酢酸

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと 77 (100)1mUこ溶かし，無水酢酸50mLを加え， O.lmolJLiAl犠

24 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは 78 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める 79 を行い，補正する.

(3) 本品30mgはメシル酸塩の定性反応(2)(1.09) を呈す

る.

28 融点 (2.ω110~1140C(乾燥後).

29 純度試験

30 

26 

27 

31 

32 

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

33 (2) 類縁物質本品50mgを水/アセトニトリル混液(63: 

34 37)10mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に

35 量り，水/アセトニトリル混液(63: 37)を加えて正確に

36 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011L

37 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ-

38 (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

39 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のベタヒスチ

40 ン以外のピークの面積は，標準溶液のベタヒスチンのピーク

41 面積の1/10より大きくない.また，試料溶液のベタヒスチ

42 ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のベタヒスチンのピ

43 ーク面積の1/2より大きくない.

44 試験条件

45 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:261nm) 

46 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

47 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

48 リカゲルを充てんする.

49 カラム温度:35
0C付近の一定温度

80 O.lmoνL過塩素酸1mL=16.42mg CSH12N2・2CH403S

81 貯法容器気密容器.
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1 ベタヒスチンメシノレ酸塩錠
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4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 ペタヒスチンメシル酸境(CsH12N2・2CH403S: 328.41)を含

6 む.

7 製法 本品は「ベタヒスチンメシル酸塩j をとり，錠斉IJの製法

8 により製する.

9 確認試験 定量法の試料溶液5mLをとり， O.lmollL塩酸試液

10 を加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法

11 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長259~

12 263nm!こ吸収の極大を示す.

13 純度試験類縁物 質 本 品20個以上をとり，粉末とする.表

14 示量に従い fベタヒスチンメシル酸塩J約50mg!こ対応する

15 量をとり，水/アセトニトリノレ混液(63: 37)lOmLを加え，

16 10分間超音波処理した後，遠心分離し，上澄液を試料溶液

17 とする.この液1mLを正確に量り，水/アセトニトリル混

18 液(63: 37)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

19 試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で

20 液体クロマトグラフィー (2.0]) により試験を行う.それぞ

21 れの液の各々のピーク函積を自動積分法により測定するとき，

22 試料溶液のベタヒスチンに対する相対保持時間約1.9のピ-

23 ク面積は，標準溶液のベタヒスチンのピーク面積の3/5よ

24 り大きくない.また，試料溶液のベタヒスチン以外のピーク

25 の合計面積は，標準溶液のペタヒスチンのピーク面積より大
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きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積澱定範囲:溶媒のピークの後からベタヒスチンの保

持待問の約81者の範囲

32 システム適合性

33 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水/アセト

34 ニトリル混液(63: 37)を加えて正確に50mLとする.

35 この液2011Lから得たベタヒスチンのピーク面積が，

36 標準溶液のベタヒスチンのピーク面積の7~13%にな

37 ることを確認、する.

38 システムの性能:メシル酸ベタヒスチン10mg及び2-

39 ピニルピリジンlOmgを水/アセトニトリル混液(63: 

40 37)50mUこ溶かす.この液2mLを量り，水/アセト

41 ニトリル混液(63: 37)を加えて50mLとする.この液

42 2011Lにつき，上記の条件で操作するとき， 2 ピニル

43 ヒロリジン，ベタヒスチンのjJ贋に溶出し，その分離度は

44 5以上である.

45 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

46 で試験を6回繰り返すとき，ベタヒスチンのピーク函

47 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

48 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

49 き，適合する.

53 約10分間超音波処理した後，遠心分離し，上澄液を試料溶

54 夜とする.以下定量法を準用する.

55 ベタヒスチンメシノレ酸塩(CsH12N2・2CH"OaS)の量(mg)

56 = JII!S X AI'/ As X ~ゲ250

57 JII/s:定量用メシル般ベタヒスチンの秤取量(mg)

58 容出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により毎

回 分50回転で試験を行うとき，本品の15分照の溶出率は85%

60 以上である.
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本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

亙確に量り，表示最に従い1mL中にベタヒスチンメシル酸

塩(CSHI2N2・2CH403S)約6.711gを含む液となるように水を

加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. !iJIJに定量用メ

シル酸ベタヒスチンを酸化リン(V)を乾燥剤として70
0

Cで24

時間減圧乾燥し，その約17mgを精密に量り，水に溶かし，

正確に100mLとする.この液4mLを正確に量り，水を加え

て正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

溶液2011Lずつ含正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

フィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液のベタヒス

チンのピーク面積AI'及びAsを測定する.
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ベタヒスチンメシノレ酸塩(CsH12N2・2CH403S)の表示量に対

する溶出率(%)

=JII!S X AI'/ As X V'/V X l/C X 36 

Ms:定量用メシノレ酸ベタヒスチンの秤取量(mg)

C: 1錠中のベタヒスチンメシル酸塩(CSH12N2・2CH403S)

の表示量(mg)
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80 

81 

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

82 システム適合性

83 システムの性能:標準溶液2011L!こっき，上記の条件で

84 操作するとき，ベタヒスチンのピークの理論段数及び

85 シンメトリー係数は，それぞれ2000段以上， 1.5以下

86 である.

87 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

88 で試験を6回繰り返すとき，ベタヒスチンのピーク面

倒 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

90 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

91 とする.ベタヒスチンメシル酸塩(CSH12N2・2CH403S)約
92 20mgに対応する量を精密に量り， O.lmol!L塩酸試液40mL

93 を加え， 10分間超音波処理した後， O.lmoνL塩酸試液を加

94 えて正確に50mLとする.この液を遠心分離し，上澄液を試

95 料溶液とする. !iJIJに定量用メシノレ酸ベタヒスチンを酸化リン

96 (V)を乾燥剤として70
0

Cで24時間減圧乾燥し，その約O.lgを

97 精密に量り， O.lmol!L塩酸試液に溶かし，:iE確に50mLとす

98 る.この液10mLを正確に量り， O.lmol!L塩後試液を加えて

99 正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び襟準溶液

50 本品 1個をとり， 1mL中にベタヒスチンメシノレ酸塩 100 511Lずっそk正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ-

51 (CSHI2N2・2CH403S)約 O.4mgを含む j夜となるように 101 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のベタヒスチンの

52 O.lmo阻J塩酸試液VmLを正確に加え，錠剤が崩壊するまで 102 ピーク面積AI'及びAsをiJlIJ定する.
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2 ベタヒスチンメシノレ酸塩錠

103 ベタヒスチンメシル酸塩(CsH12N2・2CH4uaS)の量(mg)

104 =lVIs X Al'/ As X 1/5 

105 lVIs :定量照メシノレ酸ベタヒスチンの秤取最6ng)

106 試験条件

107 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:261nm) 

108 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

109 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

110 リカゲルを充てんする.

111 カラム温度:350C付近の一定温度

112 移動相:ジエチルアミン5mL及び酢酸(100)20mLに水

113 を加えて1000mLとする.この液630mLfこラウリル

114 硫酸ナトリウム2.3gを加えて溶かした後，アセトニト

115 リノレ370mLを加える.

116 流量:ベタヒスチンの保持時間が約5分になるように調

117 整する.

118 システム適合性

119 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

120 作するとき，ベタヒスチンのピークの理論段数及びシ

121 ンメトリー係数は，それぞれ2000段以上， 1.5以下で

122 ある.

123 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

124 試験を6田繰り返すとき，ベタヒスチンのピーク商積

125 の相対標準偏差は1.0%以下である.

126 貯法容器気密容器.

5 lilb~) 



1 ベタミプロン

1 ベタミプ口ン
2 Betamipron 

30へ~C02H

4 ClOHllNOa: 193.20 

5 3-Benzoylaminopropionic acid 

6 [3440-28-6] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ベタミプロ

8 ン(ClOHllN03)99.0~101.0%を含む.

9 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はメタノールに溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にやや

11 溶けやすく，水に溶けにくい.

12 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

13 確認試験

14 (1 ) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→100000)につき，紫 67 

15 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し 68

16 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき 69

17 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を 70 

18 認める 71

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭 72 

20 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 73 

21 品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同 74 

22 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める 75

23 p H (2.54) 本品0.25gを水100mLに加湿して溶かし，冷却し 76 

24 た液のpHは3.0~3.4である 77

25 融点 (2.60) 132~ 1350C 

26 純度試験

27 (1 ) 溶状 本品1.0gを水酸化ナトリウム試液10mUこ溶か

28 すとき，液は無色澄明である.

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

30 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

31 下).

32 (3) sーアラニン 本品0.25gをメタノーノレ10mLに溶か

33 し，試料溶液とする. ~IJ に 8 ーアラニン50mgをメタノール

34 に溶かし，正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，

35 メタノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.こ
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一 (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のベタミプ

ロン以外のピークの面積は，標準溶液のベタミプロンのピー

ク面積の2/5より大きくない.また，試料溶液のベタミプ

ロン以外のピークの合計商積は，標準溶液のベタミプロンの

ピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 

カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に5]lmの

液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

カゲ〉レを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動松 :1}ン酸ニ水素ナトリウム二水和物3.12gを水

800mLに溶かし，希水酸化ナトリウム試液を加えて

pH7.0(こ線整し，水を加えて1000mLとする.この液

900mLにアセトニトリ/レ100mLを加える.

流量:ベタミプロンの保持時聞が約6分になるように調

整する.

面積総定範囲:溶媒のピークの後からベタミプロンの保

持時痛の約2(音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液10]lLから得たベタ

ミプロンのピーク面積が，標準溶液のペタミプロンの

ピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:本品5mg及び安息香酸5mgを移動相

200mLに溶かす.この液10]lLにつき，上記の条件で

操作するとき，安怠香酸，ベタミプロンのjI闘に溶出し，

その分離度は5以上である.

78 システムの再現性:標準溶液10]lLにつき，上記の条件

79 で試験を6由繰り返すとき，ベタミプロンのピーク面

80 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

81 水分 (2.48) 0.5%以下(1g，容量滴定法，直接滴定).

82 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

83 定量法本品約0.25gを精密に量り，エタノール(99.5)25mUこ

84 溶かし，水25mLを加え， 0.1mo阻 J水酸化ナトリウム液で滴

85 定(2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

86 補正する.

87 0.1mollL水酸化ナトリウム液lmL=19.32mg ClOHllN03 

36 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω)により試 88 貯法容器気密容器.

37 験を行う.試料溶液及び標準溶液5]lLずつを薄層クロマトグ

38 ラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

39 る.次にメタノーノレ/酢酸エチル/アンモニア水(28)/水混

40 液(200: 200 : 63 : 37)を展開溶媒として約10cm展開した後，

41 薄層板を風乾する.これにニンヒドリン・ブタノール試液を

42 均等に噴霧した後， 1050Cで5分間加熱するとき，標準溶液

43 から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たスポッ

44 トは，標準溶液のスポットより濃くない.

45 (4) 類縁物質本品20mgを移動相100mLに溶かし，試料

46 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動格を加えて:iE

47 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

晶 10]lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

5i a:5U 



1 ベタメタゾン

1 ベタメタゾン
2 Betamethasone 

3 ベタメサゾン

4 0 

5 C22H2SFOo: 392.46 

OH 

6 9・Fluoro-IIs，17，21・trihydroxy-16s-methylpregna-

7 1，4-diene-3，20幽dione

8 [378-44-9] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ベタメタゾン

10 (C22H29FOõ)96.0~103.0%を含む.

11 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

12 本品はメタノーノレ，エタノール(95)又はアセトンにやや溶

13 けにくく，水にほとんど溶けない.

14 融点:約2400C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品10mgをとり， 0.01molι水酸化ナトリウム試液

17 0.5mL.及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

18 法 (1.06) により得た検液はフッ化物の定性反応 (1，09) を呈

19 する.

20 (2) 本品1.0mgをエタノーノレ(95)10mLlこ溶かす. この液

21 2.0mUこ塩酸フェニルヒドラジニウム試液10mLを加え，振

22 り混ぜた後， 600Cの水浴中で20分間加熱する.冷後，この

23 夜につき，エタノーノレ(95)2.0mLを用いて同様に操作して得

24 た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2，24) により吸収

25 スベクト/レを測定し，本品のスペクトノレと本品の参照スベク

26 トル又はベタメタゾン標準品について伺様に操作して得られ

27 たスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長

28 のところに同様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

30 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

31 本品の参照スペクトル又は乾燥したベタメタゾン標準品のス

32 ベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のと

33 ころに同様の強度の吸収を認める.もし，これらのスペクト

34 ルに差を認めるときは，本品及びベタメタゾン標準品をそれ

35 ぞれアセトンに溶かした後，アセトンを蒸発し，残留物につ

36 き，同様の試験を行う.

37 旋光度 (2.49)α13: 十 118~+1260(乾燥後， 0.1g，メタ

38 ノーノレ， 20mL， 100mm). 

39 純度試験

40 (1 ) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第2~去により操作し，

41 試験を行う.比較液には鉛標準液1.5mLを加える(30ppm以

42 下).

43 (2) 類縁物質本品10mgをクロロホルム/メタノール混

44 液(9:1)5mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正

45 確に量り，クロロホノレム/メタノール混液(9: 1)を加えて正

46 篠lこ100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，簿

47 層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液

48 及ひ。標準溶液51lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ

49 ノレ(蛍光剤入り)を照いて調製した薄層板にスポットする.次

50 にジクロロメタン/ジエチルエーテル/メタノーノレ/水混液

51 (385 : 75 : 40 : 6)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄

52 属板を風車ちする.これに紫外線(主波長254nm)を照射すると

53 き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

54 夜から得たスポットより濃くない.

55 乾燥減量 (μ1) 0.5%以下(0.5g，iJ威圧，酸化リン(V)，4持

団関)，

57 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(0.1g，白金るつぼ).

58 定量法 本品及びベタメタゾン標準品を乾燥し，その約20mg

59 ずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に

60 50mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに内

61 標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノールを加えて50mL

62 とし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

63 101lLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

64 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するベタメタ

65 ゾンのピーク面積の比Q'I'及ひ争Qsを求める.

66 ベタメタソ、ン(C22H29FOo)の最(mg)=11必 X QT/QS 

67 11必:ペタメタゾ、ン標準品の秤取量(mg)

68 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブ、チノレのメタノール溶液

69 (1→1750)， 

70 試験条件

71 検出器:紫外吸光光度計(狽tl定波長:240nm) 

72 カラム:内径4.0mm，長さ 15cmのステンレス管に51lm

73 の液体クロマトグラブィ一周オクタデシルシリル化シ

74 リカグルを充てんする.

75 カラム温度:250C付近の一定温度

76 移動相:水/アセトニトリル混液(3: 2) 

77 流量:ベタメタゾンの保持時間が約4分になるように誠

78 整する.

79 システム適合性

80 システムの性能:標準溶液101lLにつき，上記の条件で

81 操作するとき，ベタメタゾン，内襟準物質の)1僚に溶出

82 し，その分離度は10以上である.

83 システムの再現性:標準溶液10llUこっき，上記の条件

84 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

85 に対するベタメタゾンのピーク面積の比の相対標準偏

86 差は1.0%以下である.

87 貯法

88 保存条件遮光して保存する.

89 容器気密容器.
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1 ベタメタゾン錠

1 ベタメタゾン錠
2 Betamethasone 'l'ablets 

3 ベタメサゾン錠

4 本品は定量するとき，表示量の90.0~107.0%に対応する

5 ベタメタゾ、ン(C22H2HF05: 392.46)を含む.

6 製法本品は fベタメタゾンj をとり，錠剤の製法により製す

7 る.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「ベタメタゾンj

9 2mgに対応する量をとり，メタノール20mLを加えて5分間

10 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液を水浴上で、蒸発乾回し，冷後，

11 残留物をメタノーノレ2mLlこ溶かし，必要ならばろ過し，試

12 料溶液とする. 7:lIJにベタメタゾン標準品2mgをメタノーノレ

13 2mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

14 クロマトグラフィーは03)により試験を行う.試料溶液及

15 ひ'標準溶液5p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル

16 蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次に

17 1ーブタノール/水/然水酢酸混液(3: 1 : 1)を展開溶媒とし

18 て約10cm展開した後，簿層板を風乾する.これに紫外線(主

19 波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット

20 及び標準溶液から得たスポットのRr値は等しい.

21 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

22 き，適合する.

23 本品1個をとり， 1mL中にベタメタゾン(C22H29FOo)約

24 50p.gを含む液となるように水VmLを加える.次に内標準溶

25 液2VmLを正確に加え， 10分間激しく振り混ぜた後，遠心

部 分離し，上浸液を試料溶液とする. 7:lIJにベタメタゾン標準品

27 をデシケーター(i;威圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その約

28 20mgを精密に量り，アセトニトリルに溶かし，正確に

29 200mLとする.この液5mLを正磁に量り，内標準湾液

30 20mLを正確に加え，更に水5mLを加え，標準溶液とする.

31 試料溶液及び標準溶液20p.LIこっき，液体クロマトグラフイ

32 ー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

33 するベタメタゾンのピーク面積の比Q'I'及びQsを求める.

34 

35 

ペタメタゾン(C22H29F05)の最(mg)

=}.IIs X Q'I'/ Qs X vゲ400

Ms :ペタメタゾン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香西空ブチルのアセトニトリル

溶液(1→40000)

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ベタメタゾン，内標準物質の)1頂に溶出

し，その分離度は10以上である.

システムの再現役:標準溶液20p.LIこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するベタメタゾンのピーク面積の比の相対標準偏

差は1.0%以下である.
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49 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パド、ノレ法により毎 101 

50 分50囲転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は85%

51 以上である.

52 本品1偲をとり，試験を際始し，規定された時間に溶出液

53 20mL以上をとり，孔径0.45p.m以下のメンプランフィルタ

54 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液 VmLを

w

u

c

u

η

d

Q

U

Q

υ

h

u

t

-

9
ん

M

q
リ

A
宮

戸

口

5

5

5

5

5

6

6

6

6

6

6

 

正確に量り，表示最に従い 1mL中にベタメタゾン

(C22H29FOo)約0.56pgを含む液となるように水を加えて正確

にV'mLとし，試料溶液とする.日IJにベタメタゾン標準品

をデシケーター<i威圧，酸化リン(V))で4s寺問乾燥し，その約

28mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に100mLど

する.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mL

とする.更にこの液4mLを正確に量り，水を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

100p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

- (2.01)により試験を行い，それぞれの液のベタメタゾン

のピーク面積AT及びAsを測定する.

ベタメタゾン(C22H29F05)の表示量に対する溶出率(%)

=Ms X Al'/ As X V'/V X l/C X 9/5 

Ms :ベタメタゾン標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のベタメタゾ‘ン(C22H29F05)の表示量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:241nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動棺:メタノール/水混液(3: 2) 
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流量:ベタメタゾンの保持時織が約7分になるように誠

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液100p.LIこっき，上記の条件で

操作するとき，ベタメタゾンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下

である.

システムの再現性:標準溶液100p.LIこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ベタメタゾンのピーク爾

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

87 定護法 本品20個以上告ととり，その質量を精密に量り，粉末

とする.ベタメタゾ‘ン(C22H29FOo)約5mgfこ対応する量を精

密に量り，水25mLを加え，内標準溶液50mLを正確に加え

た後， 10分間激しく振り混ぜる.この液を孔径0.5p.m以下

のメンプランフィルターでろ過し，初めのろ液5mLをi徐き，

次のろ液を試料溶液とする.別にベタメタゾン標準品をデシ

ケーター(減圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その約20mg

を精密に量り，アセトニトリルに溶かし，亙篠に50mLとす

る.この液5mLを正確に量り，内標準溶液20mLを正確に加

え，水5mLを加えて標準溶液どする.試料溶液及び標準溶

液20p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

により試験念行い，内標準物質のピーク面積に対するベタメ

タゾンのピーク函積の比Qr及びQsを求める.

84 

85 

86 

88 

89 

90 

91 

92 

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

100 ベタメタゾン(C22H29FOo)の量(mg)

=MらXQ'f/Qs X 1/4 

Ms :ベタメタゾン標準品の秤取量(mg)102 

5i 645む



2 ベタメタゾン錠

103 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのアセトニトリル

104 溶液(1->10000)

105 試験条件

106 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

107 カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

108 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

109 カゲルを充てんする.

110 カラム温度:250C付近の一定温度

111 移動相:水/アセトニトリル混液(3: 2) 

112 流量:ベタメタゾンの保持時間が約4分になるように調

113 整する.

114 システム適合性

115 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

116 操作するとき，ベタメタゾン，内標準物質の)1頃に溶出

117 し，その分離度は10以上である.

118 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

119 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

120 に対するベタメタゾンのピーク商積の比の相対標準鋪

121 差は1.0%以下である.

122 貯法

123 保存条件遮光して保存する.

124 容器気密容器.

5 1/15~1 



1 ペタメタゾン吉主主酸エステノレ

1 ベタメタゾン吉草酸エステル
2 Betamethason巴Valel'ate

3 吉草酸ベタメタゾン

OH 

4 0 

5 C27H37F06: 476.58 

6 9・Fluoro-l1s， 17 ，21-trihydroxy-16s-methylpregna-I，4・

7 diene-3，20-dione 17-pentanoate 

8 [2152-44-5] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ベタメタゾン吉革酸 61 

10 エステル(C27H37F06)97.O~ 103.0%を含む.

11 性状本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

12 本品はクロロホルムに溶けやすく，エタノール(95)にやや

13 溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，ジエチルエーテ

14 ルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

15 融点:約1900C(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品0.01gをとり， 0.01molι水酸化ナトリウム試液

18 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

19 ~去 (J.06) により得た検液はフッ化物の定性反応 (J.09) をE差

別する.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトル又は乾燥したベタメタゾ、ン吉草酸エス

24 テル標準品のスペクトノレを比較するとき，両者のスペクトル

25 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

26 旋光度(2.49)α)~ : +77~+830(乾燥後， 0.1g，メタノ

27 ーノレ， 20mL， 100mm). 

28 純度試験類縁物質本操作は直射日光を避けて行う.本品

29 0.02g告とクロロホルム/メタノール混液(9:1)5mLに溶かし，

30 試料溶液とする.この液1mLを正確に最り，クロロホルム

31 /メタノール混液(9: 1)を加えて正確に50mLとし，標準溶

32 夜とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

33 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液5.llLずつ

34 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄

35 層板にスポットする.次にクロロホルム/メタノール混液

36 (9 : 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，務層板を風乾

37 する.これにアルカリ性ブ会ルーテトラゾリウム試液を均等に

38 噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

39 は，標準溶液から得たスポットより濃くない.

40 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 3時間).

41 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.5g，白金るつぼ).

42 定量j去本品及びベタメタゾ、ン吉草酸エステル標準品を乾燥し，

43 その約10mgずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶

44 かし，正確に100mLとする.この液10mLずつを正確に量り，

45 それぞれに内標準溶液10mLを正確に加え，試料溶液及び標

46 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10.llLにつき，次の条

47 牛で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内

48 標準物質のピーク面積に対するベタメタゾ、ン吉草酸エステル

49 のピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

50 ベタメタゾン吉草酸エステル(C27H37F06)の量(mg)

51 =MらX Q'l'/Qs 

52 lVIs :ベタメタゾン吉草酸エステノレ標準品の秤取量(mg)

53 内標準溶液 安息、香酸イソアミルのメタノール溶液(1→
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1000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.0mm，長さ20cmのステンレス管lこ7.llm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:メタノール/水混液(7: 3) 

流量:ベタメタソ守ン吉草酸エステルの保持時簡が約10

分になるように調整する.

62 

63 

64 システム適合性

65 システムの性能:標準溶液10.llLにつき，上記の条件で

66 操作するとき，ベタメタゾン吉草駿エステル，内標準

67 物質の順に溶出し，その分離度は5以上である.

68 システムの再現役:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

69 で試験を6回繰り返すとき，内襟準物質のピーク面積

70 に対するベタメタゾ、ン吉草酸エステルのピーク面積の

71 比の相対擦準偏差は1.0%以下である.

72 貯法容器気密容器.
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1 ベタメタゾン吉草重量エステノレ・ゲンタマイシン硫酸塩クリーム

1 ベタメタゾン吉草酸エスチル・ゲンタマ

2 イシン硫酸塩クリーム
3 Betamethasone Valerate and G巴ntamicin8ulfate Cream 

4 吉草酸ベタメタゾン・硫酸ゲンタマイシンクリーム

5 本品は定量するとき，表示量の90.0~1l0.0%に対応する

6 ベタメタゾン吉箪酸エステノレ(C27H37F06: 476.58)及び表示

7 されたカ価の90.0~ 1l5.0 %に対応するゲンタマイシン

8 Cl(C21Hι目No07: 477.60)を含む.

9 製法 本品は「ベタメタゾン吉草酸エステノレj 及び「ゲンタマ

10 イシン硫酸塩j をとり，クリーム剤の製法により製する.

1l 確認試験
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( 1 ) 本品の表示量に従い「ベタメタゾン吉草目安エステル1

1.2mgfこ対応する量をとり，メタノール20mL及びヘキサン

20mLを加えて10分間激しく振り混ぜ，静置する.下層

15mLをとり，水浴上で窒素を送風しながら蒸発乾闘する.

残留物に酢酸エチノレ1mLを加えて振り混ぜ，試料溶液とす

る. ~IJにベタメタゾン吉草酸エステノレ標準品 18mgを酢酸エ

チノレ20mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，

薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶

液及び標準溶液5)lLずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカ

ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチ

ノレを展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

これにアルカリ性ブルーテトラゾリウム試液を均等に噴霧し，

1000Cで加熱するとき，試料溶液から得た主スポット及び標

準溶液から得たスポットは紫色を呈し，それらのRrfl直は等

しい.

( 2) 本品の表示最に従い「グンタマイシン硫酸塩J

2mg(カ価)fこ対応する量をとり，酢酸エチル20mL及び水

10mLを加えて10分間激しく振り混ぜた後，遠心分離する.

下層3mLをとり，希水酸化ナトリウム試液1mL及びニンヒ

ドリン試液2mLを加え. 90~950Cの水浴中で10分間加熱す

るとき.ri夜は紫~暗紫色を呈する.

33 p H (2.54) 本品の表示量に従い「ベタメタゾン吉草酸エス

テノレJ6mgfこ対応する量をとり，水15mLを加え，水浴上で

加温しながらよくかき混ぜて乳濁液とし，冷却した液のpH

は. 4.0~6.0である.

34 

35 

36 

37 純度試験類縁物質本品の表示量に従い「ベタメタゾン吉草

酸エステノレj約1mgfこ対応する量をとり，メタノール/水混

液(7: 3)10mLを加える.これを60
0
Cの水浴中で5分間加湿

した後. 20分間激しく振り混ぜる.この操作を2回行う.次

に15分間氷冷した後. 5分間遠心分離し，液面の泡を徐き，

ろ過する.初めのろ液2mLを除き，次のろ液を試料溶液と

する.試料溶液150p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグラ

フィー (2.01)により試験を行い，各々のピーク面積を自動

積分法により測定し，面積百分率I去によりそれらの量を求め

るとき，ベタメタゾ、ン育草駿エステノレ以外のそれぞ、れのピー

クの量は3.5%以下である.また，ペタメタゾン古車酸エス

テル以外のピークの合計は7.0%以下である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

50 

51 

52 

カラム:内径4.6mm.長さ15cmのステンレス管に5)lm 103 

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ 104 
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リカグルを充てんする.

カラム温度:45
0C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/メタノール混液(12: 

7 : 1) 

流量:ベタメタゾン吉草酸エステルの保持時間が約16

分になるように調整する.

面積淑IJ定範閥:溶媒のピークの後からペタメタゾン吉草

酸エステノレの保持時潤の約2.5倍の範間.ただし，製

剤配合成分由来のピークは測定しない.

システム適合性

検出の確認ベタメタゾン吉草酸エステルJ20mgを

メタノール/水混液(7: 3)100mLに溶かす.この液

1mLを亙確に量り，メタノール/水浪液(7: 3)を加え

て正確に100mLとし，システム適合性試験用溶液と

する.この液2.5mLを正確に量り，メタノール/水混

液(7: 3)を加えて正確に50mLとする.この液1501tL

から得たベタメタゾン吉草酸エステノレのピーク面積が，

システム適合性試験用溶液150)lLから得たベタメタゾ

ン吉草酸エステノレのピーク面積の3.5~6.5%になるこ

とを篠認する.

システムの性能:システム適合性試験用溶液1501tLにつ

き，上記の条件で操作するとき，ベタメタゾン吉草酸

エステルのピークの理論段数及びシンメトリー係数は，

それぞれ4000段以上. 0.8~ 1. 3である.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液150)lLfこ

っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ベタメ

タゾン吉草酸エステルのピーク面積の相対標準偏差は

2.0%以下である.

81 定量法

82 (1 ) ベタメタソ、ン吉草酸エステノレ 本品のベタメタゾン吉

83 草酸エステノレ(C27H37F06)約1mgに対応する量を精密に量り，

84 メタノーノレ/水混液(7:3hOmLを加え，更に内標準溶液

85 10mLを正確に加える.これを60
0
Cの水浴中で5分間加温し

86 た後.20分間激しく振り混ぜる.この操作を2回行う.次に

87 15分間氷冷した後. 5分間遠心分離し，上澄液をろ過する.

88 初めのろ液5mLを徐き，次のろ液を試料溶液とする. ~IJ に

89 ベタメタゾン吉草酸エステル標準品を105
0
Cで3時間乾燥し，

90 その約25mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

91 25mLとする.この液5mLを正確に量り，メタノーノレ/水混

92 液(7: 3)を加えて正確に50mLとする.この液10mLを正確

93 に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，標準溶液とする.

94 試料溶液及ひ会標準溶液3)lLfこっき，次の条件で液体クロマト

95 グラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク

側 面積に対するベタメタゾン吉草酸エステルのピーク面積の比

97 QT及ひ。Qsを求める.

98 

99 

100 

101 

102 

ベタメタゾン吉草酸エステノレ(C2A37F06)の量(mg)

=Ms X QT/ Qs X 1/25 

l¥IIs :ベタメタゾン吉草酸エステル標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 プロピオン酸ベクロメタゾ、ン20mg~メタノ

ーノレ10mLに溶かし，メタノール/水混液(7: 3)を加え

て200mLとする.

試験条件

V“・ 4 方，'-'，配o l'ょbよ



2 ベタメタゾン吉草酸エステノレ・グンタマイシン硫酸塩クリ」ム

105 検出器:紫外吸光光度計CilllJ定波長:254nm) 

106 カラム:内径2.1mm，長さ 10cmのステンレス管に

107 3.511mの液体クロマトグラフィ一期オクタデシルシリ

108 ル化シリカゲルを充てんする.

109 カラム混度:250C付近の一定滋度

110 移動相:メタノール/水混液(13: 7) 

111 流量:ベタメタゾ‘ン吉草酸エステルの保持時聞が約16

112 分になるように調整する.

113 システム適合性

114 システムの性能:標準溶液311Uこっき，上記の条件で操

115 作するとき，ベタメタゾン吉草酸エステノレ，内標準物

116 質の順に溶出し，その分離度は4以上である.

117 システムの再現性:標準漆液311Uこっき，上記の条件で

118 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

119 対するベタメタゾン吉草酸エステルのピーク面積の比

120 の相対標準偏差は1.0%以下である.

121 (2) ゲンタマイシン硫酸塩次の条件に従い，抗生物質の

122 微生物学的カ価試験法 (4.02)の円筒平板法により試験を行

123 う.

124 ( i ) 試験菌，基層用カンテン培地及び種層用カンテン培地，

125 試験蘭移植用カンテン培地及び標準溶液はゲンタマイシ

126 ン硫酸塩j の定量法を準用する.

127 誼) 試料溶液本品の表示量に従い「グンタマイシン硫酸

128 塩j約1mg(カ価)fこ対応する量を精密に量り，あらかじめ約

129 850Cに加湿したpH8.0のO.lmolιリン酸塩緩衝液100mLを

130 加えてよく振り混ぜて溶かす.冷後， pH8.0のO.lmo旺Jリン

131 酸塩緩衝液を加えて正確に250mLとし， 1mL中に411g(カ価)

132 を含む高濃度試料溶液とする.この液適量を正確に量り，

133 pH8.0のO.lmollLリン酸境緩衝液を加えて1mL中にl11g(カ

134 価)を含むように調製し，低濃度試料溶液とする.

135 貯法

136 保存条件遮光して保存する.

137 容器気密容器.
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1 ベタメタゾン育草酸エステル・グンタマイシン硫酸塩軟膏

I ベタメタゾン古草酸エステル値ゲンタマ

2 イシン硫酸塩軟膏

53 酸エステルのピーク面積の比QT及びQsを求める.

54 ベタメタゾン吉主主酸エステル(C2A37FOu)の量(mg)

55 =Ms X QT/QS X 1/25 3 Betamethasone Valel'ate and Gentamicin Sulfate Ointment 

4 吉草酸ベタメタゾン・硫酸ゲンタマイシン軟膏
56 lvIs :ペタメタソ会ンE主主主酸エステノレ標準品の秤取量(mg)

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~110.0%に対応する 57 

6 ベタメタゾ、ン古車酸エステノレ(C27H37FOu: 476.58)及び表示 58 

7 されたカ価の90.0~ 115.0%に対応するゲンタマイシン 59 

8 Cl(C21H43No07 : 477.60)を含む 60

9 製法 本品は「ベタメタゾン吉草酸エステノレj及び「ゲンタマ 61 

10 イシン硫酸塩j をとり，軟膏剤の製法により製する 62

11 確認試験 63 

12 (1 ) 本品の表示量に従い「ベタメタソ、ン古草酸エステル 64

13 1.2mgに対応する量をとり，メタノール20mL及びヘキサン 65 

14 20mLを加え，超音波処理して本品を分散させる. 5分間激 66 

15 しく振り混ぜ， 5分間遠心分離した後， 15分間氷冷して下層 67 

16 15mLをとり，水浴上で窒素を送風しながら蒸発乾関する 68

内標準溶液 プロピオン酸ベクロメタゾン20mgをメタノ

--!レ10mLlこ溶かし，メタノール/水混液(7: 3)を加え

て200mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径2.1mm，長さ 10cmのステンレス管に

3.5pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノーノレ/水混液(13:7) 

流量:ベタメタゾン吉草酸エステルの保持時聞が約16

分になるように調整する.

17 残留物に酢酸エチノレ1mLを加えて超音波処理し，必要なら 69 システム適合性

18 ばろ過し，試料溶液とする.53IJにペタメタゾン吉尊酸エステ 70 システムの性能:標準溶液3pUこっき，上記の条件で操

19 ル標準品18mgを酢酸エチル20mLに溶かし，標準溶液とす 71 作するどき，ベタメタゾ、ン吉草酸エステル，内標準物

20 る.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω)に 72 質の)1慎に溶出し，その分離度は4以上である.

21 より試験を行う.試料溶液及び標準溶液5pLずつを薄層クロ 73 システムの再現性:標準溶液311Uこっき，上記の条件で

22 マトグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポ 74 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

23 ットする.次に酢酸エチルを展開溶媒として約10cm展開し 75 対するベタメタゾン吉草酸エステルのピーク面積の比

24 た後，薄層板を風乾する.これにアノレカリ性ブ、ノレーテトラゾ 76 の相対標準偏差は1.0%以下である.

25 リウム試液在均等にI噴霧し， 100
0
Cで加熱するとき，試料溶 77 (2) ゲンタマイシン硫酸塩次の条件に従い，抗生物質の

26 液から得た主スポット及び標準溶液から得たスポγトは紫色 78 微生物学的力価試験法 (4.02)の円筒平板法により試験を行

27 を呈し，それらのあ値は等しい 79 う.

28 ( 2) 本品の表示量に従い fゲンタマイシン硫酸塩 80 ( i )試験菌，基層用カンテン矯池及び種層用カンテン培地，

29 2mg(力価)，こ対応する量をとり，へキサン20mL及び水10mL 81 試験菌移植用カンテン培地及び標準溶液はゲンタマイシ

30 を加えて10分間激しく振り混ぜた後，遠心分離する.下層 82 ン硫酸塩jの定量法を準用する.

31 3mLをとり，希水酸化ナトリウム試液1mL及びニンヒドリ

32 ン試液2mLを加え， 90~950Cの水浴中で10分間加熱するど

33 き， rl夜は赤褐色を呈する.

34 p H (2.54) 本品の表示量に従い「ベタメタゾン吉草酸エス

35 テノレJ6mg'こ対応する量をとり， 7.l<15mLを加え，水浴上で、

36 加温して溶かし，冷後，水層を分取した液のpHは4.0~7.0

37 である.

38 定量法

83 註)試料溶液本品の「ゲンタマイシン硫酸復j約1mg(カ

84 価)に対応する量を精密に量り，分液漏斗に入れ，石油ェ-

85 テル50mLを加え，更にpH8.0のO.lmo阻dリン酸塩緩衝液

86 100mLを正確に加えて10分間振り混ぜる.下層液適量を正

87 確に量り， pH8.0のO.lmoνLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中

88 こ411g(カ価)及びl11g(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶

89 夜及び低濃度試料溶液どする.

90 貯法

39 (1 ) ベタメタゾン吉草酸エステノレ本品のベタメタゾン吉 担 保存条件遮光して保存する.

40 草酸エステノレ(C27H37FOG)約1mgに対応する量安精密に量り 92 容器気密容器.

41 メタノール/水混液(7: 3)10mLを加え，更に内標準溶液

42 10mLを正確に加える.これを75
0
Cの水浴中で5分調加湿し

43 た後， 10分間激しく振り混ぜる.この操作を2回行う.次に

44 15分照氷冷した後，ろ過し，初めのろ液5mLを除き，次の

45 ろ液を試料溶液とする. 53IJにベタメタゾン古車酸エステル標

46 準品を1050Cで3時間乾燥し，その約25mgを精密に量り，メ

47 タノールに溶かし，正確に25mLとする.この液5mLを正確

48 に量り，メタノール/水混液(7: 3)を加えて正確に50mLと

49 する.この液10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確

50 に加えて，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液311Uこっ

51 き，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験

胞 を行い，内標準物質のピーク面積に対するベタメタゾン吉草

5i 4UJ 



1 ベタメタゾンジプロピオン酸エステル

1 ベタメタゾンジプロピオン酸エステル
2 Betamethasone Dipropionate 

3 ジフ。ロピオン酸ベタメタゾン

O~CH3 

CH3 

5 C28H37F07: 504.59 

6 9・Fluoro・11s，l7 ，21-trihydroxy-16s-methylpregna幽 1，4・

7 diene・3，20・dione17，21・dipropanoate

8 [5593-20-4] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ベタメタゾ‘ンジプロ

10 ヒ。オン駿エステル(C28H37F07)97.0~103.0%を含み，またフ

11 ッ素(F: 19.00)3.4~4.1%を含む.

12 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末で，においはない.

13 本品はアセトン， 1，4ージオキサン又はクロロホルムに溶

14 けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エタノール(95)に

15 やや溶けにくく，ジエチルエーテルに溶けにくく，水又はへ

16 キサンにほとんど溶けない.

17 本品は光によって徐々に変化する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品のメタノール溶液u→10000)1mLにイソニアジ

20 ド‘試液4mLを加え，水浴上で2分間加熱するとき，液は黄色

21 を呈する.

22 (2) 本品O.Olgをとり， O.Olmo阻 J水酸化ナトリウム試液

23 0.5mL及ひヲ1<20mLの滋液を吸収液とし，駿素フラスコ燃焼

24 法 (1.06) により得た検液はフッ化物の定性反応 (1.09) を呈

25 する

26 (3) 本品のメタノール溶液(3→200000)につき，紫外可視

27 吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトノレを測定し，本品
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素標準液1.0mLを20mLのメスフラスコにとり，薄めた

O.Olmol/L水酸化ナトリウム試液u→20)5.0mLを加え，アリ

サりンコンプレキソン試液/pH4.3の酢酸・哲学酸カリウム緩

衝液/硝酸セリウム(班)試液混液u:1: 1)10mLを加え，以

下試料溶液の調製と同様に操作し，標準溶液とする，これら

の液につき，薄めたO.Olmol!L水酸化ナトリウム試液(1→

20)5.0mLを用いて同様に操作して得た液を対黙とし，紫外

可視吸光度測定法(2.24)により試験を行うとき，波長

600nmにおける試料溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度よ

り大きくない(0.012%以下).

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2I:去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

て行う.本品10mgをクロロホルム10mLに溶かし，試料溶

液とする.この液3mLを正確に量り，クロロホノレムを加え

て正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

液及び標準溶液20p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリ

カゲル(蛍光斉IJ入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.

次にクロロホルム/アセトン混液(7: 1)を展開溶媒として約

10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外

69 のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

70 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，105
0

C， 3時間).

71 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.5g，白金るつぼ).

72 定量法

73 (1 ) ベタメタソ、ンジプロヒ。オン酸エステル本品を乾燥し，

74 その約15mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

75 100mLとする.この液5mLを正確に量り，メタノールを加

76 えて正確に50mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測

77 定法 (2.24)により試験を行い，波長239nm付近の吸収極大

78 の波長における吸光度Aを測定する.

79 ベタメタソ、ンジフ。ロピオン酸エステノレ(C28H37F07)の量(mg)

80 =A/312 X 10000 

28 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者 81 (2) フッ素 本品を乾燥し，その約10mgを精密に量り，

29 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め 82 O.Olmol!L水酸化ナトリウム試液0.5mL及び水20mLの混液

30 る 83 を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法 (1.06)のフッ素の定量

31 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトルiJlIJ定法 (2.25)の 84 操作法により試験を行う.

32 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと 85 貯法

33 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは 86 保存条件遮光して保存する.

34 問一波数のところに同様の強度の吸収を認める 87 容器 気密容器.

35 旋光度 (2.49)α)~ : +63~+70o(乾燥後， 50mg， 1，4ー

36 ジオキサン， 10mL， 100mm). 

37 融点 (2.60) 176~ 1800C 

38 純度試験

39 (1 ) フッ化物本品O.lOgをとり，薄めたO.Olmo阻J水酸

40 化ナトリウム試液u→20)10.0mLを加え， 10分間振り混ぜた

41 後，孔径O.4p.mのメンプランフィルターでろ過する.ろ液

42 5.0mLを20mLのメスフラスコにとり，アリザリンコンブレ

43 キソン試液/pH4.3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸セリ

44 ウム(ll1)試液混液u:1: 1)10mLを加え，更に水を加えて

45 20mLとした後， 1時間放置い試料溶液とする.別にフツ

r '1 ，" J・/1
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1 ベタメタゾンリン酸エステルナトリウム

1 ベタメタゾンリン酸エステルナトリウム
2 Betamethasone Sodium Phosphate 

3 Yン酸ベタメタゾンナトリウム

。/P03Na2

4 0 

5 C22H28FNa20sP: 516.40 

6 Disodium 9-fluoro-ll s， 17 ，21-trihydroxy-16s-methylpregna-

7 1，4-diene・3，20剛dione21ゃhosphate

8 [151-73-5] 

48 溶液それぞれに希硫酸7mL，七モリブデン酸六アンモニウ

49 ム・硫酸試液2mL及び硫酸4 メチルアミノフェノール試液

50 2mLずつを正確に加え，よく振り混ぜ， 20士l
O
Cで15分間放

51 置した後，それぞれに水を加えて正確に50mLとし， 20::!:: 

52 lOCで15分間放援する.これらの液につき，水20mLを用い

53 て同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

54 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液から得た

55 それそ守れの液の波長730nmにおける吸光度Ar及びAsを測定

56 するとき，遊離リン酸の量は0.5%以下である.

57 遊離リン酸(H3P04)の含最(%)=Ar/As X 1/ M X 10.32 

58 M:脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

59 (3) ベタメタゾン 本品20mgをとり，メタノーノレ2mLを

60 正確に加えて溶かし，試料溶液とする. jjlJにベタメタゾン標

9 本品l土定量するとき，換算した脱水物に対し，ベタメタゾ 61 準品20mgをとり，メタノーノレ10mLを正確に加えて溶かす.

10 ンリン酸エステルナトリウム (C22H28FNa20SP)97.0~ 62 この液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mL

11 103.0%を含む 63 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

12 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末又は塊で，におい 64 ラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

13 はない.

14 本品は水に溶けやすく，メタノーノレにやや溶けにくく，エ

15 タノール(95)に漆けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶

16 けない.

17 本品は吸湿性である.

18 融点:約2130C(分解).

19 確認試験

20 (1) 本品2mgを硫酸2mUこ溶かすとき，液は褐色を呈し，

21 徐々に黒褐色に変わる.

22 (2) 本品O.Olgをとり， O.OlmollL水酸化ナトリウム試液

23 0.5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

24 法 (1.06)により得た検液はフッ化物の定性反応(2)(1.09)を

25 呈する.

26 (3) 本品40mgを白金るつぼにとり，加熱して炭化する.

27 冷後，硝酸5i商を加え，強熱し，灰化する.残留物に薄めた

28 硝酸(1→50)10mLを加えて数分間煮沸する.冷後，必要な

29 らばろ過し，試料溶液とする.試料溶液はりン酸温の定性反

30 応(2)(1.09)を呈する.試料溶液にアンモニア試液を加えて

31 中性とした液は，ナトリウム塩の定性反応 (1.09)並びにリ

32 ン酸塩の定性反応 (1.09)の(1)及び(3)を呈する.

33 

34 

35 

36 

37 

(4) 本品告と乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

本品の参照スペクトノレ又は乾燥したベタメタゾンリン酸エス

テルナトリウム標準品のスペクトルを比較するとき，両者の

スペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

38 旋光度 (2.49)α)~ : +99~+1050α見水物に換算したもの

39 O.lg，水， 10mL， 100mm). 

40 p H (2.54) 本品0.10gを水20mUこ溶かした液のpHは7.5~

41 9.0である.

42 純度試験

43 (1 ) 溶状 本品0.25gを水10mUこ溶かすとき，液は無色

44 澄明である.

45 (2) 遊離リン酸本品約20mg:a:精密に量り，水20mLfこ

46 溶かし，試料溶液とする.別にリン殻標準液4mL宏正確に

47 量り，水20mLを加えて標準溶液とする.試料溶液及び標準

65 511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入

66 り)を用いて調裂した簿層板にスポットする.次に新たに調

67 製した1ーブタノール/水/無水酢酸混液(3: 1 : 1)を展開溶

68 媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫

69 外線(主波長254nm)を照射するとき，標準溶液から得たスポ

70 ッドに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶

71 夜のスポットより濃くない.

72 水分 (2.48) 10.0%以下(0.2g，容量滴定法，逆滴定).

73 定量法 本品及びベタメタゾンリン酸エステノレナトリウム標準

74 品(別途本品と同様の方法で水分(2.48)を測定しておく)約

75 20mgずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，

76 正確に20mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞ

77 れに内標準漆液5mLを正確に加えた後，メタノールを加え

78 て50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

79 標準溶液lOl1Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

80 (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

81 るベタメタゾンリン酸エステノレのピーク面積の比Q'I'及びQs

82 を求める.

83 ベタメタゾンリン酸エステルナトリウム(C22H2sFNa20sP)の

84 量(mg)

85 =Ms X Q'I'/ Qs 

86 Ms:脱水物に換算したベタメタゾンリン酸エステノレナト

87 リウム標準品の秤取量(mg)

88 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブPチルのメタノーノレ溶液

89 (1→5000) 

90 試験条件

91 検出器:紫外吸光光度計(総定波長:254nm) 

92 カラム:内径4.0mm，長さ25cmのステンレス管に711m

93 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

94 リカグルを充てんする.

95 カラム温度:250C付近の一定温度

96 移動相:臭化テトラnーブ、チノレアンモニウム1.6g，リン

97 酸水素二ナトリウム十二水和物3.2g及びリン酸二水素

98 カリウム6.9gを水1000mLfこ溶かした液にメタノール

.- .1 ，~， ι 

:J 1/1 D d 



2 ベタメタゾンリン酸エステノレナトリウム

99 1500mLを力日える.

100 流量:ベタメタゾンリン酸エステノレの保持待聞が約5分

101 になるように調整する.

102 システム適合性

103 システムの性能:標準溶液101lLにつき，上記の条件で

104 操作するとき，ベタメタゾンリン酸エステル，内標準

105 物質の11慎に溶出し，その分離度は10以上である.

106 システムの再現'性:標準溶液101lLにつき，上記の条件

107 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

108 に対するベタメタゾンリン酸エステルのピーク面積の

109 比の相対標準偏差は1.0%以下である.

110 貯法容器気密容器.
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1 ペチジン塩酸塩

1 ペチジン塩酸塩
2 Pethidine Hydrochlol'ide 

3 塩酸ペチジン

4 オペリジン

〉。

同

¥
l
j

、HO
戸

、

6 CI5HzIN02・HCl:283.79 

7 Ethyll・methyl-4-phenylpiperidine-4-carboxylate

8 monohydrochlorid巴

9 [50-13-5] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき，ペチジン塩酸塩

11 (CI5HzINOz • HCl)98.0%以上を含む.

12 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.
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移動相:ラウリル硫酸ナトリウム2.0gを薄めたリン駿(1

→1000)1000mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液を

加えてpH3.01こ調整する.この液550mUこアセトニ

トリル450mLを加える.

流量:ベチジンの保持時間が約7分になるように調整す

る.

面積測定範密:溶媒のピークの後からペチジンの保持時

聞の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20mLとする.この液2011Lから得たペチ

ジンのピーク面積が，標準溶液のペチジンのピーク面

積の5~15%になることを確認する.

システムの性能:試料溶液2mL及びパラオキシ安息香

酸イソアミルの移動中日溶液(1→50000)2mUこ移動相

を加えて10mLとする.この液2011Uこっき，上記の

条件で操作するとき，ペチジン，パラオキシ安息香酸

イソアミルの)1慎に溶出し，その分離度は2.0以上であ

る.

13 本品は水又は酢酸(100)に極めて溶けやすく，エタノール 67 システムの再現性:標準溶液20llLにつき，上記の条件

14 (95)に溶けやすく，無水酢駿にやや溶けにくく，ジエチルエ 68 で試験を6回繰り返すとき，ペチジンのピーク面積の

15 ーテルにほとんど溶けない 69 相対標準偏差は2.0%以下である.

16 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは3.8~5.8である 70 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105
0

C， 3時間).

17 確認試験 71 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

18 (1 ) 本品の水溶液(1→2000)につき，紫外可視吸光度測定 72 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

19 法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペクト 73 酢酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし， O.lmo阻J過塩素酸で、滴

20 ルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクト 74 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で主主試験を行い，

21 ルは河一波長のところに同様の強度の吸収を認、める 75 補正する.

22 

23 

(2 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトノレ測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと
76 O.lmol1L過塩素酸1mL=28.38mgCloHzIN02・HCl

24 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは 77 貯法

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める 78 保存条件遮光して保存する.

26 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(1.09) を 79 容器気密容器.

27 呈する.

28 融点 (2.60) 187~189"C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすとき， r夜は無色澄

31 明である.

32 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品0.20gをとり，試験を行う.比較

33 夜には0.005mollL硫酸1.0mLを加える(0.240%以下).

34 (3) 類縁物質 本品0.05gを移動相20mUこ溶かし，試料

35 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動中日を加えて正

36 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

37 2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイ

38 ー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

39 面積を自動積分法により測定する kき，試料溶液のベチジン

40 以外のピークの合計面積は，標準溶液のベチジンのピーク面

41 積より大きくない.

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(榔定波長:257nm) 

44 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

45 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

46 リカゲノレを充てんする.

47 カラム温度:40
0
C付近の一定温度

5 lilb / 



1 ペチジン塩酸塩注射液

1 ペチジン塩酸塩注射液
2 Pethidine Hydrochloride Injection 

3 鹿酸ベチジン注射液

4 オペリジン注射液

5 ヱド品l土水伎の注射弗jである.

6 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

7 ベチジン塩酸塩(C15H21N02'HCl : 283.79)を含む.

8 製法 本品は「ペチジン塩酸塩Jをとり，注射剤の製法により

9 製する.

10 性状本品は無色澄明の液である.

11 本ふは光によって変化する.

12 pH : 4.0~6.0 

13 確認試験 本品の表示量に従い「ベチジン塩酸塩JO.lgに対応

14 する容量をとり，水を加えて200mLとした液につき，紫外

15 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定する

16 とき，波長250~254nm ， 255~259nm及び261~265nmに

17 吸収の極大を示す.

18 エンドトキシン (4.01) 6.0EU/mg未満.

19 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

20 不溶性巽物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

21 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

22 無葱 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

23 適合する.

24 定量法 本品のペチジン塩酸境(CloH21N02・HCI)約O.lgに対

25 応する容量を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，

26 更に移動相を加えて50mLとする.この液5mLをとり，移動

27 相を加えて20mLとし，試料溶液とする.別に定量用極酸べ

28 チジンを1050Cで3時間乾燥し，その約O.lgを精密に量り，

29 内標準溶液10mLを正確に加えて溶かし，更に移動中日;を加え

30 て50mLとする.この液5mLをとり，移動相を加えて20mL

31 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lにつき，

32 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

33 い，内標準物質のピーク面積に対するペチジンのピーク面積

34 の比(h・及びQsを求める.

35 ペチジン塩酸塩(C15H21N02・HCI)の量(mg)

36 =MS X Q'l'/ Qs 

37 MS:定量用塩酸ペチジンの秤取量(mg)

38 内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソアミルの移動相溶液

39 (1→12500) 

40 試験条件

41 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:257nm) 

42 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

43 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

44 リカゲルを充てんする.

45 カラム温度:400C付近の一定温度

46 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム2.0gを薄めたリン酸(1

47 → 1000)1000mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液を

48 加えてpH3.0に調整する.この液550mUこアセトニ

49 トリル450mLを加える.

50 流量:ペチジンの保持時間が約7分になるように調整す

51 る.
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システム適合性

システムの性能:標準j容液2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，ペチジン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は2.0以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

58 に対するペチジンのピーク函積の比の相対標準偏差は

59 1.0%以下である.

60 貯法

61 保存条件遮光して保存する.

62 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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ベニジヒ。ン塩酸塩

試料溶液のベニジヒ。ン以外のピークの合計面積は，標準溶液

のベニジピンのピーク面積より大きくない.ただし，ビスベ

ンジルピペリジルエステル体及び酸化体のピーク面積はそれ

ぞれ感度係数1.6を乗じた値とする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:237nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 10cmのステンレス管lこ3)1m

の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:pH3.0のO.05mollLリン酸二水素カリウム試液

/メタノール/テトラヒドロフラン混液(65: 27 : 8) 

流量:ベニジピンの保持時潤が約20分になるように調

整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からベニジピンの保持

時間の約2倍の範閲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液5mLを正確に量り，水/メタノ

ール混液(1: 1)を加え，正確に20mLとする.この液

10)1Lから得たベニジピンのピーク面積が，標準溶液

のベニジピンのピーク面積の18~32%になることを
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汲び鏡{象異性体

C28H31N30u・HCl:542.02 

3-[(3丸s')・1・Benzylpiperidin-3-yl]5-methyl(4Rめ・

2，6-dimethyl-4・(3幽nitrophenyl)-1，4-dihydropyridine-3，5-

dicarboxylate monohydrochloride 

[91599・74-5]
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確認する.

システムの性能:本品6mg及ひーベンゾ‘イン5mgを水/メ

タノーノレ混液(1: 1)200mUこ溶かす. この液10)1Lに

つき，上記の条件で操作するとき，ベンゾイン，ベニ

ジピンの般に溶出し，その分離度は8以上である.

システムの再現役:標準溶液10)1Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ベニジピンのピーク面積

の相対標準編差は3.5%以下である.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，105
0

C， 2時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.7gを精密に量り，ギ酸10mL

に溶かし，無水酢酸70mLを加え， O.lmollL過複素酸で、滴定

(2.50)する(電位差滴定法).間様の方法で空試験を行い，補

正する.
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本品を乾燥したものは定量するとき，ベニジピン塩酸海

(C28H31N30ü ・ HCI)99.0~101.0%を含む.

10 

11 

性状 本品は黄色の結晶性の粉末である.

本品はギ酸に極めて溶けやすく，メタノーノレにやや溶けや

すく，エタノール(99.5)にやや溶けにくく，水にほとんど溶

けない.

本品のメタノール溶液(1→100)は旋光性を示さない.

殿、点:約200
0

C(分解).

確認試験

(1) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者

のスペクトルは同一波長のどころに同様の強度の吸収を認め
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O.lmollL過塩素酸1mL=54.20mgC28H31N306・HCl81 
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(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3 ) 本品の水溶液(1→10)5mUこアンモニア試液5mLを加

え，水浴ーとで5分間加熱し，f令後，ろ過する.ろ液に希硝酸

を加えて酸性としたi創立塩化物の定性反応(2)(1.09) を呈す
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純度試験

( 1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2 ) 類縁物質 本品20mgを水/メタノール混液(1: 

I)100mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に

量り，水/メタノーノレ混液(1: 1)を加えて正確に500mLと

し，標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液10)1Lずつを正

確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) によ

り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分

法により測定するとき，試料溶液のベニジピンに対する相対

保持時間約0.35のピスベンジルピペリジノレエステノレ体，約

0.75の酸化体及びその他の類縁物質のピークの面積は標準溶

液のベニジピンのピーク磁積の1/2より大きくない.また，
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1 ベニジピン塩酸塩錠
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4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ベニジヒ。ン塩酸塩(Cz8H31N30a・HCl:542.02)を含む.

6 製法 本品は fベニジピン塩酸嵐j をとり，錠郊の製法により

7 製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fペニジピン塩酸

9 塩J10mgfこ対応する量をとり，メタノール100mLを加えて

10 よく振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液10mLfこメタノー

11 ルを加えて100mLとし，試料溶液とする.試料溶液につき，

12 紫外可祝吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定

13 するとき，波長235~239nm及び350~360nmfこ吸収の極大

14 を示す.

15 純度試験酸化体本品をめのう製手L鉢を用いて粉末とし，表

16 示量に従い「ベニジピン壕酸塩J20mgに対応する最をとり 68

17 薄めたリン目安(1→500)/メタノーノレ混液(1: 1)約80mLを加

18 えてよく振り混ぜた後，薄めたリン酸(1→500)/メタノール
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混液(1: 1)を加えて正確に100mLとし，干し径0.4511mのメン

プランフィルターでろ過し，ろ液を試料溶液とする • )3IJに定

量用塩酸ベニジヒ。ン20mgをとり，薄めたリン酸(1→500)/

メタノール混液(1:1)に溶かし，正確に100mLとする.こ

の液1mLを正確に量り，薄めたりン酸(1→500)/メタノー

ル混液(1: 1)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及ひ。標準j容液lOl1Lずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞ

れの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

試料溶液のペニジヒ。ンに対する相対保持時間約0.75の酸化体

のピーク面積は，標準溶液のベニジピンのピーク面積の1/

2より大きくない.ただし，酸化体のピーク面積は感度係数

1.6を乗じた値とする.

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，薄めたリン

酸(1→500)/メタノール混液(1: 1)を加えて正確に

20mLとする.この液lOl1Lから得たベニジピンのピ 88 

ーク面積が標準溶液のベニジピンのピーク面積の7~ 89 

39 13%になることを確認する.

システムの性能:塩酸ベニジヒロン6mg及びペンゾイン

5mgを7l</メタノール混液(1:1)200mLに溶かす.こ

の液lOl1Uこっき，上記の条件で操作するとき，ベン

ゾイン，ベニジヒ。ンのjl演に溶出し，その分離度は8以

上である.

システムの再現性:標準溶液lOl1Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ベニジヒ。ンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

48 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

き，適合する.

本品1個をとり，薄めたりン酸(1→500)/メタノール混液 100 

(1: 1)40mLを加えて，崩壊するまで振り混ぜた後， 1mL中 101 

にベニジピン塩酸塩(C28H31N30a・HCl)40l1gを含む液にな 102 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

49 

50 

51 

52 

53 

54 

るように薄めたリン酸(1→500)/メタノール混液(1:1)を加

えて正確に VmLとし，遠心分離する.上澄液20mLを正確

に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，薄めたリン酸(1→

500)/メタノーノレ混液(1: 1)を加えて50mLとし，試料溶液

とする.以下定量法を準用する.

ベニジヒ。ン塩酸塩(C28H31N30a・HCl)の量(mg)

ニ lVIsX QT/ Qs X 1-ゲ1000

Ms :定量用塩酸ベニジピンの秤取量(mg)

内標準溶液ベンゾインの水/メタノール混液(1: 1)溶液

w
D
n
b
η
d
 

whリ

whリ

whu

58 

59 

60 

61 

62 (13→200000) 

63 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第1液900mLを用い，パド

ル法(ただし，シンカーを用いる)により，毎分50回転で試験

を行うとき，本品の2mg錠及び4mg錠の30分照の溶出率は

80%以上であり， 8mg錠の45分間の溶出率は85%以上であ

る.

本品1倒をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔筏0.4511m以下のメンプランプイノレタ

ーでろ過する.初めのろ波lOmLを除き，次のろ液VmL告と

豆確に量り，表示量に従い1mL中lこベニジピン塩酸塩

(C28H31N30a・HCl)約2.211gを含む液となるように試験液を

加えて亙確に V'mLとする.この液5mLを正確に量り，移

動相5mLを正確に加え，試料溶液とする.別に定量用塩酸

ベニジピンを1050Cで2時間乾燥し，その約22mgを精密に量

り，移動相に湾かし，亙確に100mLとする.この液2mLを

正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとする.更にこの

液5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする.

この液5mLを正確に量り，試験液5mLを正篠に加え，標準

溶液とする.試料溶液及び標準溶液5011Lずっそヒ正確にとり，

次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

い，それぞ、れの液のベニジピンのピーク面積AT及びAsを測

定する.

64 

65 

66 

67 

69 

70 

71 

72 

73 

74 

75 

76 

77 

78 

79 

80 

81 

82 

83 
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口

ベニジヒ。ン塩酸塩(C28H31N30a・HCl)の表示量に対する溶出

率(%)

=lVIs X AT/ As X V'/V X l/C X 9 

lVIs :定量用塩酸ペニジヒ。ンの秤取量(mg)

C: 1錠中のベニジヒ。ン塩酸塩(C2sH31N300・HCl)の表示

量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:237nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ-fflオクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム混度:25"C付近の一定温度

移動相:pH3.0の0.05mo阻」リン酸二水素カリウム試液

/アセトニトリル混液(11:9) 

流量:ベニジピンの保持時間が約5分になるように調整

する.
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システム適合性

103 

システムの性能:標準溶液50l1Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ベニジピンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下で

5 1，rlu 



2 ペニジヒ。ン寝酸塩錠

104 ある.

105 システムの再現性:標準溶液50)lLにつき，上記の条件

106 で試験を6回繰り返すとき，ベニジピンのピーク語積

107 の結対標準偏差は1.5%以下である.

108 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，メノ

109 ウ製乳鉢を用いて粉末とする.ベニジピン塩酸壕

110 (C2sH31N306・HCl)約8mglこ対応する最を精密に量り，薄め

111 たリン酸(1→500)/メタノール混液(1:1)約150mLを加えて

112 よく娠り混ぜた後，更に薄めたリン酸(1→500)/メタノール

113 混液(1: 1)を加えて正確に200mLとする.この液を遠心分

114 離し，上澄液20mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確

115 に加え，薄めたりン酸(1→500)/メタノール混液(1: 1)を加

116 えて50mLとし，試料溶液とする. 5，)IJに定量用塩酸ベニジピ

117 ン宏1050Cで2時間乾燥し，その約40mgを精密に量り，薄め

118 たりン酸(1→500)/メタノール混液(1: 1)に溶かし，正確に

119 100mLとする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液

120 10mLを正確に加え，薄めたリン酸(1→500)/メタノーノレ混

121 液(1:1)を加えて50mLどし，標準溶液とする.試料溶液及

122 び標準溶液10)lLIこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ

123 ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の内標準物質の

124 ピーク面積に対するベニジピンのピーク面積の比(b及ひ(Qs

125 を求める.

126 ベニジピン塩酸塩(C2sH31Na06・HCl)の最(mg)

127 =Ms X QT/ Qs X 1/5 

128 J111S :定量用塩酸ベニジピンの秤取量(mg)

129 内標準溶液 ベンゾインの水/メタノール滋液(1: 1)溶液

130 (13→200000) 

131 試験条件

132 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:237nm) 

133 カラム:内径4.6mm，長さ 10cmのステンレス管に3)lm

134 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

135 リカゲルを充てんする.

136 カラム混度:250C付近の一定温度

137 移動相:pH3.0の0.05mo阻 Jリン酸二水素カリウム試液

138 /メタノール/テトラヒドロプラン混液(65: 27 : 8) 

139 流量:ベニジピンの保持時間が約20分になるように調

140 整する.

141 システム適合性

142 システムの性能:擦準溶液10)lLにつき，上記の条件で

143 操作するとき，内標準物質，ベニジピンの順に溶出し，

144 その分離度は8以上である.

145 システムの再現性:標準溶液10)lLにつき，上記の条件

146 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

147 に対するベニジヒ。ンのピ}ク面積の比の格対標準偏差

148 は1.0%以下である.

149 貯法容器密閉容器.

5 1:171 



1 へパリンカルシウム

1 ヘパリンカルシウム
2 Heparin Calcium 

R
'
0 

.xCa2+ 

n 

3 

R
'
， R3， R4 = 80:i了文は H 0 

内 11
R'=80:i又は一一C、

5 _ r.()~- Q6 _ '"'" eH3 R"=C02-， R"=H 

又は
R5 = H， R6 = cO2 -

56 4 [37270-8俳句

58 5 本品は，健康な食用ブタの腸粘膜から得たDーグルコサミ

6 ン及びウロン酸(L イズロン酸又はDーグルクロン酸)の二糖 59 

7 単位からなる硫酸化グリコサミノグリカンのカルシウム塩で 60 
61 8 ある.
62 9 本品は，血液の凝留を遅延する作用を有する.本品は，

10 1mg中150へパリン単位以上を含む 63

11 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，表示単位の 64 

12 90~110% を含み，また，カルシウム (Ca : 40.08)8.0~ 65 

13 12.0%を含む 66

14 性状 本品は白色~帯灰褐色の粉末又は粒である 67

15 本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど溶け 68 
69 

16 ない.
70 

17 本品は吸湿性である.
71 18 確認試験

19 ( 1 ) 本品10mgを水5mUこ溶かした液lこ1molι塩酸試液 72 

20 O.lmL及びトルイジンブ、ルー0溶液u→20000)5mLを加える 73 

21 とき，液は紫色~赤紫色を呈する 74

22 (2) 本品及び理化学試験用へパリンナトリウム標準品1 75 

23 mgずつを水1m Uこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする 76

24 試料溶液及び標準溶液20pLずつをとり，次の条件で液体ク 77 

25 ロマトグラフィー (2.01)により試験を行うとき，試料溶液 78 

26 及び標準溶液から得た主ピークの保持時間は等しい 79

27 試験条件 80 

8

9
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検出器，カラム，カラム温度，移動相A，移動相B，移 81 

動相の送液及び流量は純度試験(9)の試験条件を準用 82 
83 する.

システム適合性 84 

システムの性能:理化学試験用へパリンナトリウム標準 85 

品1.0mgを水0.60mLに溶かした液90pL，過硫酸化コ 86 

ンドロイチン硫酸標準品0.10mgを水0.20mLに溶かし 87 

た液30pL及びデルマタン硫酸エステノレ1.0mgを水 88 
89 2.0mLに溶かした液3011Lを混和する.この液2011Uこ

っき，上記の条件で操作するとき，デルマタン硫酸エ 90 
91 ステル，へパリン，過硫酸化コンドロイチン硫酸の順
92 に溶出し，デノレマタン硫酸エステルとへパリンとの分
93 離度は1.0以上，へパリンと過硫酸化コンドロイチン
94 

41 硫酸との分離度は1.5以上である.

42 (3) 本品50mgを水5mLに溶かした液は，カルシウム塩の

43 定性反応 (J.09) を主主する.

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

45 8.0である.

46 純度試験

47 (1 ) 溶 状 本 品0.5gを水20mLに溶かすとき，液は澄明で

48 ある.この液につき，紫外可祝吸光度測定法 (2.2-1)により

49 試験宏行うとき，波長400nmfこおける吸光度は0.05以下で

50 ある.

51 (2) 塩化物 (J.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

52 液にはO.Olmolι塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

53 (3) 重金属 (J.07) 本品0.5gをとり，第2i:去により操作し，

54 試験を行う.比較液には鉛標準液1.5mLを加える(30ppm以

55 1マ).

57 

(4) バリウム 本品30mgを水3.0mUこ溶かし，試料溶液

とする.試料溶液1.0mUこ希硫酸3滴を加え， 10分間放置す

るとき，11夜は混濁しない.

(5) 残留溶媒日IJに規定する.

(6 ) 総窒素本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，窒

素定量法 (J.OS) により試験を行うとき，窒素(N:14.01)の

量は3.0%以下である.

(7) たん白質 (4)の試料溶液1.0mLにトリクロロ酢酸溶

液u→5)5i商を加えるとき，液は沈殿又は混濁を生じない.

(8) 過硫酸化コンドロイチン硫酸本品20mgを核磁気共

鳴スペクトル測定用3ートリメチルシリルプロピオン酸ナト

リウムーぬの核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液

u→10000)0.60mLに溶かす.この液につき， 3ートリメチ

ルシリルプロピオン酸ナトリウムーふを内部基準物質として

核磁気共鳴スペクトル測定法 (2.2])により，プロトン共鳴

周波数400MHz以上の装置1.1.を用いて'Hを測定するとき，

02.18土0.05ppmに過硫酸化コンドロイチン硫酸のNーアセ

チノレ基に由来するシグナルを認めないか，又は認めることが

あっても 13C:a::デカップリングして測定するとき，そのシ

グナノレは消失する.

試験条件

温度:25
0

C 

スピニングオフ

データポイント数:32768 

スペクトル範囲 :DHOのシグナノレを中心に土6.0ppm

パルス角:900 

繰り返しパルス待ち時間 :20秒

ダミースキャン :4回

積算回数:へパリンのNーアセチル基のプロトンのシグ

ナルのSN比が1000以上得られる回数

ウインドウ関数:指数関数(Linebroadening factor = 

0.2Hz) 

システム適合性

システムの性能:本品20mgを核磁気共鳴スペクトル測

定用3…トリメチルシリルプロピオン酸ナトヲウムー

ぬの核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→

10000)0.40mLに溶かした液に，過硫酸化コンドロイ

チン硫酸標準品0.10mgを核磁気共鳴スペクトノレ測定

用3ートリメチルシリルプロピオン酸ナトリウム ぬ

5 1/1? 



2 へパリンカルシウム

95 の核磁気共鳴スペクトル測定用重水浴液(1→ 144 エンドトキシン (.1.01) 0.0030EUlへパリン単位未満.

96 10000)1.0mUこ溶かした液0.20mLを加える.この液 145 定量法

97 につき，上記の条件で操作するとき， 02.04土 146 ( 1 ) へパリン

98 0.02ppmにへパリンのN アセチル基に陶来するシグ 147 (i ) 基質液 NーベンゾイルーLーイソロイシル-Lーグル

99 ナルを，及びo2.18:t0.05ppmfこ過硫酸化コンドロイ 148 タミノレ(γ 一OR) グリシル L アノレギニル-p ニトロア

100 チン硫駿のN-アセチル基に由来するシグナノレを，そ 149 ニリド、塩酸塩15mgを水20mLfこ溶解する.

101 れぞれ認める 150 五) 活性化血液凝固X淘子液 ウシ由来活性化血液凝臨X

102 (9) 類縁物質 本品2.0mgを水O.lmLに溶かした液20pL 151 因子を水に溶かし， 1mL中に0.426単位を含む液を調製する.

103 を正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) 152 温) 緩衝液 2 アミノ 2 ヒドロシキメチル 1，3ープ

104 

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

112 

113 

114 

115 

により試験を行うとき，へパリンのピーク以降にピークを認 153 

めない 154

試験条件 155 

検出器:紫外扱光光度計(i則定波長:202nm) 156 

カラム:内径2.0mm，長さ 7.5cmのステンレス管に 157 

l011mの液体クロマトグラフィー用ジエチルアミノエ 158 

チル基を結合した合成高分子を充てんする 159

カラム温度:35
0C付近の一定温度 160 

移動棺A:リン畿二水素ナトリウム二水平日物O.4gを水 161 

1000mLに溶かし，薄めたリン酸(1→10)を加えて 162 

pH3.0に調整する 163

移動相B:リン酸二水素ナトリウム二水和物O.4g及び過

116 塩素酸リチウム106.4gを水1000mUこ溶かし，薄めた

117 リン酸(1→10)を加えてpH3.0fこ調整する.

118 移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

119 うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (vol%) (vol%) 

90 10 

ロパンジオール6.06gを水750mLに溶かし， 1molIL塩酸試液

を加えてpH8.4fこ調整した後， 71くを加えて1000mLとする.

(iv) 反応停止液酢酸(100)20mLに水を加え， 40mLとす

る.

(v) へパリン標準溶液 へパリンナトリウム標準品を生理

食塩液に溶かし， 1mL中lこ10単位を含むように調製した液

100pLに緩衝液を加えて豆確に5mLi::し，標準原液とする.

次の表に従い，標準原液にアンチトロンピンE試液，ヒト正

常血紫及び緩衝液を加え，へパリン標準溶液(1)，へパリン

標準溶液(2)，へパリン標準溶液(3)，ヘパリン標準溶液(4)及

びへパリン標準溶液(5)を調製する.

へパリン標準溶液 緩衝液 アンチトロン ヒト正常 標準

No. へパリン濃度 (llL) ピン皿試液 血策 原i夜

(単位/mL) (llL) (11L) (11L) 

(1) 10 800 100 100 。
(2) 0.02 700 100 100 100 
(3) 0.04 600 100 100 200 
(4) 0.06 500 100 100 300 
(5) 0.08 400 100 100 400 

o ~ 3 

3 ~ 15 90→ 0 10→ 100 164 (vi) 試料溶液本品の表示単位に従い，その適量を精密に

120 

121 

122 

123 

124 

125 

126 

127 

128 

129 

130 

131 

132 

133 

134 

135 

136 

137 

138 

139 

140 

141 

142 

165 量り，生理食塩液に溶かし， 1mL中に約0.5単位を含む液を

流量:毎分0.2mL 166 

測定範囲:溶媒のピークの後からへパリンの保持時間の 167 

21告の銘酒 168 

システム適合性 169 

検出の確認、:理化学試験用へパリンナトリウム標準品 170 

10mgを水0.40mLに溶かし，へパリンナトリウム標 171 

準原液とする.5]IJに過硫酸化コンドロイチン硫酸標準 172 

品0.10mgを水0.20mLfこ溶かし，過硫酸化コンドロイ 173 

チン硫酸標準溶液とする.へパリンナトリウム標準原 174 

1夜60pL，過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液3pL 175 

及び水12pLを混和した液20pLにつき，上記の条件で 176 

操作するとき，遜硫酸化コンド、ロイチン硫酸のピーク 177 

を認める. 178 
システムの性能:へパリンナトリウム標準原液120pLfこ 179 

過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液30pLを混和し， 180 

システム適合性試験用溶液とする.この液20pLにつ 181 

き，上記の条件で操作するとき，へパリン，過硫酸化 182 

コンドロイチン硫酸の順に溶出し，その分離度は1.5 183 

以上である.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液20pLfこ 184 

っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，過硫酸 185 

化コンドロイチン硫酸のピーク爾積の相対標準偏差は 186 

2.0%以下である. 187 

調製する.この液100pLにアンチトロンビン皿試液100pL，

ヒト正常血柴100pL及び緩衝液70011Lを加え，試料溶液とす

る.

(v量)操作法試験管に試料溶液40011Lを入れ， 37
0

Cで4分

間加湿する.これに活性化血液凝固X因子液20011Lを加えて

よく混和し， 37
0

Cで正確に30秒間加視した後，あらかじめ

37
0Cに加温した基質液40011Lを加えてよく混和する. 370C 

で正確に3分間加温した後，反応停止液60011Lを加え，直ち

に混和する.この液につき，試料溶液40011Uこ反応停止液

60011L及び水60011Lを加えて混和したものを対照とし，紫外

可視吸光度淑IJ定法 (2.24)により波長405nmにおける吸光度

を測定する.へパリン標準溶液(1)，ヘパリン標準溶液(2)，

へパリン標準溶液(3)，へパリン標準溶液(4)及びへパリン標

準溶液(5)を試料溶液と同様に操作して，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により波長405nmにおける吸光度を測定する.

(viii) 計算法 へノfリン標準溶液のへパリン濃度ど吸光度か

ら検量線を作成し，試料溶液のへパリン濃度Cを求め，次式

により本品1mg中のへパリン単伎を計算する.

本品1mg中のへパリン単位=cx 10 X b/a 

a:本品の秤取量(mg)

b:本品を生理食塩液に溶かし， 1mL中に約0.5単位を含

む液を製したときの全容量(mL)
143 乾燥減量 (2.41) 8%以下(50mg，減圧， 60oC， 3時間).

188 (2) カルシウム 本品約50mgを精密に量り，水20mLに

5 1 il? J 



3 へパリンカルシウム

189 溶かし， 8mo阻 J水酸化カリウム試液2mLを加え，時々振り

190 混ぜながら， 3~5分間放置した後， NN指示薬O.lgを加え，

191 直ちにO.OlmollLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウ

192 ム液で滴定 (2.50)する.ただし， i商定の終点は液の赤紫色

193 が青色に変わるときとする.

194 O.OlmollLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

195 1mL 

196 =0.4008mg Ca 

197 貯法容器気密容器.

，切 々 ，1. 白，) I1 
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1 へパリンナトリウム

1 ヘパリンナトリウム
2 Heparin Sodium 

R10 

n 

R1， R3， R4 = S03Na又は H

O 

山叩a又は --J¥
CH3 

3 

R5 = C02Na， R6 = H 
又は

R5 = H， R6 = C02Na 

4 [9041-08-1] 

40 純度試験

41 (1 ) 溶状本品0.5gを水20mUこj容かすとき，液は無色~

42 淡黄色澄明である.

43 (2) バリウム 本品は0.03gを水3.0mLに溶かし，試料溶

44 夜とする.試料溶液1.0mUこ希硫酸封筒を加え， 10分潤放置

45 するとき，液は混濁しない.

46 (3) 総窒素本品を600

Cで3時間j威圧乾燥し，その約O.lg

47 を精密に最り，窒素定量法 (J.08) によって試験を行うとき，

48 窒素(N:14.01)の量は3.0%以下である.

49 (4) たん白質 (2)の試料溶液1.0mLにトリクロロ酢酸溶

50 液(1→5)5滴を加えるとき，液は沈殿又は混濁を生じない.

51 (5) 過硫酸化コンドロイチン硫酸本品20mgを核磁気共

52 鳴スペクトル測定用3ートリメチルシリノレプロヒ。オン酸ナト

53 リウム -d4の核磁気共鳴スペクトル測定用重水j容液(1→

54 10000)0.60mLに溶かす.この液につき， 3ートリメチルシ

55 リルプロピオン酸ナトリウム ぬを内部基準物質として核磁

56 気共鳴スベクトル測定法(2.2])により，プロトン共鳴周波

57 数400MHz以上の装置1.1.を用いてlHを測定するとき 15

58 2.15土0.02ppmfこ過硫酸化コンドロイチン硫酸のNーアセチ

5 本品は，健康な食用獣の肝，肺又は腸粘膜から得たDーグ 59 ル基に由来するシク。ナルを認めないか，又は認めることがあ

6 ルコサミン及びウロン酸(Lーイズロン酸又はD グノレクロン 60 つでも 13Cをデカップリングして測定するとき，そのシグ

7 酸)の二糖単位からなる硫酸化グリコサミノグリカンのナト 61 ナノレは消失する.

8 リウム寝である.本品は，血液の凝固を遅延する作用がある 62 試験条件

9 肝又は肺から製したものは1mg中110へパリン単位以上，腸 63 温度:250C 

10 粘膜から製したものは1mg中130へパリン単位以上告と含む 64 スヒ。ニング:オフ

11 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，表示単位の 65 データポイント数:32768 

12 90~110%を含む 66 スペクトル範囲 :DHOのシグナルを中心に土6.0ppm

13 本品は原料に用いた器官名を表示する.

14 性状 本品は白色~帯灰褐色の粉末又は粒で，においはない.

15 本品は水にやや溶けやすく，エタノール(95)又はジエチル

16 エーテルにほとんど溶けない.

17 本品は吸湿{主である.

18 確認試験 本品及び理化学試験用へパリンナトリウム標準品

19 1mgずつを水1mLfこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.

20 試料溶液及び標準溶液2011Lずつをとり，次の条件で液体ク

21 ロマトグラブィーは01)により試験を行うとき，試料溶液 75 

22 及び標準溶液から得た主ピークの保持時間は等しい 76

23 試験条件 77 

24 検出器，カラム，カラム温度，移動相A，移動相B，移 78 

25 動相の送液及び流量は純度試験(6)の試験条件を準用 79 

26 する 80

27 システム適合性 81 

28 システムの性能:理化学試験用へパリンナトリウム標準 82 

29 品1.0mgを水0.60mUこ溶かした液9011L，過硫酸化コ 83 

30 ンドロイチン硫酸標準品0.10mgを水0.20mLに溶かし 84 

31 た液3011L及びデルマタン硫酸エステノレ1.0mgを水 85 

32 2.0mLに溶かしたi夜3011Lを混和する.この液2011Uこ 86 

33 っき，上記の条件で操作するとき，デルマタン硫酸エ 87 

34 ステノレ，へパリン，過硫酸化コンド、ロイチン硫酸の!腹

部 に溶出し，デノレマタン硫酸エステルとへパリンとの分

36 離度は1.0以上，へパリンと過硫酸化コンドロイチン

37 硫酸との分離度は1.5以上である.

38 p H (2.54) 本品1.0gを7l< 100mUこ溶かした液のpHは6.0~

39 8.0である.
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パルス角:90。

繰り返しパルス待ち時間:20秒

ダミースキャン :4回

積算回数:ヘパリンのN-アセチル基のフ。ロ・トンのシグ

ナルのSNJ:ヒが1000以上得られる回数

ウインドウ関数:指数関数(Linebroadening factor= 

0.2Hz) 

システム適合性

システムの性能:理化学試験用へパリンナトリウム標準

品20mgを核磁気共鳴スベクトル測定用3-トリメチ

ルシリルプロピオン酸ナトリウムーぬの核磁気共鳴ス

ペクトノレ測定照重水溶液(1→10000)0.40mLに溶かし

た液に，過硫酸化コンドロイチン硫駿標準品0.10mg

を核磁気共鳴スペクトル測定用3ートリメチルシリル

プロピオン酸ナトリウム ぬの核磁気共鳴スペクトル

測定用重水溶液(1→ 10000)1.0mLに溶かした液

0.20mLを加える.この液につき，上記の条件で操作

するとき， 15 2.04:t0.02ppmにへパリンのNーアセチ

ル慕に由来するシグ‘ナノレを，及び152.15:t0.02ppmに

過硫酸化コンドロイチン硫酸のN-アセチル基に由来

するシグ、ナルを，それぞれ認める.

(6) 類縁物質 本品2.0mgを水O.lmUこ溶かした液2011L

を豆篠にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

により試験を行うとき，ヘパリンのピーク以降にピークを認

めない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(浪IJ定波長:202nm) 

O
D
n
H
A
u
t
i
o
A

。ο

0

0

0

0

n

u

n

u

n

u

n

u

 

51!1?b 



94 

95 

96 

97 

98 
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2 へパリンナトリウム

カラム:内径2.0mm，長さ 7.5cmのステンレス管に 143 

10)lmの液体クロマトグラフィー用ジエチノレアミノエ 144 

チル基を結合した合成高分子を充てんする 145

カラム温度:35
0

C付近の一定1温度 146 

移動相A:リン酸ニ水素ナトリウム二水平日物O.4gを水 147 

1000mLIこ溶かし，薄めたリン酸(1→10)を加えて 148 

pH3.01こ調整する 149

移動棺B:!Jン酸二水素ナトリウム二水和物O.4g及び過 150 

塩素酸リチウム106.4gを水1000mUこ溶かし，薄めた 151 

リン後(1→10)を加えてpH3.01こ調整する 152

移動相の送液:移動相A及び移動棺Bの混合比を次のよ 153 

うに変えて濃度勾西日制御する 154

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (v叫%) (vol%) 

o ~ 3 90 10 
3 ~ 15 90→ o 10→ 100 

155 

156 

157 

158 

流量:毎分0.2mL 159 

測定範囲:溶媒のピークの後からへパリンの保持時間の 160 

2f音の範囲 161 

システム適合性 162 

検出の確認:濯化学試験用へパリンナトリウム標準品 163 

10mgを水0.40mLlこ溶かし，へパリンナトリウム標 164 

準原液とする. 5.)IJに過硫酸化コンドロイチン硫酸標準 165 

品0.10mgを水0.20mLに浴かし，過硫酸化コンドロイ 166 

チン硫酸標準溶液とする.ヘパリンナトリウム標準原 167 

液60)lL，過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液3)lL 168 

及び水12)lLを混和した液20)lUこっき，上記の条件で 169 

操作するとき，過硫酸化コンドロイチン硫酸のピーク 170 

を認める 171

システムの性能:へパリンナトリウム標準原液120)lLに 172 

過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液30)lL告と混和し 173

システム適合性試験用溶液とする.この液20)lUこっ 174 

き，上記の条件で操作するとき，へパリン，過硫酸化 175 

コンドロイチン硫酸の順に溶出し，その分離度は1.5 176 

以上である 177

システムの再現性:システム適合性試験用溶液20)lLに 178 

っき，上記の条件で試験を6函繰り返すとき，過硫酸 179 

化コンドロイチン硫酸のピーク面積の相対標準偏差は 180 

2.0%以下である. 181 

れの下層に酢酸エチノレ20011Lずつを加え，激しく振り混ぜ，

遠心分離する.下層をそれぞれ試料溶液及び標準溶液とする.

試料溶液及ひや標準溶液5)lLずつにつき，次の条件で液体クロ

マトグラフィー (2.01)により試験を行うとき，試料溶液の

グルコサミンのピーク面積に対するガラクトサミンのピーク

面積の比は，標準溶液のグルコサミンのピーク面積に対する

ガラクトサミンのピーク面積の比より大きくない.

試験条件

検出器:蛍光光度計(励起波長 305nm，蛍光波長:

360nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に311m

の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :45
0

C付近の一定温度

移動棺:水/トリプルオロ酢酸混液(1000: 1)I00mUこ

アセトニトリノレ100mLを加える.この液140mLを水

/トリフルオロ酢酸混液(1000: 1)860mLに加える.

流量:毎分1.0mL

面積測定範囲:注入後50分間

システム適合性

検出の確認 :Dーマンノサミン塩酸塩8.0mgを水/塩酸滋

液(7:5)10mLに溶かし，マンノサミン標準溶液とす

る.標準原液/マンノサミン標準溶液混液(100: 

U500)lLを共栓試験管にとり，密栓して100
0

Cで6時

間加熱する.この液を室温まで冷やし， 100)lLをとり，

i威圧乾回する.残留物にメタノール50)lLを加え，室

温で減圧乾画する.残留物を水10)lLlこ溶かし，アミ

ノ安息香酸誘導体化試液40)lLを加え， 80
0

Cで1時間

加熱する.この液を室温まで冷やし，減圧乾回する.

残留物に，7l<及び酢酸エチル200)lLずつを加え，激し

く振り混ぜ，遠心分離する.上層を!徐去し，下層に酢

酸エチル200)lLを加え，激しく振り混ぜ，遠心分離し，

下層をシステム適合性試験用溶液とする.この液5)lL

につき，上記の条件で試験するとき，グルコサミンの

と。ーク面積に対するガラクトサミンのピーク面積の比

は， 0.7~2.0%である.

システムの性能:システム適合性試験問溶液5)lLにつき，

上記の条件で試験するとき，グ、ルコサミン，マンノサ

ミン，ガラクトサミンの11慎に溶出し，グノレコサミンと

129 (7) ガラクトサミン 本品2.4mgを水/塩酸混液(7: 182 マンノサミンとの分離度及びマンノサミンとガラクト

130 5)I.OmLlこ溶かし，試料原液とする.Dーグルコサミン塩酸 183 サミンとの分離度は，それぞれ1.5以上である.

131 塩8.0mgを水/塩酸混液(7: 5)に溶かして正確に10mLとし 184 システムの再現性:システム適合性試験用溶液5)lUこっ

132 た液99容量に， D ガラクトサミン塩酸塩8.0mgを水/塩酸 185 き，上記の条件で試験を6呂繰り返すとき，グルコサ

133 rJ昆液(7: 5)に溶かして正確に10mLとした液1容量を加え 186 ミンのピーク面積に対するガラクトサミンのピーク商

134 標準原液とする.試料原被及び標準原液500)lLずつを共栓試 187 積の比の相対標準偏差は4.0%以下である.

135 験管にとり，それぞれを密検して1000Cで6待問加熱する 188 乾燥減量 (2.4/) 10%以下(20mg，減圧， 60
o
C， 3時間).

136 これらの液を室温まで冷やし， 100)lLずつをとり， i:威圧乾留 189 強熱残分 (2.44) 40%以下(車t燥後， 20mg). 

137 する.それぞれの残留物にメタノーノレ5011Lずつ在加え，室 190 発熱性物質 (4.04) ウサギの体重1kglこっき，本品の表示単位

138 視で減圧乾固する.それぞれの残留物を水10)lLずつに溶か 191 に従い， 1mL中1000単位を含むように生理食塩液を加えて

139 し，アミノ安息、香酸誘導体化試液40)lLずつを加え， 800Cで 192 調製した液2.0mLを注射し，試験を行うとき，適合する.

140 1時間加熱する.これらの液を室温まで冷やし，減圧乾闘す 193 定量法

141 る.それぞれの残留物に，水及び酢酸エチル200)lLずつを加 194 (i ) 基質液 Nーベンゾ、イルーL イソロイシルーLーグ、ノレ

142 え，激しく振り混ぜ，遠心分離する.上層を除去し，それぞ 195 タミル(γ 一OR)ーグリシノレーLーアルギニノレ pーニトロア

196 ニリド、塩酸塩15mgを水20mLに溶解する.
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3 へパリンナトリウム

197 且) アンチトロンピン血液 ヒト由来アンチトロンピン阻

198 を水に溶かし， 1mL中に1単位を含む液を調製する，

199 温) 活性化血液凝固X因子液 ウシ由来活性化血液凝固X

200 因子を水に溶かし， 1mL中lこ0.426単位を含む液を調製する.

201 (iv) *愛徐行夜 2 アミノ -2ーヒドロキシメチル 1，3ープ

202 ロパンジオール6.06gを水750mUこ溶かし， 1moνL塩酸試液

203 を加えてpHを8.4に調整した後，水を加えて1000mLとする.

204 (v) 反応停止液酢酸(100)20mLに水を加え， 40mLとす

205 る.

206 (vi) へパリン標準液へパリンナトリウム標準品を生理食

207 趨液に溶かし， 1mL中に10単位を含む液告と調製し，標準原

208 夜とする.標準原液100pLfこ緩衝液を加えて正確に5mLと

209 し，標準溶液とする.次の表に従い，標準溶液にアンチトロ

210 ンピンE液，ヒト疋常血疑及び緩衝液を加え，へパリン標準

211 液(1)，へパリン標準液(2)，へパリン襟準液(3)，へパリン標

212 準液(4)及びへパリン標準液(5)を調製する.

へパリン標準液 緩衝液 アンチトロン ヒト豆常 標準溶液

No.へパリン濃度 (lIL) ピンI1Ii夜(lIL)血綬(11L)(lIL) 

(単位/mL)

(1) 0 800 100 100 。
(2) 0.02 700 100 100 100 
(3) 0.04 600 100 100 200 

(4) 0.06 500 100 100 300 
(5) 0.08 400 100 100 400 

213 泊)試料溶液本品の表示単位に従い，その適量を精密に

214 量り，生理食塩液に溶かし， 1mL中に約0.5単位を含む液を

215 調製する.この液100]1LにアンチトロンピンE液100]1L，ヒ

216 ト正常血紫100]1L及び緩衝液700]1L~加え，試料溶液とする.

217 (viii) 操作法試験管に試料溶液400]1Lを入れ， 37
0

Cで4分

218 間加瓶する.これに活性化血液凝閤X因子液200]1Lを加えて

219 よく混和し， 37
0
Cで正確に30秒間加湿した後，あらかじめ

220 37
0

Cに加温した基質液400]1Lを加えてよく混和する. 37
0

C 

221 で正確に3分間加楓した後，反応停止液600]1Lを加え，直ち

222 に混和する. ]3IJに試料溶液400]1Uこ反応停止液600]1L及び水

223 600]1Lを加えて混和したものを対照とし，波長405nmにお

224 ける吸光度を測定する.へパリン標準液(1)，ヘパリン標準

225 液(2)，へパPン標準液(3)，へパリン標準液(4)及びへパリン

226 標準液(5)につき，同様に操作して，波長405nmにおける吸

227 光度を測定する.

228 (ix) 計算法縦軸に吸光度を，横軸にへパリン標準液のへ

229 パリン濃度をとり，各へパリン標準液の濃度に対応する吸光

230 度をグラブ用紙にプロットし，検量線を作成する.この検量

231 線を用いて，試料溶液の吸光度からへパリン濃度Cを求め，

232 次式により本品1mg中のへパリン単位を計算する.

233 本品1mg中のへパリン単位=cx 10 X b/a 

234 a:本品の秤取量(mg)

235 b:本品を生理食塩液に溶かし， 1mL中に約0.5単位を含

236 む液を製したときの全容量(mL)

237 貯法君事器気密容器.
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1 へパリンナトリウム注射液

1 ヘパリンナトリウム注射液
2 Heparin Sodium Inj巴ction

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示されたへパリン単位の90~

5 110%を含む.

6 本品はその製造に用いた「へパリンナトリウムJの原料の

7 器官名を表示する.

8 製法本品は「へパリンナトリウムj を と り 生 理 食塩液j

9 溶かし，注射剤の製法により製する.

10 性状本品は無色~淡黄色澄明の液である.

11 p H (2.54) 5.5~8.0 

12 純度試験

13 (1 ) ノ〈リウム 本品の表示単位に従い「へパリンナトリウ

14 ムJ3000単位に対応する容量を正確に量り，水を加えて

15 3.0mLとし，試料溶液とする.試料溶液1.0mLに希硫酸3滅

16 を加え， 10分間放置するとき，液は混濁しない.

17 (2) たん白質 「へパリンナトリウムj の純度試験(4)を

18 準用する.

19 エンドトキシン (4.01) 0.0030EU/単位未満.

20 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

21 不湾性異物(丘06) 第1法により試験を行うどき，適合する.

22 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

23 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

24 適合する.

25 定量法 fへパリンナトリウムJの定量法を準用する.ただし，

26 (vii)試料溶液及び(ix)計算法は次のとおりとする.

27 試料溶液:本品の適量を正確に量り，その1mL中に約0.5

28 単位を含むように生理食塩液を加えて薄める.この液

29 100.llLにアンチトロンピン阻液10011L，ヒト正常血策

30 lOO.llL及ひ潜在野液700.llLを加え，試料溶液とする.

31 計算法:縦軸に吸光度を，横軸にへパリン標準液のへパリ

32 ン濃度をとり，各へパリン標準液の濃度に対応する吸光

33 度をグラフ用紙にプロットし，検量線を作成する.この

34 検量線を用いて，試料溶液の吸光度からへパリン濃度C

35 を求め，次式により本品1mL中のへパリン単位を計算

36 する.

37 本品1mL中のへパリン単位=0x 10 X b/a 

38 a:本品の秤取量(mL)

39 b: ;本品を生理食塩液に溶かし， 1mL中に約0.5単位を含

40 tJ'f夜を製したときの全容量(mL)

41 貯法

42 保存条件遮光して保存する.

43 容器密封容器.
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1 ペプロマイシン硫酸塩

1 ペプロマイシン硫酸塩
2 Peplomycin 8ulfate 

3 硫酸ペプロマイシン

40 旋光度 (2.49)α)~: 2~-50(乾燥物に換算したもの

41 O.lg， pH5.3のO.lmollLリン酸塩緩衝液， 10mL， 100mm). 

42 p H (2.54) 本品0.10gを水20mLに溶かした液のpHは4.5~

43 6.0である.

44 純度試験

45 (1 ) 溶 状 本 品80mgを水4mUこ溶かすとき，液は無色澄

46 明である.

47 (2) 銅 本品 75mgを正確に量り，薄めた硝酸u→

48 100)lOmLに溶かし，試料j容液どする. 53IJに銅標準原液

49 5.0mLをとり，薄めた百貨酸(1→100)を加えて正確に100mL

50 とする.この液3.0mLを薄めた硝酸u→ 100)に加えて正確に

51 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

52 き，次の条件で原子吸光光度法(2.23)により試験を行うと

53 き，試料溶液の吸光度は標準溶液の吸光度より大きくない

削 γ。 日…Rも 54 (200ppm以下).

4 
55 使用ガス:

56 

5 COIH田N18021S2・H2804: 1571.67 57 

6 N
1
-(3-[(IS)ー(1-Phenylethyl)amino ]propyl} bleomycinamide 58 

7 monosulfate 59 

8 [70384-29-1] 60 

61 

9 本品は，Stl'eptomyces vel'ticillllsの培養によって得られ 62 

10 る抗艦療活性を有する化合物の硫酸境である 63

11 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 865~ 64 

12 1010p.g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ペプロマイ 65 

13 シン(CoIH8剥 1802182: 1473.59)としての量を質量(カ価)で示 66 

14 す 67

15 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である 68

16 本品は水に溶けやすく，ヱタノール(95)にほとんど溶けな 69 

17 し¥ 70

18 本品は吸湿性である 71

19 確認試験 72 

20 ( 1 ) 本品4mgを硫酸銅(II)試液5p.L及び水に溶かし 73

21 100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法 74 

22 (2.24)により吸収スペクトル在測定し，本品のスペクトル 75 

23 と本品の参照スペクトル又はペプロマイシン硫酸塩標準品に 76 

24 ついて同様に操作して得られたスペクトルを比較するとき 77

25 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を 78 

26 認める 79

27 (2) 本品及びベプロマイシン硫酸塩標準品10mgを量り 80

28 それぞれを水6mLに溶かし，硫酸鍋(n)五水和物溶液u→

29 125)0.5mLずつを加え，試料溶液及び標準溶液とする.試料

30 溶液及ひ'標準溶液10p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグ

31 ラフィー (2.01)により試験を行うとき，試料溶液から得た

32 主ピークの保持時間は標準溶液から得た主ピークの保持時間 81 

33 と等しい 82

34 試験条件 83 

35 検出器，カラム，カラム温度，移動相原液，移動相A， 84 

36 移動相B，移動相の送液及び流量は，純度試験(3)の試 85 

37 験条件を準用する 86

38 (3) 本品の水溶液u→200)は硫酸塩の定性反応 (1.ω)の 87 

39 (I)及び(2)を呈する 88

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

ランプ:銅中空陰極ランプ

波長:324.8nm 

(3 ) 類縁物質本品約10mgを水6mLに溶かし，硫酸銅

(n)五水和物溶液(1→ 125)0.5mLを加え，試料溶液とする.

試料溶液10p.Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行い，硫酸銅のピークの後に溶出する

各々のピーク面積を自動積分法により測定する.面積百分率

法によりペプロマイシンのピーク以外のピークの量を求める

とき，その合計は7.0%以下である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に7p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動柏原液:1ーペンタンスルホン酸ナトリウム0.96g

及びエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水

和物1.86gを水1000mLに溶かし，酢酸(100)5mLを加

えた後，アンモニア試液を加えてpH4.3に調整する.

移動相A:移動松原液/メタノール混液(9:1) 

移動相B:移動相原被/メタノール混液(3:2) 

移動棺の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (vol%) (vol%). 

。~ 60 100→ o 0→ 100 
60 ~ 75 0 100 

流量:毎分1.2mL

面積測定範囲:硫酸銅のピークの後からペプロマイシン

溶出後20分の範囲

システム適合性

検出の確認:試料溶液1mLを正確に量り，水省ど加えて

正確に10mLとし，システム適合性試験用溶液とする.

システム適合性試験用溶液1mLを正確に最り，71<を

加えて正確に10mLとする.この液10p.Lから得たペ
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2 ペプロマイシン硫酸塩

89 プロマイシンのピーク面積が，システム適合性試験用

90 溶液10p.Lから得たペプロマイシンのピーク面積の7~

91 13%になることを確認する.

92 システムの性能:試料溶液10p.Uこっき，上記の条件で

93 操作するとき，ペプロマイシンのピークの理論段数及

94 びシンメトリー係数は，それぞれ30000段以上， 2.0 

95 以下である.

96 システムの再現性:試料溶液l011Lにつき，上記の条件

97 で試験を6回繰り返すとき，ペプロマイシンのピーク

側 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

99 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(60mg，減圧，酸化リン(V)，

100 600C， 3時間.ただし，試料の採取は吸浪を避けて行う).

101 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

102 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

103 ( i ) 試験菌 lYIycobactelillm smegmatis ATCC 607を用

104 いる.

105 日) 基層用カンテン培地，種層用カンテン培地及び試験菌

106 移植用カンテン培地 グリセリン10.0g，ペプトン10.0g，肉

107 エキス10.0g，滋化ナトリウム3.0g，カンテン15.0g及び水

108 1000mLを混和し，滅菌する.ただし，滅菌後のpHは水酸

109 化ナトリウム試液を加えて6.9~7.1 とする.

110 溢) 試験菌浮遊用液状培地 グリセリン10.0g，ペプトン

111 10.0g，肉エキス10.0g，塩化ナトリウム3.0g及び水1000mL

112 を混和し，滅菌する.ただし，滅菌後のpHは水酸化ナトリ

113 ウム試液を加えて6.9~7.1 とする.

114 (iv) 種層カンテン培地の調製試験弱を斜面とした試験菌

115 移植用カンテン培地を用いて270Cで40~48n寺閑培養する.

116 この菌を試験菌浮遊用液状培地100mLに移植し， 25~270C 

117 で5日間振とう培養し，試験菌液とする.試験菌液は5
0
C以

118 下に保存し， 14日以内に使用する.試験菌液0.5mLを，

119 480Cに保った種層用カンテン培地100mUこ加え，十分に混

120 合し，種層カンテン培地とする.

121 (v) 円筒カンテン平板の調製 f1.7.円筒カンテン平板の

122 調製j を準用する.ただし，ペトリ皿に加える基層用カンテ

123 ン培地の量は5.0mL，また，種層カンテン培地の量は8.0mL

124 とする.

125 (vi) 標準溶液ペプロマイシン硫酸温標準品約20mg(カ価)

126 に対応する量を精密に量り， pH6.8のO.lmollLリン酸塩緩衝

127 夜に溶かして正確に100mLとし，標準原被とする.標準原

128 液は5
0
C以下に保存し， 15日以内に使用する.用時，標準原

129 夜適量を正確に量り， pH6.8のO.lmo阻Jン酸塩緩衝j夜を力日

130 えて1mL中に4p.g(カ価)及び2p.g(カ価)な含む液を調製し，高

131 濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

132 泊)試料溶液本品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量

133 り， pH6.8のO.lmolι リン酸境緩衝液に溶かして正確に

134 100mLとする.この液適量を正確に量り， pH6.8の

135 O.lmolιリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に4p.g(カ価)及び

136 2.llg(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試

137 料溶液とする.

138 貯法容器気密容器.
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1 注射用ペプロマイシン硫酸塩

1 注射用ペプ口マイシン硫酸堪
2 Peplomycin Sulfate fol' Injection 

3 注射用硫酸ペブ。ロマイシン

4 本品は用時溶解して用いる注射郊である.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~115.0%に

6 対応するペプロマイシン(C61H8sN18021S2: 1473.59)を含む.

7 製法 本品は「ペプロマイシン硫酸塩j をとり，注射剤の製法

8 により製する.

9 1生状 本品は白色の経質の塊又は粉末である.

10 確認試験 本品の表示最に従い「ペプロマイシン硫酸塩J

11 10mg(カ価)に対応する量をとり，硫酸銅(11)試液1511L及び

12 水に溶かし， 2mLとする.この液をカラム(75~15011mのカ

13 ラムクロマトグラフィー用強塩基性イオン交換機結(CI

14 型)15mLを内径15mm，長さ 15cmのクロマトグラフィー管

15 に注入して調製したもの)に入れ，流出させる.次に毎分

16 2.5mLで水を用いてカラム在洗い，約30mLの流出液をとる.

17 流出液に水を加えて250mLとした液につき，紫外可視吸光

18 度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，波

19 長242~246nm及び291~295nmlこ吸収の極大を示す.また

20 波長243nm及び293nmにおける吸光度Al及びんを測定する

21 とき，Al/A2は1.20~1.30である.

22 浸透圧比別に規定する.

23 p H <2.54) 本品の表示量に従い「ペプロマイシン硫酸塩j

24 50mg(力価)に対応する量をとり，水10mLlこ溶かした液の

25 pHは4.5~6.0で、ある.

26 純度試験溶状本品の表示量に従い「べプロマイシン硫酸

27 塩J10mg(カ価)に対応する量をとり，水10mLに溶かすとき，

28 夜は無色澄明である.

29 乾燥減量(2.41) 4.0%以下(60mg，威圧，酸化リン(V)，

30 60DC， 3時間.ただし，試料の採取は吸湿を避けて行う).

31 エンドトキシン (4.01) 1.5EU/mg(カ価)未満.

32 製剤均一性 (ω2) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

33 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

34 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

35 無菌 (4.06) メンプランフィノレター法により試験を行うとき，

36 適合する.

37 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力側試験法

38 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

39 ( i ) 試験菌，培地，試験蘭浮遊用液状培地，種層カンテン

40 培地の調製，円筒カンテン平板の調製及び標準溶液は fベプ

41 ロマイシン硫酸塩j の定量法を準用する.

42 五)試料溶液本品10個以上をとり，内容物の質量を精密

43 に量るベプロマイシン硫酸塩j約10mg(カ価)1こ対応す

44 る量を精密に量り， pH6.8のO.lmo阻Jン酸塩緩衝液に溶か

45 し，正確に 100mLとする.この液適量を正確に量り，

46 pH6.8のO.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中lこ411g(カ

47 価)及び211g(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低

48 濃度試料溶液とする.

49 貯法容器密封容器.
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1 ペミロラストカリウム

1 ペミ口ラストカリウム
2 Pemirolast Potassium 

Nh 
占

4 ClOH7KNGO: 266.30 

5 Monopotassium 5-(9-methyl-4・oxo-4H-pyrido[1 ，2・a]pyrimidin-3・

6 yl)-l H-tetrazol-l-ide 

7 [l00299-08-9] 

8 本品l土定量するとき，換算した脱水物に対し，ペミロラス

9 トカリウム(ClOH7KNGO)98.5~101.0%を含む.

10 性状 本品は淡黄色の結晶性の粉末である.

11 本品は水に溶けやすく，メタノールに溶けにくく，エタノ

12 ール(99.5)に極めて溶けにくい.

13 本品は水酸化カリウム試液に溶ける.

14 融点:約3220C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の薄めた水酸化カリウム試液(1→10000)溶液

17 (1→100000)につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸

18 奴スペクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペ

19 クトル又はペミロラストカリウム標準品について同様に操作

20 して得られたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレ

21 は間一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

3

4

5
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化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトル又はペミロラストカリウム標準品のスペ

クトルを比較するとき，阿者のスペクトノレは同一波数のとこ

26 ろに同様の強度の吸収を認める 78

27 (3) 本品はカリウム塩の定性反応(I)(1.09)を呈する 79

28 純度試験 80 

29 (1 ) 溶 状本 品0.5gを水10mLに溶かすとき，液は澄明で 81 

30 ある 82

31 (2) 重金属 (1.07) 本品0.5gをどり，第2法により操作し 83

32 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(20ppm以 84 

33 下). 85 

34 (3) 類縁物質本品50mgをpH8.0のリン酸塩緩衝液/メ 86 

35 タノール混液(3:2)50mLlこ溶かし，試料溶液とする.この 87 

36 液2mLを正確に量り， pH8.0のリン酸塩緩衝液/メタノ-;レ 88 

37 見液(3:2)を加えて正確に100mLとする.この液2.5mLを正 89 

38 確に量り， pH8.0のリン酸塩緩衝液/メタノール混液(3: 2) 90 

39 を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び 91 

40 標準溶液lO11Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト 92 

41 グラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々 93 

42 のピーク爾積を自動積分法により測定するとき，試料溶液の 94 
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函積iJlリ定範囲・ペミロラストの保持時間の約9傍の範閤

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り， pH8.0のリン

酸塩緩衝液/メタノール混液(3: 2)を加えて正確に

25mLとする.この液1011Lから得たペミロラストの

ピーク面積が，標準溶液のベミロラストのピーク面積

の15~25%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

56 操作するとき，ペミロラストのピークの理論段数及び

57 シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.7以下

58 である.

59 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

60 で試験を6回繰り返すとき，ペミロラストのピーク函

61 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

62 (4) 残留溶媒 }3IJに規定する.

63 水分 (2.48) 0.5%以下(0.1g，電量滴定法).

64 定量法 本品及びベミロラストカリウム標準品(}3I]j:会本品と向

65 様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約50mgずつを精密

66 に量り，それそeれをpH8.0のリン酸塩緩衝液/メタノール混

67 夜(3: 2){こ溶かし，正確に50mLとする.この液5mLずつを

68 正確に量り，それぞれに内標準溶液5mLずつを正確に加え

69 た後， pH8.0のリン酸塩緩衝液/メタノール混液(3:2)を加

70 えて50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及

71 ひや標準溶液1011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフイ

72 ー(2ρ1) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

73 するペミロラストのピーク面積の比QT及びQsを求める.

74 ペミロラストカリウム(ClOH7KNGO)の量(mg)

75λ公 XQT/QS 

a
u
n

，
 

勾
t

勾

t

1V1s :脱水物に換算したペミロラストカリウム標準品の秤

取量(mg)

内標準溶液 アミノ安息香酸エチノレのメタノール溶液

(1→1000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:260nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定混度

移動相:水/メタノール/酢酸(100)混液(30:20 : 1) 

流量:ペミロラストの保持待聞が約5分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液I011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ペミロラスト，内標準物質の)1頂に溶出

し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液lO11Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

43 ペミロラスト以外のピークの面積は，標準溶液のペミロラス 95 に対するペミロラストのピーク面積の比の相対標準偏

44 トのピーク面積より大きくない 96 差は1.0%以下である.

45 試験条件 97 貯法

46 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法 98 保存条件遮光して保存する.

47 の試験条件を準用する 99 容器気密容器.
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1 ペミロラストカリウム錠

1 ペミ口ラストカリウム錠
2 P巴mirolastPotassium Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 ペミロラストカリウム(ClOH7KNaO: 266.30)を含む.

5 製法本品は「ペミロラストカリウムj をとり，錠斉IJの製法に

6 より製する.

7 確認試験 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

8 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長255~

9 259nm及び355~359nmlこ吸収の極大を示す.

10 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

11 き，適合する.

12 
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本品1個をとり，ペミロラストカリウム(ClOH7KNaO)5mg

当たり水50mLを加えて錠剤が完全に崩壊するまで振り混ぜ

る. 1mL中にペミロラストカリウム(ClOH7KNaO)約5011gを

含むi夜となるように水を加えて正確に VmLとし，ろ過する 65

初めのろ液10mLを除き，次のろ液10mLを正篠に量り，薄

めた水酸化カリウム試液(1→100)1mLを加えた後，水を加

えて正確に50mLとし，試料溶液とする.以下定量I去を準用

する.

20 ペミロラストカリウム(CIOH7KNGO)の量(mg)

21 =Ms X Ar/ As X 1-グ400

22 lVJS :脱水物に換算したペミロラストカリウム標準品の秤

23 取量(mg)

24 溶出性{丘10) 試験液にpH5.0のリン酸水素二ナトリウム・

25 クエン酸緩衝液900mLを用い，パドル法により，毎分50回

26 転で試験を行うとき. 5mg錠の45分間の溶出率は75%以上

27 であり. 10mg錠の60分間の溶出率は70%以上である.

28 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

29 20mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンプランフィルタ

30 ーでろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを

31 正確に量り，表示量に従い1mL中にペミロラストカリウム

32 (ClOH7KNGO)約5.611gを含む液となるように試験液を加えて

33 正確に V'mLとする.この液4mLを正確に量り，薄めた水

34 酸化カリウム試液c1→10)2mLを正確に加え，試料溶液とす

35 る.別にペミロラストカリウム標準品句Ij途「ベミロラスト

36 カリウムj とi奇様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約

37 28mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.こ

38 の液5mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLとする.更

39 にこの液5mLを正確に量り，水を加えて正確に25mLとする.

40 この液4mLを正確に量り，薄めた水酸化カリウム試液c1→

41 10)2mLを正確に加え，標準溶液とする.以下定量j去を準用

42 する.

43 ペミロラストカリウム(CIOH7KNGO)の表示量に対する溶出率

44 (%) 

45 =Ms X Al'/ As X V'/VX l/CX 18 

46 Ms:脱水物に換算したペミロラストカリウム標準品の秤

47 取量(mg)

48 C: 1錠中のペミロラストカリウム(CIOH7KNGO)の表示量

49 (mg) 

50 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末
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とする.ペミロラストカリウム(ClOH7KNuO)約5mglこ対応す

る量を精密に量り，水50mLを加えて20分間よく振り混ぜた

後.7l<を加えて正確に100mLとし，ろ過する.初めのろ液

10mLを除き，次のろ液10mLを正確に量り，薄めた水酸化

カリウム試液c1→100)lmLを加え，水を加えて正確に50mL

とし，試料溶液とする. 55IJにペミロラストカリウム標準品

(別途 fペミロラストカリウムj と同様の方法で水分(2.48)

を測定しておく)約20mgを精密に量り，水に溶かし，正確に

100mLとする.この液5mLを正確に量り，薄めた水酸化カ

リウム試液c1→100)1mLを加え，水を加えて正確に100mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，水を

対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

波長357nmにおける吸光度AI'及び:Asを測定する.

64 ペミロラストカリウム(ClOH71倒 GO)の量(mg)

=MらXAr/ As X 1/4 

Ms :脱水物に換算したペミロラストカリウム標準品の秤

取量(mg)

66 

67 

68 貯j去

69 保存条件遮光して保存する.

70 容器気密容器.
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1 シロップ周ペミロラストカリウム

1 シロップ用ペミロラストカリウム
2 Pemirolast Potassium for Syrup 

3 本品は用時j容解して用いるシロッフ。剤で、ある.

4 本品 l土定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ペミロラストカリウム(ClOH7KNoO: 266.30)を含む.

6 製法本品は fベミロラストカリウムj をとり，シロップ用剤

7 の製法により製する.

8 確認試験 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度浪IJ定

9 法 (2.24) により吸収スベクトルをìJlIJ定するとき，波長255~

10 259nm及ひ(355~359nm!こ吸収の極大を示す.

11 pH 別に規定する.

12 製剤均一性似の〉 分包したものは，次の方法により含量均

13 一性試験を行うとき，適合する.

14 本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，水に溶かし，

15 1mL中にペミロラストカリウム(ClOH7KNOO)約5011gを含む

16 夜となるように水を加えて正確に VmLとする.この液

17 10mLを正確に量り，水含加えて正確に50mLとし，試料溶

18 夜とする.以下定量f去を準用する.

19 ペミロラストカリウム(ClOH7KNaO)の量(mg)

20 =JI;JS X Ar/ As X fグ400

21 Ms:脱水物に換算したペミロラストカリウム標準品の秤

22 取量(mg)

23 定量法本品を粉末とし，ペミロラストカリウム(ClOH7KNoO)

24 約5mg!こ対応する量を精密に量り，水に溶かし，正確に

25 100mLとする.この液10mLを正確に量り，水を加えて正確

26 に50mLとし，試料溶液どする. j.JIJにペミロラストカリウム

27 標準品(j.JIJ途「ペミロラストカリウムj と同様の方法で水分

28 (2.48)を測定しておく)約20mgを精密に量り，水に溶かし，

29 正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加え

30 て正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

31 溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

32 い，波長357nmにおける吸光度AT.及びAsを測定する.

33 ペミロラストカリウム(ClOH7KN60)の量(mg)

34 =Ms X Ar/ As X 1/4 

35 Ms:脱水物に換算したペミロラストカリウム標準品の秤

36 取量(mg)

37 貯法

38 保存条件遮光して保存する.

39 容器気密容器.
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1 ベラパミノレ塩酸坂

1 ベラパミル塩酸塩
2 V巴l'apamilHydl'ochlol'ide 

3 塩酸イプロペラトリル

4 塩酸ベラパミノレ

5 

，CH究

0' 

H均叩3ぷCピ♂/0ヘ、y 、、 ~O¥ C川H均3 

H均叩3ρC久¥/久¥グ人久¥./'へ-、、、、、、巴、、

， ¥'v' ¥'-/ 一-N-一 〉 ¥ 斥えι ¥ トHCαl 
: ~CN 

CH3 H3C/¥CH3 及び鏡像異性体

6 C27Hs8N204・HCl:491.06 

7 (2RS)・5-[(3，4-Dimethoxyphenethyl)methylamino]-2・σ，4・
8 dimethoxyphenyl)・2・(l-methylethyl)pentanenitrile 

9 monohydrochloride 

10 [152-11-4] 

48 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

49 試験を行う.試料溶液，標準溶液(I)及び標準溶液(2hollLず
50 つを薄層クロマトグラフィー用シリカグノレを用いて調製した

51 2枚の薄層板にスポットする. 1枚の薄層板はシクロヘキサ

。，“内
O

A
告

H
D
ρ
り

弓

d

w
D
W
D
w
u
w
D
w
o
w
D
 

ン/ジエチルアミン混液(I7: 3)を展開溶媒どして約15cm展

開し，風乾した後， 1100Cで1時間乾燥する.冷却した後，

塩化鉄(盟)・ヨウ素試液を均等に噴霧し，直ちに観察すると

き，試料溶液から得た主スポット及び原点のスポット以外の

濃い方から3倒のスポットは，標準溶液(2)から得たスポット

より濃くない.その他のスポットは標準溶液(I)から得たス

58 ポットより濃くない.残りの薄属板はトノレエン/メタノール

59 /アセトン/酢酸(100)混液(14:4 : 1: 1)を展開溶媒として，

60 同様に試験を行う.

61 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(Ig，105
0

C， 2時間).

62 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

63 定量法本品を乾燥し，その約0.7gを精密に最り，無水酢酸/

64 酢酸(100)混液(7:3)50mLfこ溶かし， O.lmo阻 J過塩素直まで滴

11 本品を乾燥したものは定量するとき，ベラパミル塩酸塩 65 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

12 (C27H38N204・HCI)98.5%以上を含む 66 補正する.

13 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

14 本品はメタノーノレ，酢酸(100)又はクロロホルムに溶けや

15 すく，エタノール(95)又は無水酢酸にやや溶けやすく，水に

16 やや溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

17 確認試験

18 (1 ) 本品の水溶液(I→50)2mLにライネッケ塩試液封筒を

19 加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

20 (2) 本品のO.Olmol/L塩酸試液溶液(1→50000)につき，紫

21 外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，

22 本品のスペクトルと本品の参熊スペクトルを比較するとき，

23 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

24 認める.

25 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

26 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

27 本品の参照スペクトルを比較するどき，両者のスペクトノレは

28 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

29 (4) 本品の水溶液(1→50)は極化物の定性反応 (1.09) を主主

30 する.

31 融点 (2.60) 141 ~ 1450C 

32 p H (2.54) 本品1.0g~新たに煮沸して冷却した水20mLfこ加

33 且して溶かし，冷却した液のpHは4.5~6.5である.

34 純度試験

35 (1 ) 溶状 本品1.0gを水20mLfこ加混して溶かすとき，液

36 は無色澄明である.

37 (2) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第21:去により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

39 下).

40 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

41 製し，試験を行う (2ppm以下).

42 (4) 類縁物質 本品0.50gをクロロホルム10mLfこ溶かし，

43 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホノレム

44 を加えて正確に100mLとし，標準原液とする.標準原液

45 5mLを正確に量り，クロロホルムを加えて正確に100mLと

46 し，標準溶液(1)とする. ):lIJに襟準原液5mLを正確に量り，

47 クロロホノレムを加えて正確に50mLとし，標準溶液(2)とする.

67 O.lmol/L過塩素酸1mL=49.11mgC27H38N204・HCl

68 貯法

69 保存条件遮光して保存する.

70 容器密閉容器.
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1 ベラパミル塩酸塩錠

1 ベラパミル塩酸塩錠
2 Vel'apamil Hydl'ochloride Tablets 

3 塩酸ベラパミル錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 ベラパミル塩酸塩(C2A3sN20"・HCl: 491.06)を含む.

6 製法 本品は fベラパミノレ塩酸塩j をとり，錠剤の製法により

7 製する.

8 確認試験

9 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「ベラパミル塩酸塩j

10 0.2gに対応する量をとり， 0.02moνL塩酸試液70mLを加え，

11 600Cの水浴中で時々振り混ぜ、る.冷後， 0.02mollL塩酸試液

12 を加えて100mLとした後，ろ過する.ろ液3mUこライネッ

13 ケ塩試液数i簡を加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる.

14 (2) (l)のろ液2mLfこ0.02molfL塩酸試液を加え， 100mL 

15 とした液につき，紫外可視吸光度iJlIJ定法(2.24)により吸収

16 スペクトルを測定するとき，波長227~231nm及び276~

17 280nm~こ吸収の極大を示す.

18 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

19 き，適合する.

20 本品1倍をとり， 0.02mo阻 J塩酸試液70mLを加え， 600Cの

21 水浴中で30分間時々振り混ぜながら崩壊させた後，更に5分

22 間抽出する.冷後， 0.02mollL塩酸試液を加えて正確に

23 100mLとした後，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次の

24 ろ液 VmLを正確にとり， 1mL中にベラパミノレ塩酸塩

25 (C27H3SN204・HC1)約40)1gを含む液となるように0.02mollL

26 塩酸試液を加え，正確に V'mLi:::し，試料溶液とする.以

27 下定量法を準用する.

28 ベラパミル塩酸塩(C27H3sN204・HC1)の量(mg)

29 =JI;.!s X Ar/ As X V'/ V X 1/25 

30 Mら:定義用塩酸ベラパミルの秤取量(mg)

31 定量法本品10個をとり， 0.02mollL塩酸試波140mLを加え，

3坦2 6ωOOCの水浴中で

3悶3 更lにこ5分間抽出する. 冷後， 0.0ω2mo阻d塩百酸堂試;液夜を力加自えて正

34 確lにこ200mLとした後， ろ過する.初めのろ;液夜20mL香宏ど除いた

3路5 後， べラパミ/ルレ塩百酸金塩(ωC27直H3S副N20仏4'HCαω1)約4mg~にこ対応する

3却6 容量のろ;液夜を正確にとり， 0.0ω2m口叶1ι塩酸試;液夜を加えて正確

3幻7 に1叩OOmLとし，試料溶液とする.別に定量用塩酸ベラパミ

38 ルを 105
0

Cで2待問乾燥し，その約O.lgを精密に量り，

39 0.02mollL塩酸試液70mLを加え， 60
0

Cの水浴中で時々振り

40 混ぜながら溶かす.冷後， 0.02mollL塩酸試液を加えて正確

41 に100mLとする.この4mLを正確に量り， 0.02mollL塩酸試

42 液を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液

43 及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

44 試験を行い，波長278nmにおける吸光度Al'及びAsを測定す

45 る.

46 ペラパミル塩酸塩(C27H3sN204・HC1)の量(mg)

47 =11公 X Al'/ As X 1/25 

48 Ms:定量用塩酸ベラパミルの秤取量(mg)

49 貯法容器気密容器.
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1 ベラプロストナトリウム

1 ベラプロストナトリウム
2 B巴raprostSodium 

C02Na C02Na 

H~ r H 
H .CH完 /CH3
;("".# 

H OH 
3 及び鏡像異性体

H OH 
及び鏡像異性体

4 C24H29NaOo: 420.47 

5 Monosodillm(lRS，2RS，3aSR，8bSR)-2ム3a，8b-tetrahydro-2・hydroxy-

G ト[(lE，3SR，4RS)-みhydroxy-4・methy10ct-1・en・6・yn・1・y1]-IH-

7 cyc1openta[b ]benzofuran-S・blltanoate

8 Monosodillm(IRS，2RS，3乱SR，8bSR)・2ム3a，8b-tetrahydro-2-hydroxy-

9 1-[(lE，3SR，4SR)・3・hydroxy-4・methy10ct司 l-en-6・yn・l-y1]-1l子一

10 cyc1openta[ b ]benzofuran-S-butanoate 

11 [88475-69-8] 

12 本品を乾燥したものは定量するとき，ベラプロストナトリ

13 ウム(C2Æ29Na05)98.5~101.0%を含む.

14 性状本品は白色の粉末である.

15 本品はメタノーノレに極めて溶けやすく，水又はエタノール

16 (99.5)(こ溶けやすい.

17 本品は吸湿性である.

18 本品の水溶液(1→200)は旋光性を示さない.

19 確認試験

20 (1 ) 本品のメタノール溶液(3→50000)につき，紫外可視

21 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

22 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するどき，両者

23 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

24 る.

25 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

26 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

27 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

28 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品のメタノール溶液(1→1000)はナトリウム塩の定

30 性反応(1)(1.酬を呈する.

31 純度試験

32 (1 ) 類縁物質本品20mgをメタノーノレ2mLに溶かし，試

33 料溶液とする.試料溶液15p.Lにつき，次の条件で液体クロ

34 "?トグラフィー (2.01)により試験を行う.試料溶液の各々

35 のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によ

36 りそれらの量を求めるとき，ベラプロストの2つのピークの

37 うち，後に溶出するピークに対する相対保持時間約0.5のピ

38 ーク，相対保持時間約1.7(こ近接して現れる2つのピーク及び

39 棺対保持時間約2.0(こ近接して現れる2つのピークはそれぞれ

40 0.2%以下，相対保持時間約1.2のピークは0.3%以下であり，

41 ベラプロストの2つのピーク及び上記以外のピークの面積は

42 0.1%未満である.また，ベラプロストの2つのピーク以外の

43 ピークの合計面積は1.5%以下である.

44 試験条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管に411mの

液体クロマトグラフィ-Jflオクタデシルシリノレ化シリ

カゲルを充てんする.

カラム温度:35
0C付近の一定温度

移動相A:水/アセトニトリル/メタノール/酢酸

(100)混液(640: 330 : 30 : 1) 

移動相B:アセトニトリル/水/酢酸(100)混液(900: 

100 : 1) 

移動相の送液:移動祁A及び移動格Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾西日制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分) (vol%) (vol%) 
。~ 30 100 。

30 ~ 45 100→56 。→ 44
45 ~ 60 56 44 
60 ~ 70 56→0 44→100 
70 ~ 80 。 100 
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流量:ベラプロストの2つのピークのうち，後に溶出す

るピークの保持時聞が約23分になるように調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後から注入後80分まで

システム適合性

検出の確認:試料溶液1mLを量り，メタノーノレを加え

て20mLとする.この液1mLを量り，メタノールを加

えて20mLとし，システム適合性試験用溶液どする.

この液2mLを正確に量り，メタノールを加えてIE確

に10mLどする.この液15p.Lから得たベラプロスト

の2つのピーク面積の和が，システム適合性試験用溶

66 液のベラプロストの2つのピーク面積の和の14~26%

67 になることを確認する.

68 システムの性能:システム適合性試験用溶液15p.Uこっ

69 き，上記の条件で操作するとき，ベラプロストの2つ

70 のピークの分離度は1.5以上である.

71 システムの再現性:システム適合性試験用溶液1511Lに

72 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ベラプ

73 ロストの2つのピーク面積の和の棺対標準偏差は2.0%

74 以下である.

75 (2) 残留溶媒別に規定する.

76 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(0.5g，減圧・ 0.67kPa以下，シリ

77 カゲル， 60oC， 5時間).

78 異性休比本品10mgをメタノール5mUこ溶かし，試料溶液と

79 する.試料溶液15p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグラ

80 フィー (2.01)により試験を行う.保持時間25分付近のピー

81 クの面積ん及び保持時間27分付近のピークの面積At，を測定

82 するとき， At，/ A，は0.90~ 1.10である.

83 試験条件

84 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

85 カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に5p.mの

86 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

87 カゲルを充てんする.

88 カラム混度:400C付近の一定温度

89 移動相:メタノール/水/酢酸(100)混液(600: 400 : 1) 

90 流量:ベラプロストの2つのピークのうち，後に溶出す

91 るピークの保持時間が約27分になるように調整する.
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2 ベラプロストナトリウム

92 システム適合性

93 システムの性能:試料溶液1511Lにつき，上記の条件で

94 操作するとき，ベラプロストの2つのピークの分離度

95 は1.2以上である.

96 システムの再現性:試料溶液1511Uこっき，上記の条件

97 で試験を6回繰り返すとき，ベラプロストの2つのピ

98 ーク面積の和の相対標準偏差は2.0%以下である.

99 定量j去 本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，新たに煮沸

100 して冷却した水で薄めたエタノーノレ(7→10)30mLに溶かし，

101 0.2mollL塩酸試液2mLを豆確に加え， 0.025mollL水酸化ナ

102 トリウム・エタノーノレ(99.5)液で第一当量点から第二当量点

103 まで滴定 (2.50)する(電位差滴定法).

104 0.025mollL水酸化ナトリウム・エタノ}ル(99.5)液1mL

105 = 10.51mg C24H2uNa05 

106 貯法

107 保存条件遮光して保存する.

108 容器気密容器.
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1 ベラプロストナトリウム錠

1 ベラプロストナトリウム錠
2 B巴l'apl'ostSodium Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 ベラプロストナトリウム(C剖H29Na05: 420.47)を含む.

5 製法本品は「ベラプロストナトリウムJ合とり，錠剤の製法

6 により製する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示最に従い fベラプロストナト

8 リウムJ0.2mgfこ対応する量をとり， 7k10mLを加えて振り

9 混ぜた後，干し径0.45pm以下のメンプランフィルターでろ過

10 する.ろ液にO.lmolJL塩酸試液1mLを加え，酢酸エチル

11 50mLずつで2回捻出し，抽出液を合わせ， 400Cで減圧留去

12 する.残留物をメタノーノレ1mLに溶かし，試料溶液とする.

13 別にベラプロストナトリウム1mgをメタノール5mLに溶か

14 し，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

15 フィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

16 10pLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて

17 調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチノレ11容量，

18 水10容量，イソオクタン4容量及び酢酸(100)2容量を激しく

19 振り混ぜ，上層を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層

20 板を風乾し， 1200Cで30分間加熱する.冷後，エタノール

21 (99.5)/水/硫酸/4ーメトキシベンズアルデヒド混液(17: 

22 2 : 1 : 1)を均等に噴霧した後， 1200Cで3分間加熱するとき，

23 試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たスポット

24 のRrfWiは等しい.

25 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

26 き，適合する.

27 本品 H回をとり， 1mL中にベラプロストナトリウム

28 (C2A29Na05)約211gを含む液となるように内標準溶液VmL

29 を正確に加え， 300Cで30分間振り混ぜた後，干L径0.4511m以

30 下のメンプランフィルターでろ過し，ろ液を試料溶液とする.

31 以下定量法を準用する.

32 ベラプロストナトリウム(C24H29Na05)の量(mg)

33 =11必 XQT/QSXj;ゲ10000

34 J.1;Is :定量用ベラプロストナトリウムの秤取量(mg)

35 内標準溶液 水/4ーイソプロピルフェノールのメタノー

36 ル溶液(1→250000)混液(1: 1) 

37 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドソレ法により，

38 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

39 85%以上である.

40 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

41 20mL以上在とり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

42 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

43 正確に量り，表示最に従し、1mL中にベラプロストナトリウ 94 

44 ム(C2A29Na05)約22ngを含む液となるように水を加えて正 95 

45 確に V'mLとし，試料溶液とする. 53')に定量用ベラプロス 96 

46 トナトリウムをシリカゲルを乾燥剤として600Cで5時間減圧 97 

47 (0.67kPa以下)乾燥し，その約20mgを精密に量り，メタノ 98

48 ルに溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを正確に最 99 

49 り，水を加えて正確に200mLとする.更にこの液2mL告と亙 100 

50 確に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする・ 101 

51 試料溶液及び標準溶液20011Lずつを正確にとり，次の条件で 102 
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ペラプロストナトリウム(C24H29Na 05)の表示量に対する溶
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64 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

65 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

66 リカゲルを充てんする.

67 流量:ベラプロストの2つのピークのうち，先に溶出す

68 るピークの保持待問が約10分になるように調整する.

69 システム適合性

70 システムの性能:標準溶液200l1Lにつき，上記の条件で

71 操作するとき，ベラプロストの2つのピークの分離度

72 は1.2以上である.

73 システムの再現性:標準溶液200l1Lにつき，上記の条件

74 で試験を6回繰り返すとき，ベラプロストの2つのピ

75 ーク面積の和の相対標準偏差は2.0%以下である.

76 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

77 とする.ベラプロストナトリウム(C24H29Na05)約4011gfこ対

78 応する量を精密に量り，内標準溶液20mLを正磁に加え，

79 300Cで30分間振り混ぜた後，干し径0.4511m以下のメンプラン

80 フィノレターでろ過し，ろ液を試料溶液とする.53')に定量剤べ

81 ラプロストナトリウムをシリカゲノレを乾燥剤として600
Cで5

82 時間減圧(0.67kPa以下)乾燥し，その約20mgを精密に量り，

83 メタノールに溶かし，正確に100mLどする.この液10mLを

84 正確に量り，メタノールを加えて正確に200mLとする.こ

85 の液4mLを正確に量り， 400Cでメタノールをi威圧留去する.

86 残留物に内標準溶液20mLを正確に加えて溶かし，標準溶液

87 とする.試料溶液及び標準溶液20l1Lにつき，次の条件で液

88 体クロマトグラフィー (2.01>により試験を行い，内標準物

89 質のど…ク面積に対するベラプロストの2つのピーク面積の

90 和の比QT及びQsを求める.

91 ベラプロストナトリウム(C剖H29Na05)の量(mg)

92 =J.1;.fs X QT/ Qs X 1/500 

93 J.1;.fs:定量用ベラプロストナトリウムの秤取量(mg)

内標準溶液水/4ーイソプロピルフェノールのメタノー

ル溶液(1→250000)混液(1: 1) 

試験条件

検出器:蛍光光度計(励起波長 285nm，蛍光波長:

614nm) 

カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511mの

液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

カゲノレを充てんする.

カラム温度 :400C付近の一定温度
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2 ベラプロストナトリウム錠

103 移動相:メタノール/水/酢酸(100)混液(650: 350 : 1) 

104 流量:ベラプロストの2つのピークのうち，先に溶出す

105 るピークの保持時間が約15分になるように調整する.

106 システム適合性

107 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

108 操作するとき，内標準物質，ペラプロストの順に溶出

109 し，内標準物質とベラプロストの2つのピークのうち，

110 先に溶出するピークの分離度は11以上及びベラプロ

111 ストの2つのピークの分離度は1.5以上である.

112 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

113 で試験合6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

114 に対するベラプロストの2つのピーク面積の和の比の

115 相対標準偏差は2.0%以下である.

116 貯法容器密閉容器.
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1 ペノレフェナジン

1 ペルフェナジン
2 P巴rphenazine

r~~ 
~'"'-/' 

む工7
4 C21H2oCIN30S: 403.97 

5 2-{4・[3・(2-Chloro-IOH-phenothiazin-

6 10・yl)propyl]piperazinートyl}ethanol

7 [58-39-9] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ペルフェナジン

9 (C21H2GCIN30S)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

11 はなく，味は苦い.

48 する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)

49 により試験を行う.試料溶液及び標準溶液10)lLずつを薄層

50 クロマトグラフィー照シリカゲ、ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製

51 した薄層板にスポットする.次に1 ブタノーノレ/lmolJLア

52 ンモニア試液混液(5: 1)を展開溶媒として約12cm展開した

53 後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射

54 するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

55 標準溶液から得たスポットより濃くない.

56 乾燥減量(2.4/) 0.5%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，65
0
C， 

57 4時間).

58 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

59 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸

60 (100)50mUこ溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

61 指示薬:クリスタルバイオレット試液3滴).ただし， i指定

62 の終点は液の紫色が青紫色を経て青緑色に変わるときとする.

63 同様の方法で空試験を行い，祷正する.

64 O.lmollL過塩素酸1mL=20.20mg C21H，必CIN30S

12 本品はメタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，酢酸 65 貯法

13 (100)にやや溶けやすく，ジエチルエーテルにやや溶けにく 66 保存条件遮光して保存する.

14 く，水にほとんど溶けない 67 容器気密容器.

15 本品は希塩酸に溶ける.

16 本品は光によって徐々に着色する.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品5mgを硫酸5mUこ溶かすとき，液は赤色を呈す

19 る.次にこの液を加混するとき， ~農赤紫色となる.

20 (2) 本品0.2gをメタノーノレ2mUこ溶かし， この液を2，4，6

21 トリニトロフェノールの温メタノール溶液(1→25)10mL

22 に加えて4時開放霞する.結晶をろ殺し少量のメタノーノレ

23 で洗った後， 1050Cで1時間乾燥したものの融点 (2.60) は

24 237~2440C(分解)である.

25 (3) 本品のO.lmolJL塩酸試液溶液(1→200000)につき，紫

26 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルをiJ!IJ定し，

27 本品のスベクトルど本品の参照スペクトル1又はベルフェナ

28 ジン標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比

29 較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに向様の

30 強度の吸収を認める.また，この液10mUこ水10mLを加え

31 た液につき，紫外可視吸光度調~定法(2.24) により吸収スペ

32 クトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スベクトル

33 2又はペルフェナジン標準品について同様に操作して得られ

34 たスペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長

35 のところに伺様の強度の吸収を認める.

36 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(/.04) を行うとき，緑

37 色を呈する.

38 融点 (2.60) 95~100oC 

39 純度試験

40 (1) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第21;去により操作し，

41 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

42 下).

43 (2) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い，

44 窒素気流中で行う.本品0.10gをエタノーノレ(95)10mLに溶か

45 し，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノ-

46 ノレ(95)を加えて正確に10mLとする.この液1mLを正確に量

47 り，エタノーノレ(95)を加えて正確に20mLとし，標準溶液と
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1 ペノレフェナジン錠

1 ペルフェナジン錠
2 Perph巴nazineTabl巴ts

3 -;ド品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対するぺ

4 ルフェナジン(C21H26CIN30S: 403.97)を含む.

5 製法 本品は「ペルフェナジンj をとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「ペルブェナジンJ

9 25mgに対応する量をとり，メタノールlOmLを加え，よく

10 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液2mLを水浴上で蒸発乾闘し，

11 残留物につきペルフェナジン」の確認試験(1)を準用す

12 る.

13 (2) (1)のろ液5mLをとり，この液を2，4，6ートリニトロフ

14 ェノール酸の温メタノールj容液(1→25)10mLに加え，以下

15 ペノレフェナジンJの確認試験(2)を準用する.

16 (3) 定量法のろ液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)

17 により吸収スペクトルを測定するとき，波長309~313nm'こ

18 吸収の極大を示す.また，この液10mHこメタノール30mL

19 を加えた液につき，吸収スペクトル合測定するとき，波長

256~260nmに吸収の極大を示す.

21 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

22 
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き，適合する.

本品1個をとり，水5mLを加えて崩壊するまで振り混ぜる.

次にメタノール70mLを加え，よく振り混ぜた後，メタノー

ルを加えて正確に100mLとする.この液を遠心分離し，上

澄液 VmLを正確に量り， 1mL中にペルブェナジン

(C21H26CIN 30S)約4pgを含む液となるようにメタノールを加

え，正確に V'mLとし，試料溶液とする. ]3iJにペルフェナ

ジン標準品を酸化リン(V)を乾燥剤として650Cで4待問i威圧

乾燥し，その約10mgを精密に量り，メタノールに溶かし，

亙確に250mLとする.この液5mLを正確に量り，メタノー

ノレを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

ひ'標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試

験を行い，波長258nmにおける吸光度AI及びAsを測定する.

35 ペノレフェナジン(C2JH26CIN30S)の量(mg)

36 =}，;!s X Al'/ As X V'/ VX 1/25 

37 Ms:ベルフェナジン標準品の秤取量(mg)

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

39 ル法により，毎分100回転で試験を行うとき，本品の90分間

40 の溶出率は70%以上である.

41 本品I個をとり，試験を開始し，規定された時筒に溶出液

42 20mL以上をとり，孔径0.8pm以下のメンプランプイノレター

43 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液

44 とする. ]3IJにペノレブェナジン標準品を酸化リン(V)を乾燥剤

45 として65
0Cで4時間減圧乾燥し，その約10mgを精密に量り，

46 O.lmollL塩酸試液5mLに溶かした後，試験液を加えて正確

47 こ250mLとする.この液5mLを正確に量り，試験液を加え

48 て正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

49 溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

50 い，波長255nmにおける吸光度Al'.及びAsを測定する.

51 ぺ/レフェナジン(C21H2uCIN30S)の表示量に対する溶出率(%)

52 =MらX Al'/ As X 1/ C X 36 

53 }，;!S :ペルブェナジン標準品の秤取量(mg)

54 C: 1錠中のペルフェナジン(C21H2uCINsOS)の表示量(mg)

55 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

56 とする.ペルフェナジン(C21H2oCINsOS)約4mg'こ対応する

57 量を精傍に量り，メタノール70mLを加え，よく振り混せ、た

58 後，メタノールを加えて正確に100mLとし，ろ過する.初

59 めのろ液20mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，メタノ

60 ールを加えて亙確に50mLとし，試料溶液とする. ]3IJにペル

61 ブェナジン標準品を酸化リン(V)を乾燥剤として65
0

Cで4時

62 隠滅圧乾燥し，その約lOmgを精密に量り，メタノールに浴

63 かし，正確に250mLとする.この液5mLを正確に量り，メ

64 タノールを加えて正確に50mLどし，標準溶液とする.試料

65 溶波及び標準溶液につき，紫外可視吸光度iJlIJ定法(2.24)に

66 より試験を行い，波長258nmにおける吸光度At・及びAsをiJlIJ

67 定する.

68 ペルフェナジン(C21H2GCINsOS)の量(mg)

69 =11必XAl'/ As X 2/5 

70 }，;!S :ペルフェナジン標準品の秤取量(mg)

71 貯j去

72 保存条件遮光して保存する.

73 容器気密容器.

5 1493 



1 ペノレフェナジンマレイン酸塩

1 ペルフェナジンマレイン酸塩
2 Pel'phenazine Maleate 

3 マレイン酸ペルフェナジン

f什ヘ""N~〉

f十~"~ ，/C02∞叫Oω2α 工万:rV1

• ~ ~ 

5 C21H20CIN308・2CA404:636.11 

6 2-{4-[3-(2開Chlorophenothiazin・10・yI)propyI]piperazin-

7 1・yI}ethanoIdimaleate 

8 [58-39-9，ペルフェナジン]

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

48 下).

49 (2) ヒ素 (I.IJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

50 製し，試験を行う (2ppm以下).

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

52 強熱残分 (2.-14) 0.1%以下(lg).

53 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

54 (100)70mLに溶かし， O.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する

55 指示薬:クリスタルバイオレット試液31街).ただし，滴定

56 の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする.

57 同様の方法で空試験を行い，補正する.

58 O.lmoνL過塩素酸1mL=31.81mgC21H2oCIN308・2C4H404

59 貯j去

60 保存条件遮光して保存する.

9 本品を乾燥したものは定量するどき，ペノレフェナジンマレ 61 容器 密閉容器.

10 イン酸塩(C2!H2oCIN308・2CA404)98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色~淡黄色の粉末で，においはない.

12 本品は酢酸(100)にやや溶けにくく，水又はエタノーノレ

13 (95)に溶けにくく，クロロホルムにほとんど溶けない.

14 本品は希塩酸に溶ける.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 融点:約1750C(分解).

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品8mgを硫酸5mLに溶かすとき，液は赤色を呈す

19 る.次にこの液を加湿するとき，濃赤紫色となる.

20 (2) 本品0.3gを希塩酸3mLに溶かし，水2mLを加えた後，

21 アンモニア水(28)3mLを加えて振り混ぜ，クロロホルム

22 10mLずつで、3回抽出する[水層は(5)の試験に用いる1.クロ

23 ロホルム抽出液を合わせ，水浴上で蒸発乾潤する.残留物を

24 メタノーノレ20mLに溶かし，この液を2，4，6 トリニトロフェ

25 ノールの温メタノーノレ溶液(1→25)lOmLfこ加えて4自寺照放置

26 する.結晶をろ取し，少量のメタノールで‘洗った後， 105
0
C 

27 で1時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は237~2440C(分解)

28 である.

29 (3) 本品の水溶液(1→20000)につき，紫外可視吸光度浪Jj

30 定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペク

31 トルと本品の参照スペクトノレ1を比較するとき，両者のスペ

32 クトルは同一波長のところに伺様の強度の吸収を認める.ま

33 た，この液lOmLfこ水30mLを加えた液につき，紫外可視吸

34 光度減定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

35 スペクトノレと本品の参照スペクトノレ2を比較するとき，両者

36 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

37 る.

38 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

39 色を廷する.

40 (5) (2)の水層を蒸発乾回した後，残留物に希硫酸1mL及

41 び水5mLを加え，ジエチルエーテル25mLずつで4回抽出す

42 る.全ジエチノレエーテル抽出液を合わせ，約350Cの水浴中

43 で空気を送りながらジエチルエーテルを蒸発して得た残留物

44 の融点 (2.60) は128~1360Cである.

45 純度試験

46 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，
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1 ペノレフェナジンマレイン酸塩錠

l ペルフェナジンマレイン酸塩錠
2 Perphenazine Maleate Tablets 

3 マレイン酸ベルフェナジン錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 ベルフェナジンマレイン酸塩(C2IH2oCINaOS・2G，H.，0": 

6 636.11)を含む.

7 製法 本品は fペノレフェナジンマレイン酸塩Jをとり，錠剤の

8 製法により製する.

9 確認試験

白
り

t

i

9
“

内

δ

A
守

A

w

b

t

u

n

t

a

u

o

u

白

リ

唱

A

9

a

q

u

A

せ

w

O

Q
リ

n

t

Q

U

Q

U

凸
v

t

i

9

“

内

0

1
i

唱

i

唱

i

'

i

唱

i

噌

I

1

1

可

i

可

止

可

1

0

L

O

G

O

L

O

A

O

L

O

A

O

A

O

L

O

A

O

L

。o
q

o

q

o

。。

(1) 本品は粉末とし，表示量に従い「ペルフェナジンマレ

イン酸塩J0.04gに対応する量をとり，希塩酸3mL及び水

30mLを加えてよく振り混ぜ，遠心分離する.上滋液をろ過

し，ろ液にアンモニア水(28)3mLを加えて振り混ぜ，クロロ

ホルム10mLずつで、3回抽出する[水層は(4)の試験に用いる]• 

全クロロホルム抽出液を合わせ，水5mLずつで2回洗い，ク

ロロホルム層を分取する.このクロロホノレム抽出液6mL在

水浴ーとで蒸発乾屈し，残留物につき「ベルフェナジンマレイ

ン酸塩j の確認試験(l)を準用する.

(2) (l)のクロロホルム抽出液20mLを水浴上で、蒸発乾屈し，

残留物をメタノール20mLに溶かし，必要ならばろ過する.

ろi夜を加温し，これに2，4，6ートリニトロフェノールの滋メ

タノール溶液u→25)5mLを加えて4時開放置し，以下「ペ

ノレフェナジンマレイン酸塩」の確認試験(2)を準用する.

(3) 定量法のろ液2mUこ水を加えて50mLとした液につき，

紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定

するとき，波長253~257nm及び303~313nmlこ吸収の極大

を示す.

(4) (l)の水層をとり，必要ならばろ過する.ろ液を約

5mLどなるまで蒸発し，希硫酸2mLを加え，ジエチノレエー

テル10mLずつで2回抽出する.全ジエチルエーテル抽出液

を合わせ，7.1<浴上で、蒸発乾屈し，残留物な硫酸試液5mUこ

溶かし，過マンガン酸カリウム試液1~2ì痛を加えるとき，

試液の赤色は直ちに消える.

34 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

35 き，適合する.

36 本品1個をとり， O.lmo阻J塩酸試液15mLを加えて崩壊さ

37 せた後，メタノール50mLを加えて強く振り混ぜ，更に水を

38 加えて正確に100mLとし，遠心分離する.上澄液VmLを正

39 確に量り 1mL中にペルフェナジンマレイン酸猛

40 (C21H2oCINaOS・2CA"oJ約611gを含b液となるように水を

41 加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用マ

42 レイン酸ペノレフェナジンを1050Cで3時間乾燥し，その約

43 30mgを精密に最り， O.lmo凶J塩酸試液15mL及びメタノ}

44 ノレ50mLに溶かし，水を加えて正確に100mLとする.この液

45 5mLを正確に量り， O.lmo阻 J塩酸試液3mL，メタノール

46 10mL及び水を加えて正確に250mLとし，標準溶液とする.

47 試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光

48 度調IJ定法 (2.24)により試験を行い，波長255nmにおける吸

49 光度AI'及ひ'Asを測定する.

50 ペルフェナジンマレイン酸塩(C2IH2oCIN30S・2CA40Jの
51 量(mg)

52 =Ms X A'l'/ As X V// V X 1/50 

53 Ms :定量用マレイン酸ベルブェナジンの秤取量(mg)

54 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第21夜900mLを用い，パド

55 ル法により，毎分75回転で試験を行うとき，本品の30分間

56 の溶出率は70%以上である.
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本操作は光を避けて行う.本品1個をとり，試験告と開始し，

規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0.4511m以

下のメンブランフィルターでろ過する.初めのろ液10mLを

除き，次のろi夜VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中に

ペルフェナジンマレイ lン酸塩(C21H20CIN30S・2CA40J約

3.511gを含む液となるように試験液を加えて亙礁に V'mLと

し，試料溶液とする.別に定量用マレイン楼ペノレフェナジン

を1050Cで3時間乾燥し，その約28mgを精密に量り，

O.lmolι塩酸試液10mLIこ溶かし，試験液を加えて正確に

200mLとする.この液5mL:a:正確に量り，試験液を加えて

亙礁に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

波長255nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.
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.76 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

77 とする.ベノレフェナジンマレイン酸塩(C2，H26CIN30S・
78 2CA40J約40mglこ対応する量を精密に量り， 1molι塩酸

79 試液15mL及びメタノール50mLを加えて強く振り混ぜた後，

80 水を加えて正確に100mLとし，ろ過する.初めのろ液20mL

81 を除き，次のろ液5mLを正確に量り，7.1<を加えて正確に

82 250mLとし，試料溶液とする.別に定量用マレイン酸ペル

83 フェナジンを1050Cで3時間乾燥し，その約40mg在精密に量

84 り， 1molJL塩酸試液15mL及びメタノール50mUこ溶かし，

85 7.1<を加えて正確に100mLとする.この液5mLをlE確に量り，

86 水を加えて正確に250mLとし，標準溶液とする.試料溶液

87 及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可祝吸光度測定法

88 (2.24)により試験を行い，波長255nmにおける吸光度AI'及

89 ぴAsを測定する.

90 ペルブェナジンマレイン酸塩(C21H26CIN30S・2CA40，Uの

91 量(mg)

92 =Ms X Ar/ As 

93 Ms:定量用マレイン駿ベルフェナジンの秤取量(mg)

94 貯法

95 保存条件遮光して保存する.

96 容器気密容器.
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1 ベルペリン塩化物水和物

1 ベルペリン塩化物水和物
2 Berbel'ine Chlol'ide Hydrate 

3 塩化ベノレペリン

4 ベルペリン塩化物

H3C¥O 
CI' xH20 

5 
O、

、CH
3

6 C2oHIsCIN04・XH20

7 9，10-Dimethoxy-5，6-

8 dihydro[1，3]dioxolo[4，5・g]isoquino[3，2・a]isoquinolin-

9 7 -ium chloride hydrate 

10 [633-65・8，無水物]

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ベルペリン

12 塩化物(C2oHlsCIN04: 37 1.8 1)95.0~102.0%を含む.

13 性状 本品は黄色の結晶又は結晶性の粉末で，においはないか，

14 又はわずかに特異なにおいがあり，味は極めて苦い.

15 本品はメタノーノレにやや溶けにくく，エタノール(95)に溶

16 けにくく，水に極めて溶けにくい.

17 確認試験

18 (1 ) 本品の水溶液(I→100000)につき，紫外可視吸光度測

19 定法(2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペク

20 トルと本品の参照スベクトノレ又はベルペリン塩化物標準品に

21 ついて同様に操作して得られたスペクトノレを比較するとき，

22 両者のスペクトルは伺一波長のところに同様の強度の吸収を

23 認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

品の参照スペクトル又はベノレペリン塩化物標準品のスペクト

ル告と比較するとき，両者のスペクトルは問一波数のところに

同様の強度の吸収を認める.

(3 ) 本品O.lgに水20mLを加え，加湿して溶かし，硝酸

0.5mLを加えた後，冷却し，約10分間放置後ろ過する.ろ

液3mLに硝酸銀試液1mLを加え，生じる沈殿をろ取する.

この沈殿は希硝般を加えても溶けないが，過量のアンモニア

試液を加えるとき，溶ける.

34 純度試験

35 
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(1) 酸本品0.10gに水30mLを加え，よく振り混ぜ、た後，

ろ過する.ろ液にフェノールフタレイン試液封筒及び

O.lmolι水酸化ナトリウム液0.10mLを加えるとき，液の黄

色はだいだい色~赤色に変わる.

(2) 硫酸塩(1.14) 本品1.0gに水48mL及び希塩酸2mLを

加え， 1分間振り混ぜた後，ろ過する.初めのろ液5mLを除

き，次のろi夜25mLをとり，7l<を加えて50mLとする.これ

を検液とし，試験を行う.比較液は0.005mollL硫酸0.50mL

に希塩酸1mL，ブロモブェノールブ、ノレー試液5~10滴及び水

を加えて50mLとする(0.048%以下).

(3) 震金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

47 下).

48 (4) 類縁物質本品10mgを移動相100mLに溶かし，試料

49 溶液とする.この液4mLを正確に量り，移動相合加えて正

50 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

51 10pLずつ告と正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

52 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

53 面積告と自動積分法により測定するとき，試料溶液のベルベリ

54 ン以外のピークの合計面積は，襟準溶液のベノレペリンのど-

55 ク面積より大きくない.

56 操作条件

57 検出器，カラム，カラム温度，移動棺，流量及びカラム

58 の選定は定量法の操作条件を準用する.

59 面積測定範轡:溶媒のピークの後からベノレペリンの保持

60 待問の約2倍の範閤

61 検出感度:標準溶液10pLから得たベノレペリンのピーク

62 高さがフルスケーノレの約10%になるように調整する.

63 水分 (2.48) 8~12%(0.lg，容量i商定法，直接滴定).

64 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

65 定量法 本品約10mgを精密に量り，移動中日に溶かして亙確に

66 100mLとし，試料溶液とする.別にベ/レペリン寝化物標準

67 品(~Ij途本品と同様の方法で水分 (2.48) を測定しておく)約

68 10mg在精密に量り，移動絡に溶かして正確に100mLとし，

69 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pLずつをlE確に

70 とり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

71 験を行う.それぞれの液のベルペリンのピーク面積Al'及び

72 Asを測定する.

73 ベルペリン塩化物(C即日IsClNoJの量(mg)=JVlSX Ar/ As 

74 Ms:脱水物に換算したベノレペリン塩化物標準品の秤取量

75 (mg) 

76 操作条件

77 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:345nm) 

78 カラム:内径約4mm，長さ約25cmのステンレス管に

79 5pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

80 ル化シリカグルを充てんする.

81 カラム温度:40
0C付近の一定温度

82 移動相:水/アセトニトリル混液(1: I)1000mLにリン

83 酸二水素カリウム3.4g及びラウリル硫酸ナトリウム

84 1.7gを加えて溶かす.

85 流量:ベノレペリンの保持時間が約10分になるように調

86 整する.

87 カラムの選定:塩化ベルペリン及び塩化パルマチン1mg

88 ずつを移動相に溶かして10mLとする.この液10pL

89 につき，上記の条件で操作するとき，パルマチン，べ

90 ルペリンの}I慎に溶出し，その分離度が1.5以上のもの

91 を用いる.

92 試験の再現性:上記の条件で標準溶液につき，試験を5

93 回繰り返すとき，ベルペリンのピーク面積の格対標準

94 偏差は1.5%以下である.

95 貯法

96 保存条件遮光して保存する.

97 容器気密容器.
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1 ベンザノレコニウム組化物

1 ベンザルコニウム塩化物
2 Benzalkoniulll Chloride 

3 塩化ベンザルコニウム
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本品は [CuHoCH2N(CH3hR]clで示され RはC8H17~ 

C18H37で，主としてC12H2o及ひ(C14H2fJからなる.

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ペンザルコ

ニウム犠化物(C22H40ClN: 354.01として)95.0~105.0%を含

む.

9 性状 本品は白色~黄白色の粉末又は無色~淡黄色のゼラチン

10 状の小片，ゼリ一様の流動体若しくは塊で，特異なにおいが

11 ある.

12 本品は水又はエタノール(95)に極めて溶けやすく，ジエチ

13 ルエーテルにほとんど溶けない.

14 本品の水溶液は振ると強く泡立つ.

15 確認試験

16 (1 ) 本品0.2gを硫酸l111Lに溶かし，硝酸ナトリウムO.lgを

17 加えて水浴上で5分間加熱する.冷後，水10111L及び亜鉛粉

18 末0.5gを加え， 5分間加熱し，冷後，ろ過する.ろ液は芳香

19 族第一アミンの定性反応 (J.09) を果する.ただし，液の色

20 は赤色である.

21 (2) 本品の水溶液(1→1000)2111Uこフ*ロモブェノールブル

22 ー溶液(1→2000)0.2111L及び水酸化ナトリウム試液0.5111Lの

23 iJ昆液を加えるとき，液は青色を長し，これにクロロホノレム

24 4111Lを加えて激しく振り混ぜるとき，その青色はクロロホ

25 ルム層に移る.このクロロホルム層を分取し，振り混ぜなが

26 らラウリル硫酸ナトリウム溶液(1→1000)を鴻加するとき，

27 クロロホルム層は無色となる.

28 (3) 本品の0.11110llL塩酸試液溶液(1→2000)につき，紫外

29 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

30 本品のスベクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

31 両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

32 fi¥忍める.

33 (4) 本品の水溶液(1→100)llllLにエタノール(95)2111L，希

34 硝酸0.5111L及び硝酸銀試液l111Lを加えるとき，白色の沈殿

35 を生じる.この沈殿は希硝酸を追加しでも溶けないが，アン

36 モニア試液を加えるとき，溶ける.

37 純度試験

38 (1 ) 溶状本品1.0gを水10111Lに溶かすとき，液は無色~

39 淡黄色澄明である.

40 (2) 石油エーテル可溶物 本品3.0gをとり，*を加えて

41 50111Lとした液にエタノール(99.5)50111Lを加える. 0.51110阻 J

42 水酸化ナトリウム試液5111Lを加え，石油エーテノレ50111Lずつ

43 で3回抽出する.石油エ}テル始I:I:J液を合わせ，希エタノ-

44 ノレ50111Lずつで3回洗い，無水硫酸ナトリウム10gを加えてよ

45 く振り混ぜた後，乾燥ろ紙を用いてろ過し，ろ紙を石油エー

46 テ/レ10111Lずつで2回洗う.水浴上で加熱して石油エーテノレ

47 を留去し，残留物を105
0
Cで1時間乾燥するとき，その残分

48 ま1.0%以下である.

49 水分 (2.48) 15.0%以下(容量ì~定法，直接潟定).

50 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

51 定量法 本品約0.15gを精密に量り，水75111Llこ溶かした後，

52 薄めた希塩酸(1→2)を鴻加してpHを2.6~3.4に調整し，メチ

53 ルオレンジ試液1i商を加えて液が赤色を呈するまで

54 0.02111011Lテトラフェニルホウ駿ナトリウム液で滴定 (2.50)

55 する

56 0.0211101ιテトラフェニルホウ酸ナトリウム液l111L

57 =7.080111g C22H4oCIN 

58 貯法容器気密容器.
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1 ベンザルコニウム塩化物液

1 ベンザルコニウム塩化物液
2 B巴nzalkoniumChloride Solution 

3 塩化ベンザルコニウム液

4 本両は50.0w/v%以下のベンザルコニウム犠化物を含む水

5 溶液である.

6 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

7 ベンザルコニウム塩化物(C22H"oCIN: 354.01として)を含む.

8 製法 本品は「ベンザノレコニウム塩化物j をとり常水J，

9 精製7l<J又は「精製水(容器入り)Jに溶かして製する.又

10 は f濃ベンザルコニウム塩化物I夜間Jをとり常水J• 

11 精製水j又は[精製水(容器入り)Jで薄めて製する.

12 性状 本品は無色~淡黄色澄明の液で，特異なにおいがある.

13 本品は振ると強く泡立つ.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の表示量に従い fベンザルコニウム塩化物J0.2g 

16 に対応する容量をとり，水浴上で蒸発乾固する.残留物につ

17 きベンザルコニウム犠化物Jの確認、試験(1)を準用する.

18 (2) 本品の表示量に従い「ベンザルコニウム塩化物j

19 O.Olgに対応する容量をとり，水を加えて10mLとする.こ

20 の液2mLにつきベンザルコニウム温化物j の確認試験

21 (2)を準用する.

22 (3) 本品の表示量に従い「ベンザルコニウム塩化物J19 

23 に対応する容量をとり，必要ならば水を加え，又は水浴上で

24 濃縮して10mLとする.この液1mUこO.lmollL塩酸試液を加

25 えて200mLとした液につきペンザルコニウム塩化物J

26 の磁認、試験(3)を準用する.

27 (4) 本品の表示量に従い fベンザノレコニウム塩化物JO.lg 

28 に対応する容量をとり，必要ならば水を加え，又は水浴上で

29 濃縮して10mLとする. この液1mUこっきベンザノレコニ

30 ウム塩化物j の確認、試験(4)を準用する.

31 定量j去 本品のベンザルコニウム塩化物(C22H40ClNとして)約

32 0.15gに対応する容量を正確に量り，必要ならば水を加えて

33 75mLとし，以下「ベンザノレコニウム塩化物Jの定量法を準

34 用する.

35 0.02mollLテトラフェニルホウ酸ナトリウム液1mL

36 =7.080mg C22H4oCIN 

37 貯法容器気密容器.
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1 濃ベンザルコニウム犠化物液50

1 濃ベンザルコニウム塩化物液50
2 Benza1konium Ch10ride Concentrated So1ution 50 

3 濃塩化ベンザルコニウム液50

4 本品は [CoHoCH2N(CH3)2R] C1 で示され R は CsHl1~

5 C18H37で，主としてC12H25及ひtC14H29からなるものの水溶液

6 である.

7 本品は定量するとき， 50.0超~55.0%のベンザルコニウム

8 塩化物(C2A40C1N: 354.01として)を含む.

9 性状本品は無色~淡黄色の液又はゼリ一様の流動体で，特異

10 なにおいがある.

11 本品は水又はエタノール(95)に緩めて溶けやすく，ジエチ

12 ノレエーテルにほとんど溶けない.

13 本品に水を加えた液は振ると強く泡立つ.

14 確認試験

15 (1 ) 本品O.4gを硫酸1mUこ溶かし，硝酸ナトリウムO.lgを

16 加えて水際上で5分間加熱する.冷後，水10mL及び亜鉛粉

17 末0.5gを加え， 5分間加熱し， I'令後，ろ過する.ろ液は芳香

18 族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する.ただし，液の色

19 は赤色である.

20 (2) 本品の水溶液(1→500)2mLにブ、ロモフェノ-;レブル

21 溶液(1→2000)0.2mL及び水酸化ナトリウム試液0.5mLの

22 昆液を加えるとき，液は青色を皇し，これにクロロホルム

23 4mLを加えて激しく振り混ぜるとき，その青色はクロロホ

24 ルム層に移る.このクロロホルム層を分取し，振り混ぜなが

25 らラウリル硫酸ナトリウム溶液(1→1000)を滴加するとき，

26 クロロホルム層は無色となる.

27 (3) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→1000)につき，紫外

28 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

29 本品のスペクトルとベンザルコニウム塩化物の参照スペクト

30 ノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに

31 同様の強度の吸収を認める.

32 (4) 本品の水溶液(1→50)1mUこエタノーノレ(95)2mL，希

33 硝酸0.5mL及び硝酸銀試液1mLを加えるとき，白色の沈殿

34 を生じる.この沈殿は希硝酸を迫力日しでも溶けないが，アン

35 モニア試液を加えるとき，溶ける.

36 純度試験

37 (1 ) 溶状本品2.0gを水10mUこ溶かすとき，液は無色~

38 淡黄色澄明である.

39 (2) 石油エーテル可溶物 本品6.0gをとり，7J<を加えて

40 50mLとした液にエタノール(99.5)50mLを加える. 0.5mollL 

41 水酸化ナトリウム試液5mLを加え，石油エーテル50mLずつ

42 で3回抽出する.石油エーテノレ抽出液を合わせ，希エタノー

43 レ50mLずつで3回洗い，無水硫酸ナトリウム10gを加えてよ

44 く振り混ぜた後，乾燥ろ紙を用いてろ過し，ろ紙を石油ェ-

45 テル10mLずつで2回洗う.水浴上で加熱して石油エーテル

46 を留去し，残留物を1050Cで1時間乾燥するとき，その残分

47 は1.0%以下である.

48 強熱残分(2.44) 0.2%以下(1g).

49 定量j去 本品約0.3gを精密に量り，水75mUこ溶かした後，薄

50 めた希塩酸(1→2)を滴加してpHを2.6~3.41こ調整し，メチル

51 オレンジ試液1i商を加えて液が赤色を呈するまで0.02mo11L

52 テトラフェニルホウ酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する.

53 0.02mo1ιテトラフェニルホウ酸ナトリウム液1mL

54 =7.080mg C22H，toC1N 

55 貯法容器気密容器.
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1 ベンジルアルコー/レ

1 ベンジルアルコール
2 Benzyl Alcohol 。/"--OH

4 C7HsO; 108.14 

5 Benzyl alcohol 

6 [100-51-6] 
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本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

各条である

なお，三薬局方で調和されていない部分は r・.Jで囲むことに

より示す

11 本品は定量するとき，ベンジノレアルコーノレ(C7H80)98.0~ 64 
65 

12 100.5%を含む.
66 13 本品のうち，注射剤に用いるものについてはその旨表示
67 

14 する..

15 ・性状本ぷは無色澄明の油状の液である 68

16 

17 

ヌド品はエタノール(95)，脂肪油又は精油と混和する.

本品は水にやや溶けやすい.

18 比重 d~~ ; 1.043~ 1.049. 71 
72 19 ・確認試験本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の
73 20 夜膜法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の参照ス
74 21 ベクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは問一波数のと
75 

22 ころに同様の強度の吸収を認める..
76 

23 屈折率 (2.45) n~ ; 1. 538~ 1. 541 
77 

24 純度試験
78 

25 • ( 1 ) 溶状本品2.0mLを水60mLfこ溶かすとき，液は無
79 

26 色澄明である..
80 27 (2) 酸本品10mLにェタノ}ル(95)10mL及びフェノー
81 

28 ルフタレイン試液2滴を加え，液の色が淡赤色を呈するまで
82 

29 O.lmo阻 J水酸化ナトリウム液を滴加するとき，その量は
83 

30 1.0mL以下である.

31 (3) ベンズアルデヒド及び他の類縁物質本品を試料溶液 84 
85 32 とする. 73IJにエチノレベンゼン0.100gを正確に量り，本品に
86 33 溶かし，正確に10mLとする.この液2mL:a:正確に量り，本
87 34 品を加えて正確に20mLとし，エチノレベンゼン原液とする.
88 

35 また，ジシクロヘキシノレ2.000gを正確に量り，本品に溶か
89 

36 し，正確に10mLとする.この液2mL宏正確に量り，本品を
90 

37 加えて正確に20mLとし，ジシクロヘキシル原液とする.更
91 38 にベンズアルデヒド、0.750g及びシクロへキシノレメタノール
92 

39 0.500gを正確に量り，本品を加えて正確に25mLとする.こ
93 40 の液1mLを正確に量り，エチルベンゼン原液2mL及びジシ
94 

41 クロヘキシル原液3mLを正確に加え，本品を加えて亙確に
95 42 20mLとし，標準溶液(1)とする.試料溶液及び標準溶液
96 

43 (1)O.lpLずつを正確にとり，次の条件でガスクロマトグラフ

44 ィー (2.ω〉により試験を行う.試料溶液にエチルベンゼン 97 
98 

45 及びジシクロヘキシルのピークの保持時間と一致するピーク
99 46 を認めた場合は，標準溶液(1)のエチルベンゼ、ン及びジシク
100 

47 ロヘキシノレのピーク面積は，試料溶液の対応するピーク面積
101 

48 を差し引き，補正する.試料溶液のべンズアルデヒドのピ}
102 

49 ク面積は，標準溶液(1)と試料溶液のベンズアルデヒドのピ

50 ーク面積の差より大きくない(0.15%).試料溶液のシクロへ

51 キシルメタノールのピーク面積は，標準溶液(1)と試料溶液

52 のシクロヘキシルメタノールのピーク面積の差より大きくな

53 い(0.10%).試料溶液のベンジルアルコールより早い保持時

54 間のピークでベンズアルデヒド及びシクロヘキシノレメタノ-

55 ル以外のピークの合計商積は，標準溶液(1)のエチノレベンゼ

56 ンのピーク面積，又は必要ならばそれを補正した函積の4倍

57 より大きくない(0.04%).試料溶液のベンジルアルコールよ

58 り遅い保持時間のピークの合計顕積は，標準溶液(1)のジシ
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クロヘキシルのピーク面積，又は必要ならばそれを補正した

面積より大きくない(0.3%). ただし，標準溶液(1)のエチル

ベンゼンのピーク面積，又は必要ならばそれを補正した面積

の100分のl以下のどークは用いない.

なお，注射用に使用する，と表示するものについての操作

法及び限度値は次のとおりとする.

本品を試料溶液どする.別にベンズアルデヒド、0.250g及

びシクロヘキシルメタノール0.500gを豆確に量り，本品を

加えて正確に25mLとする.この液1mLを正確に量り，エチ

ノレベンゼン原液2mL及ひ'ジシクロヘキシル原液2mLを正確

に加え，本品を加えて正確に20mLとし，標準溶液(2)とする.

試料溶液及び標準溶液(2)0.lpLずつを正確にとり，次の条件

でガスクロマトグラフィー(2.02)により試験を行う.試料

溶液にエチルベンゼン及びジシクロヘキシルのピークの保持

時間と一致するピークを認めた場合は，標準溶液(2)のエチ

ノレベンゼン及びジシクロヘキシルのピークの面積は，試料溶

液の対応するピーク面積を差し引き，補正する.試料溶液の

ベンズアルデヒドのピーク面積は，標準溶液(2)と試料溶液

のペンズアルデヒドのピーク面積の差より大きくない

(0.05%).試料溶液のシクロヘキシノレメタノールのピーク面

積は，標準溶液(2)と試料溶液のシクロヘキシルメタノール

のピーク厨積の差より大きくない(0.10%).試料溶液のベン

ジルアルコールより早い保持時間のピークでベンズアルデヒ

ド及びシクロヘキシノレメタノール以外のピークの合計面積は，

標準溶液(2)のエチルベンゼンのピーク面積，又は必要なら

ばそれを補正した面積の2倍より大きくないω.02%).試料

溶液のベンジルアノレコールより遅い保持時間のピ}クの合計

面積は，標準溶液(2)のジシクロヘキシノレのピーク面積，又

は必要ならばそれを補正した面積より大きくない(0.2%).

ただし，標準溶液(2)のエチルベンゼンのピーク面積，又は

必要ならばそれを補正した面積の100分の1以下のピークは

69 

70 

用いない.

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径0.32mm，長さ30mのフューズドシリカ管

にガスクロマトグラフィー用ポリエチレングリコール

20Mを厚さ0.5pmで被覆する.

カラム温度;500C付近の一定温度で注入し，毎分5
0

Cで

2200Cまで昇視し， 220
0

Cを35分間保持する.

注入口温度;200
0

C付近の一定温度

検出器温度;310
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:へリウム

流量 ;25cml秒

スプリット比:スプリットレス
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2 ベンジノレアノレコ}ノレ

103 検出感度:標準溶液(1)0.111Lを注入するとき，検出器の

104 感度はエチルベンゼ、ンのピークの高さが記録計の

105 30%以上になるように調整する.ただし，注射用に

106 使用する，と表示するものについては標準溶液(2)を

107 使用する.

108 システム適合性

109 システムの'性能:標準溶液(1)につき，上記の条件で操

110 作するとき，ベンジルアルコールの保持時聞は約26

111 分であり，またべンジルアルコールに対する相対保持

112 時間は，エチノレベンゼン約0.28，ジシクロヘキシル約

113 0.59，ベンズアルデヒド約0.68，シクロヘキシルメタ

114 ノー/レ約O.円である.また，ペンズアルデヒドとシク

115 ロヘキシルメタノールの分離度は3.0以上である.た

116 だし，注射用に使用する，と表示するものについては

117 標準溶液(2)を使用する.

118 (4) 過酸化物価本品約5gを精密に量り， 250mLの共栓

119 付き三角フラスコにとり，酢酸(100)/クロロホルム混液

120 (3 : 2)30mUこ溶かす.この液にヨウ化カリウム飽和溶液

121 0.5mLを加え，亙確に1分間振り混ぜた後，水30mLを加え

122 る.この液につき， O.OlmoνLチオ硫酸ナトリウム液をゆつ

123 くりと加え，激しく振り混ぜながら滴定 (2.50)する.ただ

124 し，滴定の終点は液が淡黄色に変わるとき，デンプン試液

125 5mLを加え，生じた青色が脱色するときとする.同様の方

126 法で空試験を行い，次式により過酸化物価を計算するとき，

127 その伎は5以下である.ZE試験におけるO.OlmolJLチオ硫酸

128 ナトリウム液の消費量は， O.lmLを超えではならない.

129 過酸化物価(mEq/kg)=10X(Vi一 Vo)/M

130 vi :本試験で、のO.OlmolJLチオ硫酸ナトリウム液滴定量

131 (mL) 

132 vo :空試験でのO.OlmolJLチオ硫駿ナトリウム液滴定量

133 (mL) 

134 M:本品の秤取最(g)

135 (5) 蒸発残留物過酸化物価の試験に適合することを確認、

136 した後，試験する.本品10.0gを磁製若しくは石英製のるつ

137 ぼ，又は白金製の皿にとり， 2000C告と超え沸騰しないように

138 注意しながらホットプレート上で蒸発乾留する.残留物をホ

139 ットプレート上で1p寺院乾燥した後，デシケーター中で放冷

140 するとき，その量は5mg以下で、ある.

141 定量法本品約0.9gを精密に量り，新たに調製したピリジン/

142 無水酢酸混液(7:1)15mLを正確に加え，還流冷却器を付け，

143 水浴上で30分間加熱する.冷後，水25mL告と加え，過量の酢

144 殻を1molJL水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:

145 フェノールフタレイン試液2滴).同様の方法で空試験を行う.

146 1molJL水酸化ナトリウム液1mL=108.1mgC7HsO 

147 ・貯法

148 保存条件遮光して保存する.

149 容器気密容器..
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1 ベンジルペニシリンカリウム

1 ベンジルペニシリンカリウム
2 Benzylpenicillin Potassium 

3 給品ペニシリンGカリウム

4 ペニシリンGカリウム

山手泣いれ
6 C16H17K~12048: 372.48 

7 Monopotassium 

8 (2S，5R，6R)開3，3・dimethyl-7-oxo-6-

9 [(phenylacetyl)amino ]-4-thia-

10 1・azabicyclo[3.2β]heptane-2-carboxylate

11 [113-98-4] 

12 本品は，Penici子'lillm潟の培養によって得られる抗細菌活

13 性を有するペニシリン系化合物のカリウム塩である.

14 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 1430~

15 1630単位を含む.ただし，本品の力価は，ペンジノレペニシ

16 リンカリウム(C16H17悶 2048)としての量告と単位で示し，そ

17 の1単位はベンジルペニシリンカリウム0.5711gfこ対応する.

18 性状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末である.

19 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノール(99.5)に溶けに

20 くし¥

21 確認試験

22 (1 ) 本品の水溶液(1→1000)につき，紫外可視吸光度測定 75 

23 去 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクト 76 

24 ル2::本品の参照スペクトル又はベンジノレペニシリンカリウム 77 

25 標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較す 78 

26 るとき，両者のスペクトルl土問一波長のところに同機の強度 79 

27 の吸収を認める 80

28 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

29 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

30 品の参照スペクトル又はベンジルペニシリンカリウム標準品

31 のスベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは河一波数

32 のところに隠様の強度の吸収を認、める.

33 (3) 本品はカリウム糧の定性反応(1)(1.09) を示す.

34 旋光度(2ψα)~ : +270~+300o(乾燥物に換算したも

35 の19，水， 50mL， 100mm). 

36 p H (2.54) 本品1.0gを水 100mLに溶かした液のpHは5.0~

37 7.5である.

38 純度試験
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焼させる(2ppm以下).

(4) 類縁物質本品40mgを水20mLfこ溶かし，試料溶液

とする.この液1mLを正確に最り，水を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011L

ずつをE確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，それぞれの液の個々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のベンジノレペ

ニシリン以外の個々のピーク面積は，標準溶液のベンジルペ

ニシリンのピーク面積より大きくない.また，試料溶液のベ

ンジルペニシリン以外のピークの合計面積は，標準溶液のベ

ンジノレペニシリンのピーク面積の3f音より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に711m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相 :Yン酸水素二アンモニウム溶液(33→5000)/

アセトニトリル混液(19: 6)にリン酸を加えてpH8.0

に調整する.

流量:ベンジルペニシリンの保持時間が約7.5分になる

ように調整する.

面積測定範囲:ベンジルペニシリンの保持時間の約5倍

の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液10mLを正確に量り，水を加えて

正確に100mLとする.この液2011Lから得たベンジノレ

ペニシリンのピーク面積が，標準溶液のベンジルペニ

シリンのピーク面積の7~13%になること安確認する.

システムの性能:本品40mgを水20mLに溶かす.別に

パラオキシ安息香酸メチル10mgをアセトニトリル

20mLfこ溶かす.この液1mLに水を加えて20mLとす

る.これらの溶液1mLずつをとり，水を加えて

81 100mLとする.この波2011Lfこっき，上記の条件でf桑

田 作するとき，べンジルペニシリン，パラオキシ安息、香

83 酸メチルの傾に溶出し，その分離度は8以上である.

84 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

85 で試験を5囲繰り返すとき，ベンジノレペニシリンのピ

86 ーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

87 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(3g，威圧・ 0.67kPa以下， 60
o
C， 

88 3時間).

89 定量法 次の条件に従い抗生物質の微生物学的カ価試験法

90 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

91 ( i ) 試験菌 StaphylocoCCllS all1'eus ATCC 6538Pを用い

39 ( 1 ) 溶状本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき，液は無色 92 る.

40 淡黄色澄明である 93 誼)培地培地(1)の3)の出を用いる.
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(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し 94

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以 95 

下). 96 

(3 ) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第4法により検液を調 97 

製し，試験を行う.ただし，磁製のるつぼを用い，硝酸マグ 98 

ネシウム六水和物のエタノーノレ(95)溶液(1→10)10mLを加え 99 

た後，過酸化水素(30)1mLを加え，エタノールに点火して燃 100 
101 

(iii ) 標準溶液 ベンジルペニシリンカリウム標準品約

40000単位に対応する量を精密に量り， pH6.0のリン酸塩緩

衝液に溶かして正確に100mLとし，標準原液とする.標準

原液は5
D

C以下に保存し， 2日以内に使用する.用時，標準

原液適量を正礁に量り， pH6.0のりン酸塩緩衝液を加えて

1mL中に2単位及び0.5単位を含む液を調製し，高濃度標準

溶液及び低濃度標準溶液とする.

(iv) 試料溶液本品約40000単位に対応する量を精密に量
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2 ベンジノレペニシリンカリウム

102 り， pH6.0のリン酸塩緩衝液に溶かして正確に100mLとす

103 る.この液適量を正確に量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液を加

104 えて1mL中に2単位及び0.5単位を含む液を調製し，高濃度

105 試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

106 貯法容器気密容器.
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1 注射用ベンジノレペニシリンカリウム

1 注射用ベンジルペニシリンカリウム
2 Benzylpenicillin Potassium for Injection 

3 注射用ペニシリンGカリウム

4
A
W臼

本品は用時溶解して用いる注射剤である 56

本品はíE最するとき，表示された単位の93.0~107.0%に 57 

2

3

4

5
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ように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5pUこっき，上記の条件で操

作するとき，ベンジルペニシリンのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 2.0 

以下である.

6 対応するベンジルペニシリンカリウム(CWH17KN20"S: 58 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

7 372.48)を含む 59 試験を6回繰り返すとき，ベンジルペニシリンのピー

8 製法 本品は「ベンジルペニシリンカリウムj をとり，注射剤 60 ク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

9 の製法により製する 61 貯法容器密封容器.

10 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末である.

11 確認試験 fベンジノレペニシリンカリウムj の確認試験(2)を

12 準用する.

13 浸透圧比別に規定する.

14 p H (2.54) 本品の表示量に従い「ベンジノレペニシリンカリ

15 ウムJ1.0X i05単位に対応する量をとり，水10mUこ溶かし

16 た液のpHは5.0~7.5である.

17 純度試験溶状本品の表示量に従い「ベンジルペニシリンカ

18 リウムJ1.0 X 10s単位に対応する量を水10mLに溶かすとき，

19 rl夜は澄明である.この液につき，紫外可視吸光度測定法

20 (2.24)により試験を行うとき，波長400nmにおける吸光度

21 は0.10以下である.

22 乾燥減叢 (2.41) 1.2%以下(3g，減圧・ 0.67kPa以下， 60
o
C， 

23 3時間).

24 エンドトキシン (4.01) 1.25 X 10 -4Eu/単位未満.

25 製剤均一性〈丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

26 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

27 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

28 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

29 適合する.

30 定量法 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

31 ベンジルペニシリンカリウムJ約6X104単位に対応する

32 量を精密に量り，水に溶かし，正確に20mLとし，試料溶液

33 とする.別にベンジルペニシリンカリウム標準品の約6X

34 104単位に対応する量を精密に量り，水に溶かし，正確に

35 20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及ひ苧標準浴液5pLず

36 つを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ}

37 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のベンジノレペニシ

38 ヲンのピーク面積Ar.及びAsを測定する.

39 ペンジノレペニシリンカリウム(CWH17I{N204S)の量(単位)

40 =11公X Ar/ As 

41 MS:ベンジルペニシリンカリウム標準品の秤取量(単位)

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

44 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に711m

45 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

46 リカゲノレを充てんする.

47 カラム温度:25
0C付近の一定温度

48 移動相:1)ン酸水素二アンモニウム溶液(33→5000)/

49 アセトニトリル混液(19:6)にリン酸を加えてpH8.0

50 に調整する.

51 流量:ベンジルペニシリンの保持時間が約7.5分になる
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1 ベンジルペニシリンベンザチン水和物

1 ベンジルペニシリンベンザチン水和物
2 Benzylp巴nicillinBenzathine Hydl'ate 

3 ベンジルペニシリンベンザチン

ρ
 σ

 

∞f
べ×
sHRU …

u
 5 (C16H18N204Sh・C16H20N2・4H20: 981.18 

6 (2S，5R，6R)開3，3-Dimethyl-7-oxo-6-[(phenylacetyl)amino]・

7 4・thia-l・azabicyclo[3.2.0]heptane-2-

8 carboxylic acid hemi(N，N'-dibenzylethylenediamine) 

9 dihydrate 

10 [41372-02-5] 

11 本品は， Rθ'nicill.必I

12 性を有するペニシリン系化合物のN，¥呪叩【υN'一ジべンジ/ルレエチレ 6白5 

1臼3 ンジアミン塩である 66

14 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 1213~ 67 

15 1333単位を含む.ただし，本品の力価は，ベンジルペニシ 68 

16 リンナトリウム(C16H17N2Na04S: 356.37)としての量を単位

17 で示し，その1単位はペンジルペニシリンナトリウム

18 (C16H17N2Na04S)0.6}lg!こ対応する.また，本品は定量する

19 とき，換算した脱水物に対し，N，N' ジベンジルエチレン

20 ジアミン(C16H20N2: 240.34)24.0~27.0%を含む.

21 性状本品は白色の結晶性の粉末である 69

22 本品はメタノール又はエタノール(99.5)に溶けにくく，水 70 

23 にほとんど溶けない 71

24 確認試験 72 

25 (1 ) 本品のメタノール溶液(I→2000)につき，紫外可祝吸 73 

26 光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の 74 

27 スペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者の 75 

28 スペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める 76

29 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトルillU定法 (2.25)の臭 77 

30 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 78 

31 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは河 79 

32 一波数のところに伺様の強度の吸収告と認める 80

33 旋光度 (2.49)α 〕3: 十217~+2330(脱水物に換算したも 81 

34 のO.lg，メタノール， 20mL， 100mm). 

35 純度試験

36 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g7.rとり，第2法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

38 下).
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(2) ヒ素 (J.1J) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調 87 

製し，試験を行う(2ppm以下). 88 

(3) 類縁物質 本品70mgをメタノール25mL!こ溶かし 89

無水リン酸水素二ナトリウム1.02g及びリン酸二水素カリウ 90 

ム6.80gを水に溶かして1000mLとした液を加えて50mLとし 91

試料溶液とする.試料溶液1mLを正確に量り，移動相Aを加 92 

えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標 93 

2襲溶液20}lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ 94 

ラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々の 95 

96 

48 ピーク国穣を自動積分法により測定するとき，試料溶液のべ

49 ンジルペニシリンに対する相対保持時間約2.4のピークの面

50 穣は，標準溶液のベンジルペニシリン及びN，N' ジベンジ

51 ノレエチレンジアミンのピークの合計面積の2倍より大きくな
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い.また，試料溶液のベンジノレペニシリン，N，N'ージベン

ジルエチレンジアミン及びベンジルペニシリンに対する相対

保持時間約2.4のピーク以外の倍々のピークの面積は，標準

溶液のベンジルペニシリン及びN，N'ージベンジルエチレン

ジアミンのピークの合計面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(澱定波長:220nm) 

カラム:内径4.0mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相A:水/メタノール/pH3.5の0.25mollLリン酸

ニ水素カリウム試j夜混液(6: 3 : 1) 

移動相B:メタノール/水/pH3.5の0.25mollLリン酸

二水素カリウム試液混液(6: 3 : 1) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (vol%) (vol%) 
。~ 10 75 25 

10 ~ 20 75→ o 25→ 100 
2o ~ 55 0 100 

流量:毎分1.0mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後からベンジルペニシリ

ンの保持時間の約3倍の範閥

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相Aを加

えてIE確に20mLとする.この液20}lLから得たベン

ジルペニシリンのピーク面積が標準溶液のベンジルペ

ニシリンのピーク面積の3.5~6.5%になることを確認

する.

システムの性能:標準溶液20}lLにつき，上記の条件で

操作するとき，N，N'ージペンジノレエチレンジアミン，

ベンジルペニシリンの)1頂に溶出し，その分離度は25

以上である.

82 システムの再現性:標準溶液20}lLにつき，上記の条件

83 で試験を3回繰り返すとき，べンジルペニシリンのピ

84 ーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

85 水分(2.48) 5.0~8.0%(Ig，容量滴定法，直接滴定).

86 定量j去

(1) ベンジルペニシリン本品約85000単位に対応する量

を精密に量り，メタノール25mL!こ溶かした後，無水リン酸

水素二ナトリウム1.02g及びリン畿二水素カリウム6.80gを水

に溶かして1000mLとした液を加えて亙確に50mLとする.

この液5mLを正確に量り，無水リン酸水素二ナトリウム

1.02g及びリン酸ニ水素カリウム6.80gを水に溶かして

1000mLとしたi夜50mLにメタノ}ノレ50mLを加えた液を加

えて正確に20mLとし，試料溶液とする. ~Ijにベンジルペニ

シリンカリウム標準品約85000単位に対応する量及び二酢酸

N，N'ージベンジノレエチレンジアミン約25mgを精密に量り，
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2 ベンジルペニシリンベンザチン水和物

97 メタノール25mUこ溶かした後，無水リン酸水素二ナトリウ

98 ム1.02g及びリン酸二水素カリウム6.80gを水に溶かして

99 1000mLとした液を加えて正確に50mLとする.この液5mL

100 を正確に量り，無水リン酸水素二ナトリウム1.02g及びリン

101 酸二水素カリウム6.80gを水に溶かして1000mLとした液

102 50mUこメタノール50mLを加えた液を加えて正確に20mL

103 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液201lLずつを

104 正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

105 より試験を行い，それぞれの液のベンジルペニシリンのピー

106 ク面積AI'及びAsを求める.

107 ベンジルペニシリンナトリウムの量(単位)=1V1SX AI'/ As 

108 1V1S :ペンジルペニシリンカリウム標準品の秤取量(単位)

109 試験条件

110 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

111 カラム.内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

112 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

113 リカゲルを充てんする.

114 カラム温度:400C付近の一定温度

115 移動相:水/メタノーノレ/pH3.5の0.25molιリン酸二

116 水素カリウム試液(11:7 : 2) 

117 流量:ベンジルペニシリンの保持時間が約18分になる

118 ように調整する.

119 システム適合性

120 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

121 操作するとき，N，N' ジペンジルエチレンジアミン，

122 ベンジルペニシリンのl嘆に溶出し，その分離度は20

123 以上である.

124 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

125 で試験を6回繰り返すとき，N，N'ージベンジルエチレ

126 ンジアミン及びベンジルペニシリンのピーク面積の相

127 対標準偏差はそれぞれ2.0%以下である.

128 (2) N，N'ージベンジルエチレンジアミン (1)で得た試料

129 溶液及び標準溶液のクロマトグラムのN，N'ージベンジノレエ

130 チレンジアミンに相当するピーク面積Ar.及びAsを求める.

131 N，N'ージベンジルエチレンジアミン(C16H20N0の量(%)

132 = Ms/ Mj' X AT/ As X 100 X 0.667 

133 Ms:二酢酸N，N' ジベンジルエチレンジアミンの秤取量

134 (mg) 

135 Mj，:本品の秤取量(mg)

136 0.667 :ニ酢駿N，N'ージベンジルエチレンジアミン

137 (C16H20N2・2CH3COOH)からN，N' ジベンジルエチレ

138 ンジアミン(ベンザチン， C16H20N0への換算係数

139 貯法

140 保存条件遮光して保存する.

141 容器気密容器.
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1 ベンズプロマロン

1 ペンズブロマロン
2 Benzbromarone 

CH3 

Br 

OH 

3 Br 

4 C17Hl2Br203: 424.08 

5 3，5・Dibromo・4-hydroxyphenyl2・ethylbenzo[b ]furan-3ヴ1

6 ketone 

7 [3562-84-3] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ベンズブロマロン

9 (C17H12Br203)98.5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結晶性の粉末である.

11 本品はN，Nージメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，

12 アセトンに溶けやすく，エタノール(99.5)にやや溶けにくく，

13 水にほとんど溶けない.

14 本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のO.OlmollL水酸化ナトリウム試液溶液(1→

17 100000)につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

18 ベクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクト

19 ルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに

20 同様の強度の級収を認、める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 149~1530C 

26 純度試験

27 ( 1 ) 硫酸塩 (1.14) 本品1.0gをアセトン40mLlこ溶かし，

28 希塩酸1mL.及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

29 試験を行う.比較液は0.005mollL硫酸0.40mL，アセトン

30 40mL，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.019%以

31 下).

32 (2) 可溶性ハロゲン化物 本品0.5gをアセトン40mLlこ溶

33 かし，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液

34 とし，以下塩化物試験法(J.ω〉を準用する.比較液は

35 O.OlmollL塩酸0.25mL，アセトン40mL，希硝酸6mL及び水

36 を加えて50mLとする.

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

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

39 下).

40 (4) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調製

41 し， Ai去により試験を行う.比較液には鉄標準液2.0mLを加

42 える(20ppm以下).

43 (5) 類縁物質本品0.10gをアセトン10mLlこ溶かし，試

44 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

45 て正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

46 薄膚クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

47 液及び標準溶液l011Lずつを簿層クロマトグラフィー用シリ

48 カゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄属板にスポットずる.

49 次にシクロヘキサン/4ーメチノレ-2ーペンタノン/エタノ

50 ール(99.5)/酢酸(100)浪液(100: 20 : 2 : 1)念展開溶媒とし

51 て約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主

52 波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット

53 以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

54 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，威圧・ 0.67kPa以下，酸化リ

55 ン(V)，50oC， 4時間).

56 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

57 定量j去本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り ，N，N ジメ

58 チルホルムアミド、30mLに溶かし， O.lmoνLテトラメチルア

59 ンモニウムヒドロキシド液で滴定 (2.50)する(指示薬:チモ

60 ールブルー 'N，Nージメチルホルムアミド試液5滴).同様の

61 方法で空試験を行い，補正する.

62 O.lmoνLテトラメチルアンモニウムヒドロキシド、液1mL

63 =42.41mg C17H12Br203 

64 貯法

65 保存条件遮光して保存する.

66 容器気密容器.
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ベンゼトニウム塩化物1 

(2.5めする.

0.02mollLテトラフェニルホウ酸ナトリウム液1mL

=8.962mg C27H42CIN02 
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保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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C27H42CIN02; 448.08 

N-Benzyl-N，N-dimethyl-2姐 {2・[4・(1，1，3，3-

tetramethylbutyl)phenoxy]ethoxy}ethylaminium 

chloride 

[121-54-0] 
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1508 5 

本品を乾燥したものは定量するとき，ベンゼトニウム塩化

物(C2A42CIN0097.0%以上を含tr.
性状 本品は無色又は白色の結晶で，においはない.

本品はエタノール(95)に極めて溶けやすく，水に溶けやす

く，ジエチノレエーテルにほとんど溶けない.

本品の水溶液は振ると強く泡立つ.

確認試験

( 1 ) 本品0.2gを硫酸1mLに溶かし，尚'酸ナトリウム0.1gを

加えて水浴上で5分間加熱する.冷後，水10mL及び亙鉛粉

末0.5gを加え， 5分間加熱し， ~令後，ろ過する.ろ液は芳香

族第一アミンの定性反応 (1.09)を呈する.ただし， f夜の色

は赤色である.

(2 ) 本品の水溶液c1→1000)2mLIこブ、ロモブェノールブル

ー溶液c1→2000)0.2mL及ひ'水酸化ナトリウム試液0.5mLの

混液を加えるとき，液は青色を皇し，これにクロロホルム

4mLを加えて激しく振り混ぜるとき，その青色はクロロホ

ルム層に移る.このクロロホルム層を分取し，振り混ぜなが

らラウリノレ硫酸ナトリウム溶液c1→1000)を滴加するとき，

クロロホルム層は無色となる.

(3 ) 本品の0.1molJL塩酸試液溶液(1→5000)につき，紫外

可視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトノレと本品の参照スペクトノレ在比較するとき，

両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(4) 本品の水溶液c1→100)ImLにェタノーノレ(95)2mL，希

硝酸0.5mL及び硝酸銀試液1mLを加えるとき，白色の沈殿

を生じる.この沈殺は希硝酸を追加しでも溶けないが，アン

モニア試液を加えるとき，溶ける.

融点 (2.ω158~1640C(乾燥後).

純度試験アンモニウム本品0.10gを水5mUこ溶かし，水酸

化ナトリウム試液3mLを加えて煮沸するとき，発生するガ

スは潤した赤色リトマス紙を青変しない.

乾燥減量 (2.41) 5.0%以下C1g，105
0
C， 4s寺関).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量法本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，水75mLに

溶かした後，薄めた希塩酸c1→2)を滴加してpHを2.6~3.41こ

調整し，メチルオレンジ試液1ì~与を加えて液が赤色を呈する

まで0.02mo阻 Jテトラフェニルホウ酸ナトリウム液で鴻定
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1 ベンゼトニウム塩化物液

1 ベンゼトニウム塩化物液
2 Benzethonium Chlol'ide Solution 

3 塩化ベンゼトニウム液

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 ベンゼトニウム塩化物(C27H42CIN02: 448.08)を含む.

6 製法 本品は fペンゼトニウム塩化物j を と り 常水J， 

7 精製水j 又は「精製水(容器入り)Jに溶かして製する.

8 性状 本品は無色澄明の液で，においはない.

9 本品は振ると強く泡立つ.

10 確認試験

11 (1 ) 本品の表示量に従い「ベンゼトニウム塩化物J0.2gに

12 対応する容量をとり，水浴上で、蒸発乾回する.残留物につき，

13 ベンゼトニウム塩化物j の確認試験(I)を準用する.

14 (2) 本品の表示量に従い fベンゼトニウム塩化物JO.Olg 

15 に対応する容量をとり，水を加えて10mLとする.この液

16 2mLにつきベンゼトニウム塩化物j の確認試験(2)を準

17 用する.

18 (3) 本品の表示量に従い「ベンゼトニウム塩化物J19に

19 対応する容量をとり，必要ならば水を加え，又は水浴上で濃

20 縮して10mLとする.この液1mLlこO.lmollL塩酸を加えて

21 500mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

22 り吸収スペクトルを測定するとき，波長262~264nm， 268 

23 ~270nm及び274~276nmに吸収の極大を示す.

24 (4) 本品の表示量に従い「ペンゼトニウム綴化物JO.lgに

25 対応する容最をとり，必要ならば水を加え，又は水浴上で濃

26 縮して10mLとする.この液1mLlこっきベンゼトニウム

27 塩化物j の確認、試験(4)を準用する.

28 純度試験

29 (1 ) 班硝酸塩本品1.0mLをグリシン溶液(1→10)lmL及

30 び酢酸(3I)0.5mLの混液に加えるとき，ガスを発生しない.

31 (2) 酸化性物質 本品5mLlこヨウ化カリウム試液0.5mL

32 及び希塩酸2~3ì衡を加えるとき，液は黄色を主主しない.

33 定量j去 本品のベンゼトニウム塩化物(C27HI2CIN02)約0.2gに

34 対応する容量を正確に量り，必要ならば水を加えて75mLと

35 し，以下「ベンゼトニウム塩化物Jの定量法を準用する.

36 0.02mollLテトラフェニノレホウ酸ナトリウム液1mL

37 =8.962mg C2A42CIN02 

38 貯法

39 保存条件遮光して保存する.

40 容器気密容器.

5 1509 



ベンセラジド塩酸塩

薄層板を風乾する.これに炭酸ナトリウム試液を均等に噴霧

した後，風乾し，フォリン試液を均等に噴霧するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは標準溶液(2)から

得たスポットより濃くない.また，標準溶液(I)から得たス

ポットより濃いスポットは2倍以下である.

水分 (2.48) 2.5%以下(0.5g，容量滴定法，直接i商定).ただ

し，水分測定照メタノールの代わりにサリチル酸の水分測定

用メタノール溶液(3→20)を用いる.

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定量j去 本品約0.3gを精密に量り，ギ酸5mLに溶かし，酢酸

(100)50mLを加え，直ちにO.lmolι過塩素酸でi商定 (2.50)

する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.
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B巴nsel'azideHydl'ochlol'ide 

塩酸ベンセラジド

叩目立OH

1 

2 

3 

友び鏡像異性体

ClOH15N30o・HCI:293.70 

(2RS)-2-Amino-3-hydroxy-

N'ー(2，3，4-trihydroxybenzyl)propanoylhydrazide

monohydrochloride 

[14919-77四8]

4 

月
υ

ρ

り

円

i

o
目

白

日

1510 
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貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ベンセラジ

ド塩酸塩(CJOH15N305・HCI)98.0%以上配合む.

性状 本品は白色~灰白色の結晶性の粉末である.

本品は水又はギ酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けや

すく，エタノール(95)に極めて溶けにくく，ジェチルエーテ

ルにほとんど溶けない.

本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは4.0~5.0である.

本品は吸湿性である.

本品は光によって徐々に着色する.

本品の水溶液(1→100)は旋光性を示さない.

確認試験

(1) 本品のO.lmolJL塩酸試液溶液u→ 10000)につき，紫

外可視吸光度減定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

阿者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

(3) 本品の水溶液u→30)lOmL fこ硝酸銀試液を加えると

き，白色の沈殿を生じる.沈殿を分取し，この一部に希硝酸

を加えても溶けない.

純度試験

(1) 溶状本品0.5gを7J<10mUこ溶かした液につき，紫外

可視吸光度測定法(2.24) により試験を行うとき，波長

430nmにおける吸光度は0.10以下である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

て行う.本品0.25gをメタノール10mLに溶かし，試料溶液

とする.この液1mL及ひ(3mLを正確に量り，メタノールを

加えて正確に200mLとし，標準溶液(I)及び標準溶液(砂とす

る.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) に

より試験を行う.試料溶液，標準溶液(I)及び標準溶液

(2)211Lずつを薄層クロマトグラフィー用セルロースを用い

て調製した薄層板にスポットする.次にギ酸の塩化ナトリウ

ム試液溶液u→1000)を燥関溶媒として約10cm展開した後，
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1 ペンタゾシン

1 ペンタゾシン
2 Pentazocine 

3 HO 及び鏡像異性体

4 CWH27NO: 285.42 

5 (2RS，6RS，IIRS)-6，lトDimethyl-

6 3・(3-methylbut-2-en-l-yl)・1，2，3，4，5，6-hexahydro-

7 2，6嗣methano・3・benzoazocin-8-o1

8 [359-83-1] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ペンタゾシン

10 (CWH27NO)99.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色~微黄虫色の結晶性の粉末で，においはない.

12 本品は酢酸(100)又はクロロホルムに溶けやすく，エタノ

13 ール(95)にやや溶けやすく，ジエチルエーテノレにやや溶けに

14 くく，水にほとんど溶けない.

15 確認獄験

16 (1 ) 本品1mgfこホルムアルデ‘ヒド液・硫酸試液0.5mLを加

17 えるとき，濃赤色を呈し，直ちに灰褐色に変わる.

18 (2) 本品5mgを硫酸5mLfこ溶かし，塩化鉄(Irr)試液11慌を

19 加え，水浴中で2分跨加熱するとき，液の色は淡黄色から濃

20 黄色に変わる.更に硝酸1滴を加え，振り混ぜるとき，液は

21 黄色を保つ.

22 (3) 本品のO.OlmollL塩酸試液溶液(1→10000)につき，紫

23 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

24 本品のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

25 両者のスベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

26 認める.

27 吸光度 (2.24) E:.ニ(278nm): 67.5 ~ 71.5(乾燥後， O.lg， 

28 O.OlmollL塩酸試液， 1000mL). 

29 融点 (2.60) 150~ 1580C 

30 純度試験

31 ( 1 ) 溶状本品0.10gをO.lmollL塩酸試液20mLに溶かす

32 とき，液は無色澄明である.

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

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

35 下).

36 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

37 製し，試験を行う.ただし，硝酸マク。ネシウム六水和物のエ

38 タノーノレ(95)溶液(1→10)を用いる(2ppm以下).

39 (4) 類縁物質本品0.20gをクロロホルム10mLに溶かし，

40 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

41 を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液

42 につき，薄層クロマトグラフィーはω) により試験を行う.

43 試料溶液及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラブィ-

44 用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

45 クロロホルム/メタノール/イソプロピノレアミン混液(94: 

46 3 : 3)を展開溶媒として約13cm展開した後，薄層板を風乾す

47 る.これをヨウ素蒸気中lこ5分間放置するとき，試料溶液か

48 ら得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポ

49 ットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減圧，酸化リン(V)，60
o
C， 

51 5時間).

52 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

53 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

54 (100)50mLを加えて溶かし O.lmo阻 d過塩素酸で滴定

55 (2.50)する(指示薬:クリスタルバイオレット試液21商).伺

56 様の方法で空試験を行い，補正する.

57 O.lmollL過塩素酸1mLニ 28.54mgCJ9H27NO 

58 貯法容器密間容器.
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1 ペントキシペリンクエン酸塩

l ペントキシペリンクエン酸塩
2 Pentoxyverine Citrate 

3 クエン酸カルベタペンタン

4 クエン酸カルベタペンテン

5 クエン酸ペントキシペリン

ぐ) (川
60YO\/'-O~N'-./凶3

7 C2oH31N03・CaHs07: 525.59 

8 2-[2-(Diethylamino)ethoxy]ethyl 

9 l-phenylcyclopentanecarboxylate monocitrate 

10 [23142-01-0] 

HO CO.H 

間2C~二C02H

11 本品を乾燥したものは定量するとき，ペントキシペリンク

12 エン酸境(C2oH31N03• C6Hs07)98.5%以上を含む.

13 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

14 本品は留学駿(100)に極めて溶けやすく，水又はエタノール

15 (95)に溶けやすく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品O.lgを水lOmLに溶かし，ライネッケ塩試液

18 10mLを加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

19 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

20 ペースト法により試験を行い，本品のスペクト/レと本品の参

21 照スペクトルを比較するとき，病者のスペクトルは河一波数

22 のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品の水漆液(1→10)はクエン酸旗の定性反応 (1.09)

24 の(1)及び(2)を呈する.

25 融点 (2.60) 92~950C 

26 純度試験

27 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき， 71夜は無色澄

28 明である.

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

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

31 下).

32 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

33 製し，試験を行う(2ppm以下).

34 (4) 類縁物質本品0.20gをエタノール(95)lOmLに溶かし，

35 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

36 を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液

37 につき，薄層クロマトグラフィ-(2.ω)により試験を行う.

38 試料溶液及び標準溶液15pLずつを薄層クロマトグラフィ-

39 用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.風乾

40 後直ちにクロロホノレム/メタノーノレ/酢酸エチル/アンモニ

41 ア水(28)混液(25: 10 : 10 : 1)を展開溶媒として約10cm展開

42 した後，薄庖板を風乾する.これをヨウ素蒸気中に10分間

43 放置するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

44 は，標準溶液から得たスポットより濃くない.

45 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減反，酸化リン(V)，60
o
C， 

46 4時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

48 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

49 (100)30mLに溶かし，無水酢酸30mLを加え， O.lmollL過寝

50 素酸で滴定 (2.5めする(指示薬:クリスタノレバイオレット試

51 液3i寵).ただし， ~荷定の終点は液の紫色が青緑色を経て緑色

胞 に変わるときとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

53 O.lmollL過塩素酸1mL=52.56mg C2oH31N03 . CGHS07 

54 貯法容器密閉容器.
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1 ベントナイト

1 ベントナイト
2 Bentonite 

3 本品は天然に産するコロイド性含水ケイ酸アルミニウムで

4 ある.

5 性状 本品は白色~淡黄褐色の微細な粉末で，においはなく，

G 味はわずかに土様である.

7 本品は水，エタノール(95)又はジエチルエーテルにほとん

8 ど溶けない.

9 本品は水に入れると膨i関する.

10 確認試験

11 (1 ) 本品0.5gに薄めた硫酸(1→3)3mLを加え，白煙が発生

12 するまで加熱し， l'令後，水20mLを加えてろ過し，ろ液5mL

13 にアンモニア試液3mLを加えるとき，白色ゲル状の沈殿を

14 生じる.これにアリザリンレッドS試液5i商を加えるとき，

15 赤色に変わる.

16 (2) (1)の残留物を水で洗い，メチレンブ、ノレー溶液(1→

17 10000)2mLを加え，次に水で洗うとき，残留物は青色を呈

18 する.

19 p H (2.54) 本品1.0gfこ水50mLを加え，振り混ぜて懸濁した

20 夜のpHは9.0~10.5で、ある.

21 純度試験

22 (1 ) 重金属 (/.07) 本品1.5gに水80mL及び塩酸5mLを加

23 え， 20分間よく振り混ぜながら穏やかに煮沸し， i'令後，遠

24 心分離し，上澄液をとり，沈殿を水10mLずつで2回洗い，

25 毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を合わせ，アンモニア水

26 (28)を滴加し，沈殿がわずかに生じたとき，強く振り動かし

27 ながら希塩喜査をj寵加して再び溶かす.この液に塩酸ヒドロキ

28 シアンモニウム0.45gを加えて加熱し，冷後，酢酸ナトリウ

29 ム三水和物0.45g，希酢酸6mL及ひ。水を加えて150mLとする.

30 この液50mLをとり，これを検液とし，試験を行う.比較液

31 は鉛標準液2.5mLfこ塩酸ヒドロキシアンモニウム0.15g，酢

32 酸ナトリウム三水和物0.15g，希酢酸2mL及び水を加えて

33 50mLとする(50ppm以下).

34 (2) ヒ素 (I.ll) 本品1.0gに希趨酸5mLを加え，よく振

35 り混ぜながら沸騰するまで穏やかに加熱し，速やかに冷却し

36 た後，遠心分離する.残留物に希塩酸5mLを加えてよく振

37 り混ぜ，遠心分離する.更に水lOmLを加え，同様に操作し，

38 全抽出液を合わせ，水浴上で加熱濃縮して5mLとする.こ

39 れを検液とし，試験を行う(2ppm以下).

40 (3) 異物 本品2.0g告と手L鉢に入れ，水20mLを加えて膨潤

41 させ，乳棒で均等に分散させた後，水を加えて100mLとす

42 る.この分散液を200号(7511m)ふるいを通し，水で洗い，ふ

43 るい目の上を指でこするとき，砂を感じない.

44 乾燥減量 (2.41) 5.0~ 10.0%(2g， 1050C， 2時間).

45 ゲル形成力 本品6.0gを酸化マグネシウム0.30gと混ぜ，水

46 200mLを入れた500mLの共栓シリンダーに数回に分けて加

47 え， 1時間揺り動かし，その懸濁液100mLを100mLのメス

48 シリンダーに移し， 24時間放置するとき，上層に分離する

49 澄明液は2mL以下である.

50 膨潤力 本品2.0gをとり， 7J<100mLを入れた100mLのメスシ

51 リンダーに10固に分けて加える.ただし，先に加えた試料

52 がほとんど沈着した後，次の試料を加える.これを24時間

53 放置するとき，器底の塊の見かけの容積は20mLの目盛以上

54 である.

55 貯法容器密閉容器.
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I ペントバノレビタ}ノレカルシウム

1 ペントバルピタールカルシウム
2 Pentobal'bital Calcium 

及び鏡像異性体

4 C22H34CaN，，06: 490.61 

5 Monocalcium bis{5-ethylふ[(lRS)-1-methylbutyl]-4，6-

6 dioxo-l人5，6-tetrahydropyrimidinふ olate)

7 [76-74四ムベントバノレビタール]

8 本品は定量まするとき，換算した乾燥物に対し，ベントバル

9 ビタールカルシウム(C22H34CaN406)98.0~102.0%を含む.

10 性状本品は白色の粉末である.

11 本品は水にやや溶けにくく，エタノーノレ(95)に溶けにくく，

12 アセトニトリルにほとんど溶けない.

13 本品の水溶液(1→100)は旋光性を示さない.

14 確認試験
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(1) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品19にエタノーノレ(95)5mL及び希犠酸5mLを加え，

振り混ぜながら加温して溶かし，更に希塩酸5mL及び水

10mLを加えて振り混ぜた後，放冷し，ろ過する.ろ液にメ

22 チルレッド試液1i商を加え，アンモニア試液を液がわずかに

23 黄色を呈するまで加えるとき，この液はカルシウム塩の定性

24 反応 (1.09) の(1)， (2)及び(3)を呈する.

25 純度試験

26 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gにエタノーノレ(95)5mL及ひ。

27 希硝酸2.5mLを加えて振り混ぜながら加温して溶かし，冷後，
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7}くを加えて50mLとし，更によく振り混ぜた後，ろ過する.

初めのろ液10mLを除き，次のろ液15mLに希硝酸6mL及び

水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

較液はO.OlmoνL塩酸0.30mLtこエタノーノレ(95)I.5mL，希硝

酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.035%以下).

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gにエタノーノレ(95)5mL及び

希塩酸5mLを加えて振り混ぜながら加温して溶かし，冷後，

水1i:加えて80mLとし，更によく振り混ぜた後，ろ過する.

初めのろ液10mLを除き，次のろ液40mUこブェノールフタ

レイン試液11寓を加え，アンモニア試液宏被が微赤色となる

まで滴加し，希酢酸2mL及ひ守水を加えて50mLとする.これ

を検液とし，試験を行う.比較液はエタノーノレ(95)2.5mLに

希塩酸2.5mL及び71<を加えて30mLとする.次にフェノール

フタレイン試液11商を加え，アンモニア試液を液が微赤色と

なるまで滴加し，鉛標準液2.0mL，希宮下酸2mL及び水を加

えて50mLとする(20ppm以下).

(3) 類縁物質本品10mgを水100mUこ溶かし，試料溶液

とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20}1L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

48 (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク碩

49 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のペントバル

50 ビタール以外のピークの面積は，いずれも標準溶液のベント
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バルビタールのピーク極穣の3/10より大きくない.また，

それらのピークの合計面積は，標準溶液のペントパルピター

ルのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流最は定最法

の試験条件を準用する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からベントバルビター

ルの保持時間の約3倍の範臨

システム適合性

システムの性能は定量法のシステムの性能を準用する.

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，水を加えて

正確に20mLとする.この液20}1Lから得たペントバ

ルピタールのピーク面積が，標準溶液のペントバルピ

ターノレのピーク面積の5~15%になることを確認する.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

66 で試験を6回繰り返すとき，ベントパルピタールのど

67 ーク面積の棺対標準偏差は5%以下である.

68 乾燥減量(2.41) 7.0%以下Ug，105
0

C， 5時間).

69 定量j去 本品約20mgを精密に量り，水5mUこ溶かし，内標準

70 容液5mLを亙確に加えた後，水を加えて50mLとする.この
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液5mLを量り，水を加えて20mLとする.この液2mLを量り，

水を加えて20mLとし，試料溶液とする.日IJにペントバルピ

タール標準品を105
0

Cで2時間乾燥し，その約18mgを精密に

量り，アセトニトリル10mLに溶かし，内標準溶液5mLを正

確に加え，水を加えて50mLとする.この液5mLを量り，水

を加えて20mLとする.この液2mLを量り，水を加えて

20mLとし，標準溶液kする.試料、溶液及び標準溶液20}1L

につき，次の条件で液体クロマトグラフィーは01)により

試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するペントパルビ、

ターノレのピーク面積の比QT・及びQsを求める.

81 

82 

ペントパノレビタールカルシウム(C22H34CaN406)の量(mg)

=Ms X QT/ Qs X 1.084 

M色:ペントパルビ、タール標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロヒツレ0.2gをアセ

トニトリル20mUこ溶かし，水を加えて100mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5}1m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカグノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素カリウム1.36gを水1000mLに溶

かし，薄めたリン酸U→10)を加えてpH4.0tこ調整す

る. この液650mUこアセトニトリノレ350mLを加える.

流量:ペントパルビタールの保持時聞が約7分になるよ

うに調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液20}1Uこっき，上記の条件で

操作するとき，ペントパルピタール，内標準物質の)1慎
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2 ペントパルビタールカルシウム

100 に溶出し，その分離度は5以上である.

101 システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

102 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク磁積

103 に対するペントバルビタールのピーク面積の比の棺対

104 標準備差は1.0%以下である.

105 貯法容器密閉容器.
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[川弘:J3l

5 (C18H29NO，u2・H2S04: 680.94 

6 (2S)-3・(2司Cyclopentylphenoxy)-I-

7 (1， 1-dimethylethyl)aminopropan-2-o1 hemisulfate 

8 [38363-32-5] 

9 ヱド品を乾燥したものは定量するとき，ペンブトロール硫酸

10 鹿[(C18H29NO，u2・H2S0J98.5%以上を含む.

11 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品は酢酸(100)に極めて溶けやすく，メタノールに溶け

13 やすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，水に溶けにくく，

14 無水酢酸又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→10000)につき，紫外可視

17 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

18 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

19 のスベクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

20 る.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 ペースト法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の参

23 照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数

24 のところに同様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品O.lgに水25mLを加え，加視して溶かす.冷後，

26 この液は硫酸塩の定性反応 (1.09) を呈する.

27 旋光度 (2.49)α)~ : -23~-250(乾燥後， 0.2g，メタノ

28 ル， 20mL， 100mm). 

29 融点 (2.60) 213~2170C 

30 純度試験

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

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

33 下).

34 (2) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第4法により検液を調

35 製し，試験を行う(2ppm以下).

36 (3) 類縁物質本品0.8gをメタノール10mL1こ溶かし，試

37 of.-!-溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノーノレを加

38 えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

39 き，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試

40 料溶波及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィ一周

41 シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポット

42 する.次lこ2 プロパノール/エタノーノレ(95)/アンモニア

43 水(28)混液(85: 12 : 3)を展開溶媒として約10cm展開した後，

44 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

45 とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

46 溶液から得たスポットより濃くない.

47 乾燥減最 (2.41) 0.5%以下(0.5g，1050C， 3時間).

48 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

49 定量j去本品を乾燥し，その約0.8gを精密に量り，無水酢酸/

50 酢酸(100)混液(7:3)50mLに溶かし， O.lmollL過塩素酸で、滴

51 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

52 補正する.

53 O.lmollL過塩素酸lmL=68.09mg(C18H2HN02h・H2S04

54 貯法容器密閉容器.
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1 ホウ重量

1 ホウ酸
2 BOl'ic Acid 

3 H3B03: 61.83 

4 本品 を乾 燥したものは定量するとき， ホウ酸

5 (H3B03)99.5%以上を含む.

6 1生状 本品l土無色又は白色の結品又は結品伎の粉末で，におい

7 はなく，わずかに特異な味がある.

8 本品は温湯，熱エタノーノレ(95)又はグリセリンに溶けやす

9 く，水又はエタノール(95)にやや溶けやすく，ジエチルエー

10 テルにほとんど溶けない.

11 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは3.5~4.1で、ある.

12 確認試験 本品の水溶液(1→20)はホウ酸塩の定性反応 (1.09)

13 を呈する.

14 純度試験

15 ( 1 ) 溶 状 本品1.0gを水 25mL又は熱エタノール

16 (95)10mUこ溶かすとき，いずれも液は無色澄明である.

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

18 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

19 下).

20 (3) ヒ素 (1.11) 本品0.40gをとり，第1法により検波を

21 調製し，試験を行う(5ppm以下).

22 乾燥減量 (2.4J) 0.5%以下(2g，シリカゲノレ， 5時間).

23 定量法 本品を乾燥し，その約1.5gを精密に量り， Dーソノレビ

24 トーノレ15g及ひ寺水50mLを加え，加湿して溶かし， ~令後，

25 1mol/L水酸化ナトリウム液でi商定 (2.50)する(指示薬:フェ

26 ノールフタレイン試液2滴).

27 1mol/L水酸イ七ナトリウム液1mL=61.83mgHaB03 

28 貯法容器密隠容器.
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1 ホウ砂

1 ホウ砂
2 Sodium Borate 

3 Na2B407・10H20: 381.37 

4 本品 l土定量するとき，ホウ砂(NazB，，07 ・ 10H20)99.0~

5 103.0%を含む.

6 性状 本品は無色若しくは白色の結晶又は白色の結品位の粉末

7 で，においはなく，わずかに特異な塩味がある.

8 本品はグリセリンに溶けやすく，水にやや溶けやすく，エ

9 タノール(95)，エタノール(99.5)又はジエチルエーテルにほ

10 とんど溶けない.

11 本品は乾燥空気中に放置するとき，底解し，白色の粉末で

12 覆われる.

13 確認試験 本品の水溶液(1→20)はナトリウム塩及びホウ酸塩

14 の定性反応 (1.09)を呈する.

15 p H (2.54) 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは9.1~

16 9.6である.

17 純度試験

18 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mLfこ加え，わずかに加混して

19 溶かすとき，液は無色澄明である.

20 (2) 炭酸塩又は炭酸水素塩本品を粉末とし，その1.0gに

21 新たに煮沸して冷却した水20mLを加えて溶かし，希塩酸

22 3mLを加えるとき，泡立たない.

23 (3) 重金属 (1.07) 本品1.5gに水25mL及び1molJL塩酸

24 試液7mLを加えて溶かし，フェノーノレフタレイン試液封筒を

25 加え，液がわずかに赤色を呈するまでアンモニア試液を加え

26 た後，再び無色となるまで希酢酸を滴加し，更に希酢酸

27 2mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を

28 行う.比較液は鉛標準液3.0mLfこ希酢酸2mL及び水を加え

29 て50mLとする(20ppm以下).

30 (4) ヒ素 (J.1J) 本品0.40gをとり，第1法により検液を

31 調製し，試験を行う(5ppm以下).

32 定量法本品約2gを精密に量り，水50mLに溶かし， 0.5molι 

33 塩酸で滴定 (2.50)する(指示薬:メチルレッド試液3i商).

34 0.5molι塩酸1mL=95.34mgNa2B407・10H20

35 貯法容器気密容器.
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1 抱水クロラール

1 抱水クロうール
2 Chloral Hydrat巴
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4 C2H3Cls02: 165.40 

5 2，2，2・Trichloroethane-l，l-diol

6 [302-17伊 0]

7 本品は定量するとき，抱水クロラー/レ(C2HaCb02)99.5%

8 以上を含む.

9 性状 本品は無色の結晶で，刺激性のにおいがあり，味は刺激

10 性でやや苦い.

11 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又はジエチ

12 Jレエーテノレに溶けやすい.

13 本品は空気中で徐々に揮散する.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品0.2gを水2mLfこ溶かし，水酸化ナトリウム試液

16 2mLを加えるとき，液は混濁し，加湿するとき，澄明の二

17 夜層となる.

18 (2) 本品0.2gにアニリン3滴及び水酸化ナトリウム試液3

19 滴を加えて加熱するとき，フェニルイソシアニド(有毒)の不

20 快なにおいを発する.

21 純度試験

22 (1 ) 溶状本品1.0gを水2mLfこ溶かすとき，液は無色澄

23 明である.

24 (2) 酸 本品0.20gを水2mLfこ溶かし，メチルオレンジ試

25 夜1i簡を加えるどき，液は黄色である.

26 (3) 塩化物(J.ω〉 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

27 夜にはO.Olmol/L塩酸0.30mLを加える(0.011%以下).

28 (4) クロラールアルコラート 本品1.0gに水酸化ナトリウ

29 ム試液10mLを加えて加滋し，上層液をろ過し，ろ液が黄色

30 を呈するまでヨウ素試液を加え， 1時間放置するとき，黄色

31 の沈殿を生じない.

32 (5) ベンゼン (1)の液に水3mLを加えて加淑するとき，

33 ベンゼンのにおいを発しない.

34 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

35 定義法本品約4gを共桧フラスコに精密に量り，水10mL及び

36 正確に1mol/L水酸化ナトリウム液40mLを加え，正確に2分

37 開放置し，過量の水酸化ナトリウムを直ちに0.5mo阻J硫酸

38 でi潟定 (2.50)する(指示薬:フェノールフタレイン試液2滴).

39 同様の方法で空試験を行う.

40 1mol/L水酸化ナトリウム液1mL=165.4mg C2H3Cls02 

41 貯法容器気密容器.
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1 ボグリボース

1 ボグリボース
2 Voglibose 

イ匂!
4 ClOH21N07: 267.28 

5 3，4-Dideoxy-4宵 [2-hydroxy-l-

6 (hydroxymethyl)ethylamino]-2-C-(hydroxymethyl)ー

7 D-epi-inositol 

8 [83480-29-9] 

9 

62 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ボグリボー 63 

10 ス (ClOH21N07)99.5~10 l.0%を含む 64

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である 65

12 本品は水に極めて溶けやすく，酢酸(100)に溶けやすく 66

13 メタノールに溶けにくく，エタノール(99.5)に緩めて溶けに 67 

14 くし¥ 68 

15 本品はO.lmol!L塩酸試液に溶ける 69

16 確認試験 70 

17 ( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭 71 

18 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 72 

19 品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは同 73 

20 一波数のところに同様の強度の吸収を認める 74

21 (2) 本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(3→70) 75 

22 につき，核磁気共鳴スペクトル測定用3-トリメチルシリル 76 

23 プロピオン酸ナトリウムーぬを内部基準物質として核磁気共 77 

24 鳴スペクトル測定法 (2.21)により lHを測定するとき， d 78 

25 l.5ppm付近に2組の二重線シグPナノレA， d 2.1ppm付近lこ2総 79 

26 の二重線シグナノレB，d 2.9ppm付近に多重線のシグナノレC， 80 

27 d 3.4~3.9ppmに多重線のシグナ/レDを示し，各シグ、ナノレの 81 

28 面積強度比A:B:C:Dはほぼ1: 1 : 1 : 10である 82

29 旋光度 (2ωα)~ : +45~+480(脱水物に換算したもの 83 

30 0.2g， O.lmolι塩酸試液， 20mL， 100mm). 84 

31 p H (2.54) 本品l.Ogを水10mLに溶かした液のpHは9.8~ 85 

32 10.4である 86

33 融点 (2.60) 163~ 1680C 87 

34 純度試験 88 

35 (1 ) 重金属 (1.07) 本品l.Ogをとり，第H去により操作し 89

36 試験を行う.ただい検液は希酢酸の代わりに希塩酸安加え 90 
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てpH3.0~3.5に調整する.比較液には鉛標準液l.OmLを加

える(10ppm以下).

(2) 類縁物質本品50mgを移動相50mLに溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100mLとし標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

50pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のボグリボ

45 ース以外のピークの合計面積は，標準溶液のボグリボースの

46 ピーク面積の1/5以下である.ただし，ボグリボースに対

47 する相対保持時間約l.7，約2.0及び約2.3のピーク面積は，

48 感度係数2，2及び2.5をそれぞれ乗じた値とする.

49 試験条件

50 装置:移動相及び反応試薬送液用の2つのポンプ，試料
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導入部，カラム，反応コイル，冷却コイル，検出器及

び記録装置よりなり，反応コイル及び冷却コイルは恒

温に保たれるものを用いる.

検出器:蛍光光度計(励起波長:350nm，蛍光波長:

430nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ51lm

の液体クロマトグラフイ}用ベンタエチレンヘキサア

ミノ化ポリピニルアルコールポリマービーズを充てん

する.

カラム温度:250C付近の一定温度

反応コイル:内径0.5mm，長さ20mのポリテトラフル

オロエチレンチューブ、

冷却コイル:内径0.3mm，長さ2mのポリテトラブノレオ

ロエチレンチューフ守

移動相:!!ン酸二水素ナトリウム二水和物l.56gに水を

加えて500mLとした液にリン酸ー水素ナトリウム十

二水和物3.58glこ水を加え， 500mLとした液を加えて，

pH6.51こ調整する.この液370mLlこアセトニトリル

630mLを力日える.

反応液:タウリン6.25g及び過ヨウ素酸ナトリウム2.56g

を水に溶かし， 1000mLとする.

反応温度:1000C付近の一定温度

冷却温度:150C付近の一定温度

移動相流量:ボグリボースの保持時間が約20分になる

ように調整する.

反応液流量:移動相の流量に同じ

面積測定範密:溶媒のピークの後からボグリボースの保

持H寺喜男の約2.5fi音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液10mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に100mLとする.この液50pLから得たボグ

リボースのピーク面積が標準溶液のボグリボースのピ

ーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液50pUこっき，上記の条件で

操作するとき，ボグリボースのどークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ7000段以上， 0.8~ 

l.2である.

システムの再現性標準溶液50pUこっき，上記の条件

で試験を6呂繰り返すとき，ボグリボースのピーク面

積の相対標準偏差は3.0%以下である.

91 水分(2.48) 0.2%以下(0.5g，電量滴定法).

92 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(lg).

93 定量j去本品約O.4gを精密に量り，酢酸(100)80mLに溶かし，

94 O.lmolι過塩素酸で滴定(2.5めする(電位差滴定法).同様の

95 方法で空試験を行い，補正する.

96 O.lmolι過趨素酸1mL=26. 73mg ClOH21N07 

97 貯法容器気密容器.
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1 ボグリボース錠

1 ボグリボース錠 52 

2 Voglibose Tablets 53 

54 
3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 ボグリボース(ClOH21N07: 267.28)を含む 55

5 製法本品は「ボグリボースJをとり，錠剤の製法により製す 56 

6 る 57

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「ボグリボース 58

8 5mglこ対応する量をとり， 7l<40mLを加えて激しく振り混ぜ 59 

9 た後，遠心分離する.上澄液をカラムÜOO~20011mのカラ 60 

10 ムクロマトグラフィー用強酸役イオン交換樹脂(H型)l.OmL 61 

11 そ内径8mm，高さ 130mmのクロマトグラフィー管に注入し 62 

12 て調製したもの)に入れ， 1分間約5mLの速度で流出する 63

13 .次に水200mLを用いてカラムを洗った後，薄めたアンモニ 64 

14 ア試液(1→4)lOmLを用いて1分照約5mLの速度で流出する 65

15 この流出液を孔径0.2211m以下のメンプランフィノレターで2 66 

16 回ろ過する.ろ液を減圧で500CIこして蒸発乾潤し，残留物 67 

17 を水/メタノーノレ混液u:1)0.5mLlこ溶かし，試料溶液とす 68 

18 る.別に定量用ボグリボース20mgを水/メタノール混液 69 

19 U: 1)2mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき 70

20 薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶 71 

21 液及び標準溶液2011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シ 1) 72 

22 カグルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にアセト 73 

23 ン/アンモニア水(28)/水混液(5: 3 : 1)を展開溶媒として 74 

24 約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気 75 

25 中に放置するとき，試料溶液から得た主スポット及び襟準溶 76 

26 夜から得たスポットは策褐色を皇し，それらのRrfu宣は等し 77 

27 V¥ 78 

ボグリボース(ClOH21N07)の量(mg)

=M必ら X Al'ι、'/ノ/ノ/

111必~:脱水物に換算した定最照ボボ‘グリボ一スの手秤F取量(mgρ) 

牛試験条{件

装置:移動相及び反応試液送液用の2つのポンプ，試料

導入部，カラム，反応コイル，冷却コイル，検出器並

びに記録装置よりなり，反応コイル及ひ'冷却コイルは

恒温に保たれるものを用いる.

検出器:蛍光光度計(励起波長:350nm，蛍光波長:

430nm) 

カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管に， 511m 

の液体クロマトグラフィー照アミノプ。ロピノレシリル化

シリカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

反応コイル:内径0.5mm，長さ20mのポリテトラフル

オロエチレンチューブ、

冷却コイル:内径0.3mm，長さ2mのポリテトラフルオ

ロエチレンチューブ

移動相:リン駿二水素ナトリウム二水和物l.56gに水を

加えて500mLとした液に， リン酸水素二ナトリウム

十二水和物3.58gに水を加えて500mLとした液を加え

てpH6.51こ調整する.この液300mLにアセトニトリ

ル600mLを力日える.

反応液:タウリン6.25g及び過ヨウ素酸ナトリウム2.56g

を水に溶かし， 1000mLとする.

反応温度:100
0

C付近の一定温度

冷却温度:150C付近の一定温度

28 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと 79 移動相流量:ボグリボースの保持時間が約20分になる

29 き，適合する. 80 ように調整する.

30 本品H困をとり，表示量に従い1mL中にボグリボース 81 反応液流量:移動棺の流量に同じ

31 (ClOH21N07)約4011gを含む液になるように移動相 VmLを正 82 システム適合性

32 確に加え，振り混ぜて完全に崩壊させた後，遠心分離する. 83 システムの性能:定量用ボグリボース2mg及び乳糖ー水

33 上澄液をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィノレターで 84 fl日物0.2gを水5mLIこ溶かした後，移動相を加えて

34 ろ過する.初めのろ液1mLを除き，次のろ液を試料溶液と 85 50mLとする.この液5011Llこっき，上記の条件で操

35 する.以下定量I去を準用する. 86 作するとき，乳糖，ボグリボースの順に溶出し，その

87 分離度は4以上である.
36 ボグリボ}ス(ClOH21N07)の量(mg) 88 システムの再現役:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

37 =Ms X Al'/ As X 11グ500 89 で試験を6回繰り返すとき，ボグリボースのピーク面

38 Ms:脱水物に換算した定量用ボグリボースの秤取量(mg) 90 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

91 貯法容器気密容器.
39 定量法本品20個をとり，移動棺80mLを加え，振り混ぜて完

40 全に崩壊させた後，表示量に従いボグリボース(ClOH21N07)

41 約4mgに対する容量を正確に量り，移動相を加えて正確に

42 100mLとし，遠心分離する.上澄液安孔径0.4511m以下のメ

43 ンプランフィルターでろ過する.初めのろ液1mLを除き，

44 次のろ液を試料溶液とする. 5]IJに定量用ボグリボース(別途

45 ボグリボースj と同様の方法で水分 (2.48)を測定してお

46 く)約20mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に25mLと

47 する.この液5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

48 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5011L

49 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

50 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のボグリボースの

51 ピーク面積Al'.及びAsを測定する.
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1 ホスホマイシンカルシウム水和物

1 ホスホマイシンカルシウム水和物
2 Fosfomycin Calcium Hydl'ate 

3 ホスホマイシンカルシウム

H3C‘久 .P03Ca
Jι--'¥.. ・H20

4 HH  

5 C3H5Ca04P' H20 : 194.14 

6 Monocalcium(2R，3S)-3・methyloxiran-2・ylphosphonate

7 monohydrate 

8 [26016-98-8] 

51 る.

52 リン(p)の量(mg)=MX(Ar-AB)/(As-AB) X 0.22760 

53 M:リン酸二水素カリウムの秤取量(mg)

54 カルシウム含量 本品約0.2gを精密に最り， 1molJL極酸試液

55 4mLを加え，試料が完全に溶けるまで振り混ぜる.次に水

56 100mL，水酸化ナトリウム試液9mL及びメチルチモールブ

57 ルー・境化ナトリウム指示薬O.lgを加え， 0.05mo阻 Jエチレ

58 ンジアミン四酢酸ニ水素二ナトリウム液で滴定 (2.50)する

59 とき，カルシウムの量は19.6~2L7%である.ただし， i街定

60 の終点は，さえた青色から灰色又は灰紫色に変わるときとす

61 る.同様の方法で空試験を行い，補正する.
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ヱド品は，Streptomyces fi・'8diaeの培養又は合成によって得

られる抗細菌活性を有する化合物のカルシウム極である 62 0.05mollLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 725~ 63 1mL 

8051lg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ホスホマイシ 64 =2.004mg Ca 

ン(C3H704P: 138.06)としての最を質量(力価)で示す.
65 純度試験

14 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

15 本品は水に溶けにくく，メタノール又はエタノール(99.5)

にほとんど溶けない.

17 確認試験

( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→300)

につき，核磁気共鳴スペクトノレ測定用3ートリメチルシリル

プロパンスルホン酸ナトリウムを内部基準物質として核徽気

共鳴スペクトル測定法 (2.21)により lHを測定するとき o

L5ppm付近に二重線、のシグナルを示し， o2.9ppm付近に二

重の二重線のシク。ナルを示し， o3.3ppm付近に多重線のシ

グナルを示し， 0 L4ppm付近にシグナルを認めない.

(3 ) 本品の水溶液(1→500)はカルシウム塩の定性反応(3)

16 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 (1.09)を呈する.

31 旋光度 (2.49)αJ~ : -2.5~-5.40(脱水物に換算したもの

0.5g， pH8.5のO.4molJLエチレンジアミン西酢酸二水素二ナ

トリウム試液， 10mL， 100mm). 

34 リン含量本品約O.lgを精密に量り，過ヨウ素酸ナトリウム溶

液(107→10000)40mL及び過塩素酸2mLを加え，水浴中で1

時間加熱する.冷後，水を加えて正確に200mLとする.こ

の液10mLを正確に量り，ヨウ化カリウム試液1mLを加える.

この液が無色になるまでチオ硫酸ナトリウム試液を加え，7l<

を加えて正確に100mLとし，試料原液とする.別にリン酸

二水素カリウム約70mgを精密に量り，試料原液と同様に操

作し，標準原液とする.更に本品を用いないで試料原液と同

様に操作し，空試験原液とする.試料原液，標準原液及び空

試験原液5mLずつをlE確に量り，それぞれに七モリブデン

酸六アンモニウム・硫酸試液2.5mL及び1ーアミノ -2-ナ

ブトーノレ-4ースルホン酸試液1mLを加えて振り混ぜた後，

水合加えて正確に25mLとし，試料溶液，標準溶液及び空試

験溶液とする.これらの液を20土l
O
Cで30分間放置した後，

それぞれの液につき，水を対照として，紫外可視吸光度測定
100 

法 (2.24)により試験を行い，波長740nmにおける吸光度Ar
101 

As，及ひ(ABを iJ\~定するとき，リンの量は15.2~16.7%であ

32 

33 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

50 

(1) 重金属 (1.07) 本品 LOgに0.25mo班 Jの酢酸試液

40mL.及び水を加えて50mLどする.これを検液とし，第1法

により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

える(20ppm以下).

(2 ) ヒ素(1.11) 本品LOgをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

72 水分(2.48) 12.0%以下(O.lg，容量滴定法，直接滴定.ただ

し，水分iJ¥IJ定用メタノールの代わりに水分測定用ホルムアミ

ド/水分調IJ定用メタノール混液(2:1)を用いる).

75 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

(4.02)の円筒平板法により試験を行う.

(i)試験菌 Pl'Oteussp. (MB 838)を用いる.

(五)培地ペプトン5.0g，肉エキス3.0g，酵母エキス2.0g，

カンテン15g及び水1000mLを混和して滅菌し，基層用及び

種濁用カンテン培地とする.ただし，滅菌後のpHは6.5~

6.6とする.

(出) 種層カンテン培地試験菌を370Cで40~48a寺間，試

験菌移植照カンテン培地で調製した斜面培地で培養し，少な

くとも3間継代培養する.生育した菌をルー瓶に入れた試験

菌移植照カンテン培地300mLの表面に接種し， 37 0Cで40~

48時間培養した後，発育した菌を水約30mLfこ懸濁する.こ

の液に水を加えて試験菌液とする.加える水の量は，水で

10倍に希釈した試験菌液の波長560nmにおける透過率が

17%になる量とする.試験菌液は10
0

C以下に保存し， HI以

内に使用する.試験麓液LO~2.0mLを， 48
0

Cに保った種層

用カンテン培地100mLfこ加え，十分に混合し，種層カンテ

ン培地とする.

(iv) 標準溶液 ホスホマイシンフェネチルアンモニウム標

準品約20mg(カ価Hこ対応する量を精密に量り， pH7.0の

0.05mo阻 Jトリス緩衝液に溶かして正確に50mLとし，標準

原液とする.標準原液は50C以下に保存し， 7日以内に使用

する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH7.0の

0.05molJLトリス緩衝液を正確に加えて1mL中lこl011g(カ価)

及び511g(カ価)を含むように薄め，高濃度標準溶液及び低濃

度標準溶液とする.

(v) 試料溶液本品約20mg(カ価)に対応する最を精密に量

ρo 
no 
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2 ホスホマイシンカルシウム水和物

102 り， pH7.0の0.05molJLトリス緩衝液に溶かして亙礁に

103 50mLとする.この液適量を正確に量り， pH7.0の

104 0.05moνLトリス緩衝液を正確に加えて1mL中に10p.g(カ価)

105 及び5p.g(カ悩)を含むように薄め，高濃度試料溶液及び低濃

106 度試料溶液とする.

107 貯j去容器気密容器.
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1 ホスホマイシンナトリウム

1 ホスホマイシンナトリウム
2 Fosfomycin Sodium 

H3C. 久 .P03Na2

3 H" H 

4 C3HoNa204P: 182.02 

5 Disodium(2R，3S)-3-methyloxiran-2司ylphosphonate

6 [26016-99-9] 

7 本品は，8t白'1叩 tωomyc，ωθ'81五2匂:羽司Uゐ{i.加の士培音養又は合成によつて得

8 られる抗絡菌活性を有する化合物のナトリウム塩である.

9 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 725~

10 77011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ホスホマイシ

11 ン(C3H70♂:138.06)としての量を質量(力価)で示す.

12 t生状 本品は白色の結晶性の粉末である.

13 本品は水に極めて溶けやすく，メタノールにやや溶けにく

14 く，エタノール(99.5)にほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

17 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

18 品の参照スベクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同

19 一波数のところに隠様の強度の吸収を認める.

20 (2) 本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→300)

21 につき，核滋気共鳴スペクトル測定用3ートリメチルシリル

22 プロパンスルホン酸ナトリウムを内部基準物質として核磁気

23 共鳴スペクトノレ測定法 (2.21)により lHを測定するときIi

24 1.5ppm付近に二重線のシグナノレを示し， Ii 2.8ppm付近に二

25 重の二重線のシグナルを示し， Ii 3.3ppm付近に多重線のシ

26 ク。ナルを示し， Ii 1.3ppm付近にシグρナルを認めない.

27 (3) 本品の水溶液(1→500)はナトリウム塩の定性反応(1)

28 (1.09)を皇する.

29 旋光度 (2.49)α)~ : -3.5~-5.5。α見水物に換算したもの

30 0.5g，水， 10mL， 100mm). 

31 p H (2.54) 本品0.70gを水10mLに溶かした液のpHは8.5~

32 10.5である.

33 リン含量本品約0.1gを精密に量り，過ヨウ素酸ナトリウム溶

34 夜(107→10000)40mL及び過塩素酸2mLを加え，水浴中で1

35 時間加熱する.冷後，水を加えて正確に200mLとする.こ

36 の液10mLを正確に量り，ヨウ化カリウム試液1mLを加える.

37 この液が無色になるまでチオ硫酸ナトリウム試液を加え，更

38 に水を加えて正確に100mLとし，試料原液とする. ~IJ にリ

39 ン酸二水素カリウム約70mgを精密に量り，試料原液と同様

40 に録作し，標準原液とする.更に本品を用いないで試料原液

41 と向様に操作し，空試験原液とする.試料原液，標準原液及

42 ひ令空試験原液5mLずつを正確に量り，それぞれに七モリブ

43 デン酸六アンモニウム・硫酸試液2.5mL及び1ーアミノー2

44 ーナフトール-4ースルホン酸試液1mLを加えて振り混ぜた

45 後，水を加えて正確に25mLとし，試料溶液，標準溶液及び

46 空試験溶液とする.これらの液を20:tlOCで30分間放置した

47 後，それぞれの液につき，水を対照として，紫外可視吸光度

48 測定法 (2.24)により試験念行い，波長740nmにおける吸光

49 度Ar，As，及びABを測定するとき，リンの量は 16.2~

50 17.9%である.

51 リン(p)の量(mg)=MX(AT-An)/(As-AB) X 0.228 

52 M:リン酸二水素カリウムの秤取量(mg)

53 純度試験

54 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき， il夜は無色澄

55 明である.

56 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第H去により操作し，

57 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

58 下).

59 (3) ヒ素 (J.ll) 本品1.0gをとり，第3法により検液を誠

60 製し，試験を行う (2ppm以下).

61 水分 (2.48) 3.0%以下(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

62 定量j去 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

63 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

64 (i) 試験萄 Pl'Oteu8sp. (MB 838)を用いる.

65 註)培地ペプトン5.0g，肉エキス3.0g，酵母エキス2.0g，

66 カンテン15g及び水1000mLを混和して滅菌し，基層用及び

67 種層用カンテン培地とする.ただし，滅菌後のpHは6.5~

68 6.6とする.

69 (iii) 種層カンテン培地試験菌を370Cで40~48時間，試

70 験萄移植用カンテン培地で調製した斜面培地で培養し，少な

71 くとも3回継代培養する.生育した菌をルー瓶に入れた試験

72 菌移被用カンテン培地300mLの表面に接種し， 37
0

Cで40~

73 48時間培養した後，発育した菌を水約30mLに懸濁する.こ

74 の液に水を加えて試験菌液とする.加える水の最は，水で

75 10倍に希釈した試験菌液の波長560nmにおける透過率が

76 17%になる量とする.試験菌液は10
0

C以下に保存し， 7日以

77 内に使用する.試験衛液1.0~2.0mLを， 48
0

Cfこ保った種層

78 用カンテン培地100mUこ加え，十分に混合し，種層カンテ

79 ン培地とする.

80 (iv) 標準溶液 ホスホマイシンフェネチノレアンモニウム標

81 準品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り， pH7.0の

82 0.05mollLトリス緩衝液に溶かして正確に50mLとし，標準

83 原液とする.標準原液は50C以下に保存し， 7 f3以内に使用

84 する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH7.0の

85 0.05mollLトリス緩衝液を正確に加えて1mL中に101lg(カ価)

86 及び511g(カ価)を含むように薄め，高濃度標準溶液及び低濃

87 度標準溶液とする.

88 (v) 試料溶液本品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量

89 り， pH7.0の0.05mollLトリス緩衝液に溶かして正確に

90 50mLとする.この液適量を正確に量り， pH7.0の

91 0.05mo旺Jトリス緩衝液を正確に加えて1mL中にl011g(カ価)

92 及び511g(カ価)を含むように薄め，高濃度試料溶液及び低濃

93 度試料溶液とする.

94 貯法容器密封容器.
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1 注射用ホスホマイシンナトリウム

1 注射用ホスホマイシンナトリウム
2 Fosfomycin Sodium for Injection 

3 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

5 対応するホスホマイシン(C3H704P: 138.06)を含む.

6 製法本品は「ホスホマイシンナトリウムj をとり，注射剤の

7 製法により製する.

8 1生状 本品は白色の結晶性の粉末である.

9 確認試験

10 ( 1 ) 本品約O.lgを過塩素酸溶液(1→4)3mLにj容かし，

11 O.lmollL過ヨウ素酸ナトリウム溶液1mLを加え，水浴中

12 60
0

Cで30分間加温する.冷後，水50mLを加え，炭殻水素ナ

13 トリウム飽和溶液を加えて中和する.この液にヨウ化カリウ

14 ム試液1mLを加えるとき，空試験では赤色を呈するが，本

15 試験においては赤色を呈しない.

16 ( 2 ) 本品の水溶液(1→250)2mLに過塩素酸1mL及び

17 O.lmolι過ヨウ素酸ナトリウム溶液2mLを加え，水浴中で

18 10分間加熱する.冷後，七モリブデン酸六アンモニウム・

19 硫酸試液1mL及び1ーアミノー2ーナフトールー4ースルホン

20 酸試液1mLを加えて30分開放置するとき，液は青色を呈す

21 る.

22 (3) 本品の表示量に従い「ホスホマイシンナトリウム1

23 O.lg(カ価)に対応する量を水50mLに溶かした液につき，

24 ホスホマイシンナトリウムj の確認試験(3)を準用する.

25 p H (2.54) 本品の表示量に従い fホスホマイシンナトリウ

26 ムJ1.0g(カ価)に対応する量を水20mLに溶かした液のpHは

27 6.5~8.5である.

28 純度試験溶状本品の表示量に従い fホスホマイシンナトリ

29 ウムJ1.0g(カ価)1こ対応する量を水lOmLに溶かすとき，t夜
間 は無色澄明である.

31 水分 (2.48) 4.0%以下(O.lg，電量滴定法).

32 エンドトキシン (4.01) 0.025EU/mg(カ価)未満.

33 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

34 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

35 不湾性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

36 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

37 適合する.

38 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

39 (4.02)の円傍平板法により試験を行う.

40 (i )試験菌，培地，種層カンテン培地及び標準溶液は fホ

41 スホマイシンナトリウムJの定量f去を準用する.

42 註)試料溶液本品10個以上をとり，内容物の質量を精密

43 に量る.表示量に従い「ホスホマイシンナトリウムj 約

44 20mg(カ価)1こ対応する最を精密に量り， pH7.0の0.05mollL

45 トリス緩衝液に溶かして正確に50mLとする.この液適量を

46 正確に量り， pH7.0の0.05mollLトリス緩衝液を正確に加え

47 て1mL中に10p.g(力価)及ひ争5p.g(カ価)を含む液を調製し，高

48 濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

49 貯法容器密封容器本品は，プラスチック製水性注射剤容

50 器を使用することができる.
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1 乾燥ボツリヌスウマ抗毒素

1 乾燥ボツリヌスウマ抗毒素
2 Freeze-dried Botulism Antitoxin， Equine 

3 乾燥ボツリヌス抗毒素

4 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

5 本品はウマ免疫グロプリン中のA型ボツリヌス抗毒素， B

6 型ボツリヌス抗毒素， E型ボツリヌス抗毒素及びF裂ボツリ

7 ヌス抗毒素を含む.ただし，そのいずれかの1種， 2種又は

8 その3種を含むものとすることができる.

9 本品は生物学的製剤基準の乾燥ボツリヌスウマ抗毒素の条

10 に適合する.

11 性状本品は溶剤を加えるとき，無色~黄褐色の澄明又はわず

12 かに白濁した;夜となる.
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1 ポピドン

1 ポピドン
2 Povidone 

3 ポリビドン

4 ポリビニルピロリドン

匹h
6 (CGH9NO)n 

7 Poly[(2-oxopyrrolidin-トyl)ethylen巴]

8 [9003-39-8] 

9 本品は1 ビニルー2ーピロヲドンの直鎖重合物である.

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，窒素(N:

11 14.01) 1 1. 5~12.8%を含む.

12 本品のK債は25~90である.

13 本品はそのKfl疫を表示する.

14 性状 本品は白色又はわずかに黄味を帯びた細かい粉末で，に

15 おいはないか，又はわずかに特異なにおいがある.

16 本品は水，メタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，

17 アセトンに溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けな

18 v ¥ 
19 本品は吸湿性である.

20 確認試験 本品在1050Cで6時間乾燥し，赤外吸収スペクトル

21 測定法 (2.25)の臭化カリウム錠郁法により試験を行い，本

22 品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はポピドン標準品

23 (105
0

Cで6時間乾燥したもの)のスペクトルを比較するとき，

24 両者のスペクトルは間一波数のところに同様の強度の吸収を

25 認める.

26 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは，表示

27 のK値が30又はそれ以下のものについては3.0~5.0であり，

28 表示のK値が30を超えるものについては4.0~7.0である.

29 純度試験

49 する.更にそれぞれの液にアルデヒドデヒドロゲナーゼ試液

50 0.05mLを加え，かき混ぜた後密栓して22土20Cで5分間放置

51 し，同様に操作して吸光度を測定し，それぞれの液の吸光度

52 をそれぞ、れAr2，As2及びAB2とするとき，アルデヒドの量は

53 アセトアノレデヒドとして500ppm以下で、ある.

54 
1000 " (Al'rAl'1)-(Au2-AB1) 

アルデヒドの量(ppm)=一一一×
111. •• (As2-Aql)ー(AB2-ABl)

55 111.:脱水物に換算した本品の秤取量(g)
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(4) 1ービニル 2ーピロリドン 本品約0.25g在精密に量

り，薄めたメタノールu→5)に溶かし，正確に10mLとし，

試料溶液とする.lllHこ1ーピニルー2ーピロリド、ン50mgをと

り，メタノールに溶かして正確に100mLとする.この液

1mLを亙確に量り，メタノールを加えて正確に100mLとす

る.この液5mLを正確に量り，薄めたメタノーノレu→5)を加

えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液50p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

ラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の1ーピニ

ルー2ーピロリドンのピーク函積Al'及びAsを測定するとき，

1 ピニル 2ーピロリドンの量は10ppm以下である.

67 1ーピニノレー2ーピロリドンの量(ppm)=2.5/111. X Al'/ As 

111.:脱水物に換算した本品の秤取量(ρ68 
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操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径約4mm，長さ約25mm及び内径約4mm，

長さ約250mmのそれぞ、れステンレス管に5p.mの液体

クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカゲルを

充てんし，それぞれプレカラム及び分離カラムとする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:水/メタノール混液(4:1) 

流最:1ーピニノレ-2ーピロリドンの保持時間が約10分

になるように調整する.

カラムの選定:1ービニル-2ーピロリド、ンO.Olg及び酢

30 (1 ) 溶状 本品1.0gを水20mUこ溶かすとき，液は無色 80 酸ビ、ニル0.5gをメタノーノレ100mLに溶かす.この液

31 微黄色又は微赤色澄明である 81 1mLをとり，薄めたメタノールu→ 5)を加えて

32 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 82 100mLとする.この液50p.Lにつき，上記の条件で操

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以 83 作するとき， 1…ビニル-2ーピロリドン，酢酸ピニ

34 下). 84 ルの)1頃に溶出し，その分離度が2.0以上のものを用い

35 ( 3 ) アルデヒド 本品約1.0gを精密に量り， pH9.0の 85 る.

36 0.05mollL e'ロリン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100mLとす 86 検出感度:標準溶液50p.Lから得た1ーピ、ニノレ-2 ピロ

37 る.密栓し， 600Cで60分間加湿した後室温になるまで放冷 87 リドンのピーク高さが10~15mmになるように調整

38 し，試料溶液とする.lllJに新たに蒸留したアセトアルデヒド 88 する.

39 0.100gをとり， 40Cの水に溶かして正確に100mLとする.こ 89 試験の再現性:上記の条件で、標準溶液につき，試験を6

40 の液を4
0

Cで約20n寺院放置し，その1mLを正確に量り 90 回繰り返すとき， 1ービニルー2ーピロリドンのピー

41 pH9.0の0.05mo阻 Jピロリン酸境緩衝液を加えて亙確に 91 ク面積の相対標準偏差は2%以下である.

42 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液，標準溶液及び水 92 プレカラムの洗浄:試料溶液を試験した後，移動相をプ

43 0.5mLずつを別々のセルに入れ， pH9.0の0.05mo目Jピロリ 93 レカラムに上記の流量で約30分間，試験操作と逆の

44 ン酸塩緩衝液2.5mL，及び8ーニコチンアミド、アデニンジヌ 94 方向に流し，試料を溶出させて洗浄する.

45 クレオチド、試液0.2mLを加え，かき混ぜた後密栓して22:t 95 (5) 過酸化物 本品の換算した脱水物4.0gに対応する量を

46 20Cで2~3分開放置する.これらの液につき，水を対照とし 96 正確に量り，水に溶かし，:lE篠に100mLとし，試料溶液と

47 紫外可視吸光度測定法(2.24)により波長340nmにおける吸 引 する.この液25mUこ塩化チタン(III)・硫酸試液2mLを加え

48 光度を測定し，それそ守れの液の吸光度をAl'l，Asl及びABIと 98 30分間放置する.この液につき，試料溶液25mUこ13%硫酸
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2 ポビドン

99 2mLを加えた液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24) 149 貯法容器気密容器.

100 により試験を行うとき，波長405nmにおける吸光度は0.35

101 以下である(過酸化水素として400ppm以下).

102 (6) ヒドラジン 本品2.5gを容量50mLの遠心沈殿管に入

103 れ，水25mLを加え，かき混ぜて溶かす.サリチルアルデ、ヒ

104 ドのメタノール溶液(1→20)50011Lを加え，かき混ぜ， 600C 

105 の水浴中で15分間加温する.冷後， トルエン2.0mLを加え，

106 密栓して2分間激しく振り混ぜ，遠心分離し，上層のトルエ

107 ン液を試料溶液とする. ~IJにサリチルアルダジン0.09gをト

108 ルエンに溶かし，正確に100mLとする.この液1mLを正確

109 に量り， トルエンを加えて正確に100mLとし，標準溶液と

110 する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)

111 により試験を行う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層

112 クロマトグラフィー用ジメチルシリル化シリカゲル(蛍光剤

113 入り)を用いて調製した厚さ0.25mmの薄層板にスポットす

114 る.次に薄めたメタノール(2→3)を展開溶媒として薄層板の

115 長さの約3/4の距離を展開した後，薄層板を嵐乾する.こ

116 れに365nmの紫外線を照射するとき，標準溶液から得た蛍

117 光スポットのRrfl直は約0.3で，標準溶液から得たスポットに

118 対応する位置の試料溶液から得たスポットの蛍光は標準溶液

119 のそれよりも濃くない(1ppm以下).

120 水分 (2.48) 5.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接鴻定).

121 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

122 K値 本品の換算した脱水物1.00gに対応する量を精密に量り，

123 7.1<を加えて溶かし，:IE確に100mLとし， 60分間放置し，試

124 料溶液とする.試料溶液及び水につき，25
0
Cで粘度測定法

125 

126 

127 

128 

129 

第1法 (2.53)により試験を行い，次式によりKfl直を求めると

き，表示K値の90~108%である.

K=~ 励g 月間1-1 -，-.J3働logη四I+(C+山 log1)1'eV2 

0.15+0.003c 0.15c+0.003c2 

C:溶液100mL中の換算した脱水物の質量(g)

ηrel :水の動粘度に対する試料溶液の動粘度の比

130 定量法 本品約O.lgを精密に量り，ケルダーノレプラスコに入れ，

131 これに硫酸カリウム33g，硫酸鍋(ll)五水和物19及び酸化チ

132 タン(N)lgの混合物を粉末とし，その5gを加え，フラスコの

133 首に付着した試料を少量の水で、洗い込み，更にフラスコの内

134 獲に沿って硫酸7mLを加える.フラスコを徐々に加熱し，

135 夜が黄緑色澄明になり，フラスコの内墜に炭化物を認めなく

136 なってから更に45分間加熱を続ける.冷後，水20mLを注意

137 しながら加えて冷却する.フラスコを，あらかじめ水蒸気告と

138 通じて洗った蒸留装置に連結する.受器にはホウ酸溶液(1→

139 25)30mL及びブ‘ロモクレゾールグ、リン・メチノレレッド試液3

140 演を入れ，適量の水を加え，冷却器の下端をこの液に浸す.

141 漏斗から水酸化ナトリウム溶液(2→5)30mLを加え，注意し

142 て水10mLで、洗い込み，直ちにピンチコック付きゴム管のピ

143 ンチコックを閉じ，水蒸気を通じて留液80~100mLを得る

144 まで蒸留する.冷却器の下端を液函から離し，少量の水でそ

145 の部分で洗い込み0.025mollL硫酸で滴定 (2.50)する.ただ

146 し， il商定の終点は液の緑色が微灰青色を経て微灰赤紫色に変

147 わるときとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

148 0.025mollL硫酸1mL=0.700mgN 
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1 ポピドンヨ}ド

1 ポビドンヨード
2 Povidone-Iodine 

いト
4 (CuHHNO)n' xI 

5 Poly[(2-oxopyrrolidin・1・yl)ethylene]iodine 

6 [25655-41-8] 

7 本品は1ーピ、ニノレ 2 ピロリドンの重合物とヨウ素の複

8 合体である.

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，有効ヨウ素

10 (I : 126.90)9.0~12.0%及び窒素(N : 14.01)9.5~1 1.5%を含

11 む.

12 性状 本品は暗赤褐色の粉末で，わずかに特異なにおいがある.

13 本品は水又はエタノーノレ(99.5)に溶けやすい.

14 本品1.0gを水100mUこ溶かした液のpHは1. 5~3.5でーある.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の水溶液u→ 10)1i慌を薄めたデンプン試液u→

17 10)10mLに加えるとき，液は濃い青色を鼓する.

18 (2) 本品の水溶液(1→ 100)1mLにチオ硫酸ナトリウム試

19 夜1mLを加えた後，チオシアン酸アンモニウム・硝酸コバ

20 ルト(II)試液1mL及び1mol/L塩酸試液2i海を加えるとき，1:夜

21 は青色を呈し，徐々に青色の沈殿を生じる.

22 純度試験

23 (1 ) 溶 状 本 品0.30gを水100mUこ溶かすとき，液は褐色

24 澄明である.

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

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

27 下).

28 (3) ヒ素 (J.JJ) 本品1.0gをとり，第4法により検液を調

29 製し，試験を行う (2ppm以下).

30 ( 4) ヨウ化物イオン 本品約0.5gを精密に量り，水

31 100mUこ溶かし，亜硫酸水素ナトリウム試液をヨウ素の色

32 が完全に消失するまで加える.次に0.1mo阻 J硝酸銀液25mL

33 をIE確に加え，更に硝酸10mLを加えてよく振り混ぜた後，

34 過量の硝酸銀を0.1mol/Lチオシアン酸アンモニウム液で滴

35 定 (2.50) し，全ヨウ素量を求める(指示薬:硫酸アンモニウ

36 ム鉄(皿)試液1mL). ただし， i街定の終点は液が赤褐色を呈

37 するときとする.河様の方法で空試験念行う.

38 0.1moνLチオシアン酸アンモニウム液1mL=12.69mg 1 

39 全ヨウ素量(%)から有効ヨウ素の量(%)を差し引いて乾燥

40 物に換算したヨウ化物イオンの量を求めるとき， 6.6%以下

41 である.

42 乾燥減量 (2.41) 8.0%以下(1g，100oC， 3時間).

43 強熱残分 (2.44) 0.05%以下(5g).

44 定量法

45 (1 ) 有効ヨウ素 本品約0.5gを精密に量り，水30mUこ溶

掛 かし， 0.02molιチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する

47 指示薬:デ‘ンプン試液2mL).

48 0.02mollLチオ硫酸ナトリウム液1mL=2.538mg1 

49 (2) 窒 素 本 品 約20mgを精密に量り，窒素定量法 (J.08)

50 により試験を行う，

51 貯法容器気密容器.
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1 ホマトロピン臭化水素酸塩

1 ホマトロビン臭化水素酸塩
2 Homatl'opine Hydl'obl'omide 

3 臭化水素酸ホマトロピン

|NHJO HB 

5 CWH21N03' HBl' : 356.25 

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

7 2-hydroxy之-phenyl]acetatemonohydrobromide 

8 [51-56-9] 

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ホマトロピ

10 ン臭化水素駿塩(C16H21N03・HBl')99.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない.

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，

13 酢酸(100)に溶けにくく，無水酢酸に極めて溶けにくく，ジ

14 エチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は光によって変化する.

16 融点:約2140C(分解).

17 確認試験

18 (1 ) 本品の水溶液(1→20)5mLfこヨウ素試液2~3滴を加え

19 るとき，褐色の沈殿を生じる.

20 (2) 本品0.05gを水5mLfこ溶かし， 2，4，6ートリニトロフェ

21 ノール試液3mL:{r加えるとき，黄色の沈殿を生じる.沈殿

22 をろ取し，水10mLずつで5回洗い， 1050Cで2時間乾燥する

お とき，その融点 (2.60) は 184~1870Cである.

24 (3) 本品の水溶液(1→20)は臭化物の定性反応 (1.09) を呈

25 する.

26 純度試験

27 (1 ) 酸本品1.0gを水20mLIこ溶かし， O.Olmol1L水酸化

28 ナトリウム液0.40mL及びメチルレッド・メチレンブ、ノレー試

29 液1満を加えるとき，液は緑色である.

30 (2) アトロヒ。ン，ヒヨスチアミン又はスコポラミン本品

31 10mglこ硝酸51寓を加え，水浴上で蒸発乾闘し，冷後，残留

32 物をN，Nージメチルホノレムアミド1mLに溶かし，テトラエ

33 チルアンモニウムヒドロキシド試液5~6滞在加えるとき，

34 液は赤紫色を呈しない.

35 (3) 類縁物質本品0.15gを7l<3mLに溶かし，試料溶液と

36 する.

37 ( i ) 試料溶液1mLにタンニン酸試液2~3ì商を加えるとき，

38 沈殿を生じない.

39 誼) 試料溶液1mLに希塩酸及びヘキサクロロ白金(N)酸試

40 液それぞれ2~3ì痛を加えるとき，沈殿な生じない.

41 乾燥減量 (2.41) 1.5%以下(0.5g，1050C， 2時間).

42 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.2g).

43 定量法 本品約O.4gを精密に量り，無水酢酸/酢酸(100)混液

44 (7 : 3)60mLを加え，加湿して溶かす.冷後， O.lmo阻d過塩

45 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).何様の方法で空試験

46 を行い，補正する.

47 O.lmol1L過塩素酸1mL=35.63mgC16H21N03・HBr

48 貯j去

49 保存条件遮光して保存する.

50 容器気密容器.
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1 ホモクロノレシクリジン塩酸塩
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:223nm) 

カラム.内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ51lm

の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲ〉レを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/過主主素酸混液(134: 

66: 1) 

流量:ホモクロルシクリジンの保持時間が約10分にな

るように調整する.

面積測定範囲:ホモクロルシクリジンの保持時間の約2

倍の範囲

システム適合性

検出の磯認:標準溶液5mLを正確に量り，移動棺を加

えて正確に50mLとする.この液l01lLから得たホモ
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'2HCI 

及び鏡像異性体

5 C19H23CIN2・2HCl: 387.77 

6 1・[(RS)-(4・Chlorophenyl)(phenyl)methylト

7 4・methylhexahydro-lH-l ，4-diazepine dihydrochloride 

8 [1982-36-1] 

62 クロルシクリジンのピーク面積が，標準溶液のホモク

ロルシクリジンのピーク面積の7~13%になることを

確認する.

システムの性能:本品5mg及びパラオキシ安息香酸メチ

/レ5mgを移動相100mLに溶かす.この液lO11Lにつき，

上記の条件で操作するとき，パラオキシ安怠香酸メチ

ル，ホモクロノレシクリジンの)1頃に溶出し，その分離度

は5以上である.

システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ホモクロルシクリジ

10 ン塩酸極(C19H23CIN2・2HC1)98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色~微褐色の結品又は粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，酢酸(100)に溶けやすく，

13 エタノール(99.5)に溶けにくく，アセトニトリル又は無水酢

14 酸に緩めて溶けにくい.

15 本品はO.lmol/L複酸試液に溶ける.

16 本品は吸湿性である.

17 本品は光によってわずかに着色する.

18 本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

19 融点:約2270C(分解).

20 確認試験

21 ( 1 ) 本品のO.lmol/L塩酸試液溶液(1→100000)につき，紫

22 外可視吸光度調~定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，

23 本品のスベクトルと本品の参熊スペクトルを比較するとき，

24 両者のスペクトルは問一波長のところに同様の強度の吸収を

25 認、める.

26 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

27 塩化カリウム錠剤f去により試験を行い，本品のスペクトノレと
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71 で試験を6回繰り返すとき，ホモクロノレシクリジンの

72 ピーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

73 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(1g，1100C， 4時間).

74 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

75 定量法本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，無水酢酸/

76 酢酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし， O.lmo阻 J過塩素酸で滴

77 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

78 補正する.

79 O.lmol/L過塩素酸1mL=19.39mg C19H23CIN2・2HCl

80 貯法

28 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは 81 保存条件 遮光して保存する.

29 同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める 82 容器 気密容器.

30 (3) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応 (1.ω)を

呈する.

32 純度試数

33 

31 

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

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

34 

35 

36 (2) 類縁物質本品0.10gを移動格100mLに溶かし，試料

37 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

38 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

39 l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

40 ~ (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

41 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のホモクロ

42 ルシクリジン以外のピーク面積は，いずれも標準溶液のホモ

43 クロルシクリジンのピーク面積の1/2より大きくない.ま

44 た，試料溶液のホモクロルシクリジン以外のピークの合計面

45 積は，標準溶液のホモクロルシクリジンのピーク面積より大

46 きくない.

47 試験条件
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経口生ポリオワクチン1 

経口生ポリオワクチン
Live Oral Poliomyelitis Vaccine 

1 

1532 5 

本品は I型 II型及びE型弱毒生ポリオウイルスを含む.

本品は必要ならば，単価又は2価の製剤とすることができ

る.

本品は生物学的製剤基準の経口生ポリオワクチンの条に適

合する.

性状 本品は淡黄赤色~淡赤色澄明の液である.凍結しである

ときは，淡色黄色~淡白赤色である.
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1 ポリスチレンスルホン酸カルシウム

1 ポリスチレンスルホン酸カルシウム
2 Calcium Polystyrene Sulfonate 

3 本品はスチレンとジビニルベンゼンとの共重合体にスルホ

4 ン酸基を結合させ，カルシウム型とした陽イオン交換樹脂で

5 ある.

6 本品を乾燥したものは定量するとき 7.0~9.0%のカルシウ

7 ム(Ca:40.08)を含む.

8 本品の乾燥物19は53~71mgのカリウム(K: 39.10)と交換

9 する.

10 性状 本品は微黄白色~淡黄色の粉末で，におい及び味はない.

11 本品は水，エタノーノレ(95)又はジヱチノレエーテルにほとん

12 どj容けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

15 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

16 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

17 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

18 (2) 本品0.5gに希塩酸10mLを加え，かき混ぜた後，ろ過

19 し，ろ液にアンモニア試液を加えて中性とした液はカルシウ

20 ム塩の定性反応 (/.09)を呈する.

21 純度試験
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( 1 ) アンモニウム 本品1.0gをフラスコにとり，水酸化ナ

トリウム試液5mLを加えて下面に潤した赤色リトマス紙を

つけた時計血で覆い， 15分間加熱するとき，発生するガス

は赤色リトマス紙を青変しない(5ppm以下).

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) ヒ素 (/.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(4 ) スチレン本品10.0gをとり，アセトン10mLを加え

て30分間振り混ぜた後，遠心分離した上澄液を試料溶液と

する. BIJにスチレン10mgにアセトンを加えて正確に100mL

とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加えて正確

に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

5pLず、つを正確に量り，次の条件でガスクロマトグラフィー

(2.ω〉により試験を行い，それぞれの液のスチレンのピー

ク高さHI'及び品を調IJ定するとき，1五位品より大きくない.

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径3mm，長さ2mのステンレス管にガスクロ

マトグラフィー用ポリエチレングリコール20Mを150

~180pmのガスクロマトグラフィー用ケイソウ土に

15%の割合で被覆したものを充てんする.

カラム温度:90
0C付近の一定温度

46 キャリヤーガス:窒素

47 流量:スチレンの保持待問が約9分になるように調整す

48 る.

49 システム適合性

50 システムの性能:スチレン10mgをアセトン1000mLに

51 昆和する.この液5pUこっき，上記の条件で操作する

52 とき，スチレンのピークの理論段数及びシンメトリー

53 係数は，それぞれ800段以上， 0.8~ 1. 2である.

54 システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

55 試験を6回繰り返すとき，スチレンのピーク高さの相

56 対標準偏差は5%以下である.

57 (5) ナトリウム 定量法(1)で得た液50mLより， 2mLを

58 正確に量り， 0.02mollL塩酸試液を加えて正確に500mLとし，

59 試料溶液とする.別に塩化ナトリウムを1300Cで2時間乾燥

60 し，この0.2542gを正確に量り， 0.02mollL犠酸試液に溶か

61 し，正確に1000mLとする.このil支の適量を正確に量り，

62 0.02molι極重量試液を加えて 1mL中にナトリウム (Na:

63 22.99)1 ~3pgを含むように正確に薄め，標準溶液とする.

64 試料溶液及び標準溶液につき，次の条件で原子吸光光度法

65 (2.23)により試験を行い，標準溶液より得た検量線より試

66 料溶液中のナトリウム量を求める(1%以下).

67 使用ガス:

68 可燃性ガス アセチレン

69 支燃性ガス空気

70 ランプ:ナトリウム中空絵極ランプ

71 波長:589.0nm 

72 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(1g，減圧， 80
o
C， 5時間).

73 微粒子

74 (i )装霞留に示すものを用いる.
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(註) 操作法本品を乾燥し，その約5.5gを精密に量り，

25
0

Cの水300mLを加え， 5分間かき混ぜる.これを250Cに

保った沈降管Jfこ移し，沈降管Jの20cm擦線Fの2mm下まで

25"(;の水を加えた後，ピペットを挿入する.三方コックCを

開いて空気を排出し，7J<を通気口Dより 20cm標線Fまで正確

に加えて，三方コックCを閉じる.装置を様方向及び縦方向

に十分に振りながら，内容物を分散させた後，三方コックC

を開いて， 25::!::1
0

Cで， 5時間15分間静霞する.

次に沈降管J中の懸濁液を正確にピペット球目盛線Aまで

吸い上げ，ピペット排出管日の方向に三方コックCを開いて

とる.更に向じ操作を繰り返し，合わせて20mLの懸濁液を

正確にとる.この液を水浴上で蒸発乾留し， 1050Cで領量に

なるまで乾燥し，その質量Ms(g)を求める.また，使用した

水20mLを正確に量り，同様に操作し，質量11，'fo(g)を求める.

JJ;fs， MBの差Illi(g)を求め，次の式によって微粒子の量(8)を

求めるとき， 0.1%以下である.

8(%)={(I11iX V)/(20XMr)} X 100 

Mi':本品の秤取量(g)

V:ヒ。ペット毛細管挿入時の20cm襟線まで、の内容積(mL)

91 

92 

93 
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2 ポリスチレンスノレホン酸カノレシウム

~ 
F 

G 

ヒ。ベット毛細管挿入時の20cm擦線までの内容最:550mL 
1図の吸引量:lOmL 

A:ピベット球目皇室線

B:吸上げ用ピペット球

C:三方コック

D:通気口

E ピベット吸上げ管

F : 20cm擦線

G: Ocm基線

H:ピペット排出管

ヒ。ベット毛細管

J 沈降管

図 アンドレアゼンピペット

定量法

(1) カルシウム 本品を乾燥し，その約19を精密に量り，

3moνL塩酸試液5mLを加えて分散させ，これを下に50mLの

メスフラスコの受器をおき，底にガラスウールを入れた内径

12mm，高さ70mmのクロマトグラフィー管に3mollL塩酸試

液少量を用いて完全に洗いこむ.更に3mo阻 J塩酸試i夜を用

いて液量が約45mLとなるまで溶出する.次に7J<を加えて正

確に50mLとする.この液20mLを正確に量り，アンモニア

試液を加えて，正確に pHlOに調整した後，直ちに

0.05mo阻Jエチレンジアミン由貿宇酸二水素二ナトリウム液で

滴定 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・塩化ナ

トリウム指示薬0.04g). ただし， i商定の終点は，液の赤紫色

が消え，青色を呈するときとする.同様の方法で空試験を行

い，補正する.

0.05molιェチレンジアミン凹酢酸二水素二ナトリウム液

1mL 

=2.004mg Ca 

(2) カリウム交換容量本品を乾燥し，その約1.0gを精密

に共栓ガラス容器に量り，カリウム標準原液50mLを正確に

加えて， 120分間かき混ぜた後，ろ過する.初めのろ液

20mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り， 0.02mollL塩酸

試液を加えて正確に100mLとする.この液10mLを正篠に量

り， 0.02mollL塩酸試液を加えて正確に1000mLとし，試料

溶液とする. 5]IJにカリウム標準原液適量を正確に量り，

132 

133 

134 

135 

136 

137 

138 

139 

140 

141 

142 

143 

144 

145 

146 

147 

148 

0.02molι塩酸試液を加えて 1mL中にカリウム (K: 

39.10)0.5~2.511gを含むように正確に薄め，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液につき，次の条件で，原子吸光光度法

(2.23)により試験を行い，標準溶液から得た検量線を用い

て，試料溶液1000mL中のカリウム含量Y(mg)を求める.次

の式によって本品の乾燥物19のカリウム交換量を計算する

とき， 53~71mgで、ある.

本品の乾燥物19当たりのカリウム(K)交換量(mg)

=(X-100Y)/M 

X:交換前のカリウム標準原液50mL中のカリウム量(mg)

M:本品の乾燥物の秤取量(g)

使用ガス:

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス空気

ランプ:カリウム中空陰極ランプ

波長:766.5nm 

貯法容器気密容器.
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1 ポリスチレンスノレホン酸ナトリウム

1 ポリスチレンスルホン酸ナトリウム
2 Sodium Polystyrene Sulfonate 

3 本品はスチレンとジピニルベンゼンとの共重合体にスルホ

4 ン酸基を結合させ，ナトリウム型とした陽イオン交換樹脂で

5 ある.

6 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ナトリウム

7 (Na : 22.99)9.4~1 1.0%を含む.

8 本品の換算した脱水物19は0.110~0.135gのカリウム(K:

9 39.10)と交換する.

10 性状 本品は黄褐色の粉末で，におい及び味はない.

11 本品は水，エタノール(95)，アセトン又はジエチノレエーテ

12 ノレにほとんど溶けない 65

13 確認試験 66 

14 (1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭 67 

15 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 68 

16 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同 69 

17 一波数のところに同様の強度の吸収を認める 70

18 (2) 本品19に希塩駿10mLを加え，かき混ぜた後，ろ過し 71

19 ろ液にアンモニア試液を加えて中性とした液はナトリウム塩 72 

20 の定性反応 (J.09)を呈する 73

21 純度試験 74 
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(1) アンモニウム 本品1.0gをフラスコにとり，水酸化ナ

トリウム試液5mLを加えて下面に潤した赤色リトマス紙を

付けた時計皿で覆い， 15分間加熱するとき，発生するガス

は赤色リトマス紙を青変しない.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

下).

(3) ヒ素 (1.11) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (lppm以下).

(4) スチレン本品10.0gをとり，アセトン10mLを加え

て30分間振り混ぜた後，遠心分離した上澄液を試料溶液と

する. J.lIJにスチレン10mgをとり，アセトンに溶かして正確

に100mLとする.この液1mLを正確に最り，アセトンを加

えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液20p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

ラブイ - (2.01) により試験を行う.それぞれの液のスチレ

ンのピーク面積Ar及びAsを測定するとき， Arf土Asより大き

くない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管lこ5p.mの

液体クロマトグラブイー用オクタデシノレシリノレ化シリ

カゲノレを充てんする.

カラム温度:25
D

C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(1: 1) 

流量:スチレンの保持時間が約8分になるように調整す

る.

システム適合性

50 システムの性能:スチレン及びパラオキシ安息香酸ブチ

51 ノレ0.02gずつをアセトン100mLに溶かす.この液5mL

52 をとり，アセトンを加えて100mLとする.この液

q
o
d
A
2
k
υ
 

R
U
R
U
w
h
u
 

20p.Lfこっき，上記の条件で操作するとき，パラオキ

シ安息、香酸ブ、チノレ，スチレンのjI頃に溶出し，その分離

度は5以上である.

56 システムの再現性:襟準溶液2011Lfこっき，上記の条件

57 で試験在6回繰り返すとき，スチレンのピーク函穣の

58 相対標準偏差は2.0%以下である.

59 水分 (2.48) 10.0%以下(0.2g，容最i商定法，直接滴定).

60 定量法

61 ( 1 ) ナトリウム 本品の換算した脱水物約19を精密に共

62 栓ガラス容器に量り， 3mol!L塩酸試液50mLを正篠に加えて，

63 60分間振り混ぜた後，ろ過する.初めのろ液20mLを徐き，

64 次のろ液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとす

る.この液20mLを正確に量り，水を加えて正確に1000mL

とし，試料溶液とする. J.lIJにナトリウム標準原液適量を正確

に量り，7.kを加えて1mL中にナトリウム(Na:22.99)1 ~311g 

を含むように正確に簿め，標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液につき，次の条件で原子吸光光度法 (2.23)により試

験を行い，標準溶液から得た検量線を用いて，試料溶液中の

ナトリウム含量を求める.

使用ガス:

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス安気

75 ランプ:ナトリウム中空陰極ランプ

76 波長:589.0nm 

77 (2) カリウム交換容量本品の換算した脱水物約1.5gを精

78 密に共栓ガラス容器に量り，カリウム標準原被100mLを正

79 確に加え， 15分間振り混ぜた後，ろ過する.初めのろ液

80 20mLを除き，次のろ液10mLを豆確に量り，水を加えて正

81 確に100mLとする.この液10mLを正確に量り，水を加えて

82 正確に1000mLとし，試料溶液とする. J.lljにカリウム標準原

83 夜適量を正確に量り，水を加えて1mL中にカリウム(K:

84 39.10)1 ~5p.gを含むように正確に薄め，標準溶液とする.

85 試料溶液及び標準溶液につき，次の条件で原子吸光光度法

86 (2.23)により試験を行い，標準溶液から得た検量線を用い

87 て試料溶液1000mL中のカリウム含量Y(mg)を求める.次の

88 式によって本品の換算した脱水物19当たりのカリウム交換

89 量を計算するとき， 0.110~0.135gで、ある.

90 本品の換算した脱水物19当たりのカリウム(国交換量(mg)

91 =(X-100Y)/M 

92 X:交換前のカリウム標準原液100mL中のカリウム量

93 (mg) 

94 M:脱水物に換算した本品の秤取量(g)

95 使用ガス:

96 可燃性ガス アセチレン

97 支燃性ガス空気

98 ランプ:カリウム中空陰極ランプ

99 波長:766.5nm 

100 貯法容器気密容器.
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1 ポリソルベート80

1 ポリソルベート80
2 Polysorbate 80 

3 ;1ド品は無水ソノレビトールの水酸基の一部をオレイン酸でエ

4 ステル化したもののポリオキシエチレンエーテルである.

5 性状 本品は無色~だいだい黄色の粘調性のある液で，わずか

6 に特異なにおいがあり，味はやや苦く，温感がある.

7 本品はメタノール，エタノーノレ(95)，温エタノール(95)，

8 ピリジン又はクロロホノレムと混和する.

9 本品は水に溶けやすく，ジェチルエーテルに溶けにくい.

10 本品1.0gを水20mL1こ溶かした液のpHは5.5~7.5である.

11 確認試験

12 ( 1 ) 本品の水溶液(I→20)5mLに水酸化ナトリウム試液

13 5mLを加え， 5分間煮沸し，冷後，希塩酸を加えて酸性にす

14 るとき，液は白濁する.

15 (2) 本品の水溶液(1→20)5mLに臭素試液2~封筒を加える

16 とき，試液の色は消える.

17 (3) 本品6mLに水4mLを常温又はそれ以下の温度で混ぜ

18 合わせるとき，ゼリ一様の塊となる.

19 (4) 本品の水溶液(I→20)10mLにチオシアン酸アンモニ

20 ウム・硝酸コバルト(日)試液5mLを加えてよく振り混ぜ，更

21 にクロロホルム5mLを加え，振り混ぜて静置するとき，ク

22 ロロホルム層は青色を呈する.

23 粘度 (2.53) 345~445mm2/s(第1法， 250C). 

24 比重(J.13) d:~ : 1.065~ 1.095 

25 酸価 (1.13) 2.0以下.

26 けん化価 (1.13) 45~55 

27 ヨウ索価 (1.13) 19~24 ただし，シクロヘキサンの代わり

28 にクロロホルム合用い，指示薬を用いないで滴定 (2.50) し，

29 その終点はヨウ素の黄色が消えるときとする.

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2r:去により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を務

35 製し，試験を行う(2ppm以下).

36 水分 (2.48) 3.0%以下(Ig，容量滴定法，逆滴定).

37 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(2g).

38 貯法容器気密容器.
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1 ホリナ}トカノレシウム

1 ホリナートカルシウム
2 Calcium Folinate 

3 ホリン酸カルシウム

4 ロイコボリンカルシウム

応2

叫。
λ
H
 

了
N

ム

YMK 

6 C2oH21CaN707: 511.50 

7 Monocalcium Nー{4-[(2・amino-5-formyl-牛

8 oxo-l，4，5，6，7，8-hexahydropteridin-6-

9 yl)methylamino ]benzoyl }-L-glutamate 

10 [1492-18-8] 

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ホリナート

12 カルシウム(C2oH21CaN707)95.0~ 102.0%を含む.

13 性状 本品は白色~淡黄色の結晶性の粉末である.

48 積を自動積分法により測定するとき，試料j容液のホリナート

49 以外のピークの面積は，標準溶液のホリナートのピーク面積

50 より大きくない.また，試料溶液のホリナート以外のピーク

51 の合計面積は，標準溶液のホリナートのピーク面積の5倍よ

52 り大きくない.

53 試験条件

54 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

55 の試験条件を準用する.

56 面積測定範囲:溶媒のピークの後からホリナートの保持

即 時間の約2.5倍の範閥

58 システム適合性
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システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水を加えて

正確に50mLとする.この液20l1Lから得たホリナー

トのピーク面積が，標準溶液のホリナー卜のピーク面

積の7~13%になることを確認する.

システムの再現性:標準溶液20l1Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ホリナートのピーク面積

66 の相対標準偏差は2.0%以下である.

67 水分 (2.48) 7.0~17.0%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

14 本品は水にやや溶けにくく，メタノール又はエタノール 68 定量法 本品及びホリナートカルシウム標準品(別途本品と同

15 (99.5)にほとんど溶けない 69 様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約10mgずつを精密

16 確認試験 70 に量り，それぞれを水に溶かし，正確に25mLとする.この

17 ( 1 ) 本品の水溶液u→100000)につき，紫外可視吸光度測 71 夜5mLずつを正確に量り，移動相を加えて正確に25mLとし，

18 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク 72 試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及ひ事標準溶液20l1L
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トルと本品の参照スペクトノレ又はホリナートカルシウム標準

品について隠様に操作して得られたスペクトノレを比較すると

き，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸

収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトノレと本

品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (3) 本品の水溶液u→10ωはカルシウム塩の定性反応

28 (1.09)の(2)及び(3)を呈する.

29 旋光度(2.49)α)~: +14~+190(脱水物に換算したもの

30 O.lg，水， 10mL， 100mm). 

31 p H (2.54) 本品1.25gに新たに煮沸して冷却した水50mLを

32 加え，必要ならば400Cに加湿して溶かした液のpHは6.8~

33 8.0である.

34 純度読験

35 ( 1 ) 溶状 本品1.25gに新たに煮沸して冷却した水50mL

36 を加え，必要ならば40
0Cに加温して溶かした液は澄明であ

37 る.この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試

38 験を行うとき，波長420nmにおける吸光度は0.25以下であ

39 る.
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(2) 重金属 (1.07) 本品0.40gをとり，第2法により操作

し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

(50ppm以下).

(3 ) 類縁物質本品10mgを水25mUこ溶かし，試料溶液

とする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に

200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20l1L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.0]) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

3

4

5

 

可
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巧
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ずつを亙確にとり，次の条件で液体クロマトグラブィー

(2.01)により試験を行い，それぞ、れの液のホリナートのピ

ーク面積Al'及びAsを求める.
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ホリナートカノレシウム(C2oH21CaN707)の量(mg)

=MS x A1'/ As 

1VIs :脱水物に換算したホリナートカルシウム標準品の秤

取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(榔定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度 :45
0

C付近の一定温度

移動相:1)ン酸水素二ナトリウム十二水和物溶液(287

→100000)/メタノール/テトラブチルアンモニウム

ヒドロキシド試液混液(385: 110 : 4)にリン酸を加え

てpH7.5に調整する.

流量:ホリナートの保持時間が約10分になるように誠

整する.
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システム適合性

システムの性能:本品及び葉酸10mgず、つを移動相

100mUこ溶かす.この液201lLにつき，上記の条件で

操作するとき，ホリナート，葉酸の順に溶出し，その

分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ホリナートのピーク面積

の相対標準偏差は1.0%以下である.
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2 ホリナ}トカノレシウム

100 貯法

101 保存条件遮光して保存する.

102 容器気密容器.
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1 ポリミキシンB硫酸塩

1 ポリミキシンB硫酸塩
2 Polymixin B Sulfate 

3 硫酸ポリミキシンB

一山子伽

ポリミキシン8，: R =6・メチルオ 'J~ ン酸

Dbu = L-α.y-ジアミノ酪酸

ポリミキシン日2: R=6-'><チJレヘプ空ン酸

4 Dbu =Lーα.y-ジアミノ酪酸

5 本品は，BacilJus polymyxaの培養によって得られる抗絢

6 菌活性を有するペプチド系化合物の混合物の硫畿塩である.

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 6500単

8 位以上を含む.ただし，本品のカ価は，ポリミキシンB(Coo

9 -5日H90-9SNw013)としての量を単位で示し，その1単位はポ

10 リミキシンB硫酸塩(Coo-5oH凶 -9sNwO 13・1~2H2S0，，)0.129 

11 llglこ対応する.

12 性状本品は白色~黄褐色の粉末である.

13 本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

14 ない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の水溶液u→10)5mLに水酸化ナトリウム溶液(1

17 →10)5mLを加え，振り混ぜながら硫酸銅(II)五水和物溶液

18 (1→10ω51商を加えるとき，液は紫色を呈する.

19 (2) 本品及びポリミキシンB硫酸塩標準品5mgずつをそれ

20 ぞれ共栓試験管にとり，薄めた趨駿u→2)1mLに溶かし，栓

21 をして135
0Cで5時間加熱した後，水俗上で蒸発乾回し，塩

22 酸臭がなくなるまで加熱を続ける.残留物を水0.5mLtこ溶か

23 し，試料溶液及び標準溶液(1)とする. 53111こLーロイシン， L 

24 ートレオニン，フェニルアラニン及びL セリン20mgずつ

25 をそれぞれ水10mLtこ溶かし，標準溶液(2)，標準溶液(3)，

26 標準溶液(4)及び標準溶液(5)とする.これらの液につき，薄

27 層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液，

28 標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)，標準溶液(必及び標

29 準溶液(5)311Lずつを薄層クロマトグラブイー用シリカゲル

30 を用いて調製した薄層板にスポットする.この薄盾板を飽和

31 した展開溶媒の蒸気に15時間さらした後，フェノール/水

32 尉夜(3: 1)を展開溶媒として，遮光して約13cm展開する.

33 展開後，薄層板を110
0

Cで5分間乾燥し，これにニンヒドリ

34 ン・酢酸試液を均等に噴霧し， 1100Cで5分間加熱するとき，

35 試料溶液から得た各々のスポットのあ{自立，標準溶液(1)か

36 ら得た各々のスポットのRrfi直と等しい.また，試料溶液か

37 ら得たスポットは，それぞれ標準溶液(2)，標準溶液(3)及び

38 標準溶液(4)から得たスポットに対応する位置に認められ，

39 標準溶液(5)から得たスポットに対応する位置には認められ

40 ない.

41 (3) 本品の水溶液(1→20)は硫酸塩の定性反応 (1.09) を呈

42 する.

43 旋光度 (2ωα13: ー 78~-900(乾燥物に換算したもの

44 0.5g，水， 25mL， 100mm). 

45 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLに溶かした液のpHは5.0~

46 7.0である.

47 フェニルアラニン 本品約0.375gを精密に量り， O.lmoJIL塩

48 酸に溶かし，正確に100mLとする.この液につき，紫外可

49 視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長252nm，

50 258nm， 264nm， 280nm及び300nmにおける吸光度ん) A2;， 

51 A3， A4及ひ(Aoを測定する.次式によりフェニルアラニンの

52 量を求めるとき， 9.0~12.0%である.

53 フェニノレアラニンの量(%)

54 =(A2-0.5Al+0.5Aa-1.8A4十0.8A5V1VIr x 9.4787 

55 Ml':乾燥物に換算した本品の秤取量(ρ

56 純度試験重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作

57 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

58 (20ppm以下).

59 乾燥減量 (2..11) 6.0%以下(1g，威圧， 60
0

C， 3時間).

60 強熱残分 (2.44) 0.75%以下(1g).

61 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

62 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

63 ( i ) 試験菌 Eschel'ichia coliNIHJを用し、る.

64 誼) 種層用カンテン培地及び基層用カンテン培地ペプト

65 ン10.0g，肉エキス3.0g，塩化ナトリウム30.0g，カンテン

66 20.0g及び水1000mLを混和し，滅菌する.ただし，滅菌後

67 のpH (2.54) は6.5~6.6 とする.

68 温)標準溶液 ポリミキシンB硫酸塩標準品約200000単位

69 に対応する量を精密に量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液に溶か

70 して正確に20mLとし，標準原液とする.標準原液は5
0
C以

71 下に保存し， 14日以内に使用する.用時，標準原液適量を

72 正確に量り， pH6.0のりン目安海緩衝液を加えて 1mL中に

73 4000単位及び1000単位を含む液を誠製し，高濃度標準溶液

74 及び低濃度標準溶液とする.

75 (iv) 試料溶液本品約200000単位に対応する量を精密に

76 量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液に溶かして正確に20mLとす

77 る.この液適量在正確に量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液を加

78 えて1mL中に4000単位及び1000単位を含む液を調製し，高

79 濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

80 貯法

担 保存条件遮光して保存する.

82 容器気密容器.
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1 ホノレマリン

1 ホルマリン
2 Formalin 

3 本品は定量するとき，ホルムアノレデヒド(CH20: 

4 30.03)35.0~38.0%を含む.

5 本品は重合を避けるためメタノール5~13%を加えてある.

6 性状 本品は無色澄明の液で，そのガスは粘膜を刺激する.

7 本品は水又はエタノール(95)と混和する.

8 本品は長く保存するとき，特に寒冷H寺に混濁することがあ

9 る.

10 確認試験

11 (1 ) 本品2mLに水10mL及び硝酸銀・アンモニア試液1mL

12 を加えるとき，灰色の沈殿を生じるか，又は管墜に銀鏡を生

13 じる.

14 (2) 本品21務をサリチノレ酸O.lgに硫酸5mLを加えて溶かし

15 た液に加え，加湿するとき，液は持続する暗赤色を長する.

16 純 度試 験酸 本品20mLIこ水20mLを加え， O.lmolJL水酸化

17 ナトリウム液5.0mL及びブ、ロモチモールブルー試液2滴を加

18 えるとき，液の色は青色である.

19 強熱残分 (2.44) 0.06w/v%以下(5mL，蒸発後).

20 定量法 はかり瓶に水5mLを入れて質量を精密に量り，これ

21 に本品約19を加え，再び精密に最る.次に水を加えて正確

22 こ100mLとし，その10mLを正確に量り，正確に0.05molJL

23 ヨウ素液50mLを加え，更に水酸化カリウム試液20mLを加

24 え， 15分照常温で放置した後，希硫酸15mLを加え，過量の

25 ヨウ素をO.lmolJLチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する

26 指示薬:デンプン試液1mL).同様の方法で空試験を行う.

27 0.05molιヨウ素液1mL=1.501mgCH20 

28 貯法

29 保存条件遮光して保存する.

30 容器気密容器.
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1 ホルマリン水

1 ホルマリン水
2 FOl'malin Water 

3 本品は定最するとき，ホルムアルデヒド(CH20: 

4 30.03)0.9~ 1. 1w/v% を含む.

5 製法

ホルマリン

常水，精製水又は精製水(容器入り)

全量

6 以上をとり，混和して製する.

30mL 

適量

1000mL 

7 性状 本品は無色澄明の液で，わずかにホルムアルデ、ヒドのに

8 おいがある.

9 ;1ド品はほとんど中性である.

10 定量法 本品20mLを亙確に量り 1moνL水酸化カリウム液

11 2.5mLを入れた100mLのメスフラスコに入れ，水を加えて

12 100mLとし，その10mLを正確に量り，以下「ホルマリン1

13 の定量法を準用する.

14 0.05molιヨウ素液1mL=1.501mg CH20 

15 貯法容器気密容器.
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1 ホノレモテロールフマノレ酸塩水和物

1 ホルモテロールフマル酸塩水和物
2 Formoter叫 Fumal'ateHydrate 

3 ブマル酸フオルモテロール

4 フマル酸ホルモテローノレ

5 ホルモテローノレブマル酸塩

lHComp 
6 

• H02C/、V
C02H・2H20 汲ぴ鏡像異性体

7 (C19H24N20"h・C4H"O"・2H20: 840.91 

8 N-(2-Hydroxy-5岨 {(1RS)-1・hydroxy-

9 2・[(1RS)ふ(4・methoxyphenyl)-

10 トmethylethylamino]ethyl} phenyl)formamide 

11 hemifumarate monohydrate 

12 [43229司80縛 7，無水物]

13 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ホルモテロ

14 ールブマル酸塩[(C19H24N20J2• CA40" : 804.88]98.5%以

15 上を含む.

16 性状 本品は白色~帯黄白色の結晶性の粉末である.

17 本品は酢酸(100)1こ溶けやすく，メタノーノレにやや溶けや

18 すく，水又はエタノール(95)に極めて溶けにくく，ジエチノレ

19 エーテルにほどんどi容けない.

20 本品のメタノール溶液(1→100)は旋光性を示さない.

21 融点:約1380C(分解).

22 確認試験

23 (1 ) 本品0.5gを0.5mol江，硫酸試液20mUこ溶かし，ジエチ

24 ルエーテノレ25mLずつで、3回抽出する.全ジエチルエーテル

25 抽出液を合わせ， 0.5mol/L硫酸試液10mLで洗った後，ジエ

26 チルエーテル層を減圧で留去し， 105
0

Cで3時間乾燥すると

27 き，得られた残留物の融点 (2.60)は約290
0C(分解，封管中)

28 である.

29 (2) 本品のメタノール溶液(1→40000)につき，紫外可視

30 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルをiJ!IJ定し，本品

31 のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者

32 のスペクトルはi司一波長のところに河様の強度の吸収合認、め

33 る.

34 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

35 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

36 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

37 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

38 純度試験

39 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

41 下).

42 (2) 類縁物質 本品0.20gをメタノーノレ10mUこ溶かし，

43 試料溶液とする.この液1mLを豆確に量り，メタノーノレを

44 加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

45 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

46 試料溶液及び標準溶液5p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用

47 シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次にク

48 ロロホノレム/1，4 ジオキサン/エタノーノレ(99.5)/アンモ

49 ニア水(28)混液(20: 20 ; 10 ; 3)を展開溶媒として約12cm渓

50 関した後，薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気中に5分間

51 放置するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

52 は，標準溶液から得たスポットより濃くない.

53 水分 (2.48) 4.0~5.0%(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

54 強熱残分 (2..14) 0.1%以下(1g).

55 定量j去本品約0.7gを精密に量り，酢酸(100)50mUこ溶かし，

56 O.lmol江過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

57 方法で空試験を行い，補正する.

58 O.lmol/L過塩素酸1mL=40.24mg(C19H24N20"h・C"H404

59 貯j去容器気密容器.
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マイトマイシンC1 

カラム温度:30
0
C付近の一定温度

移動相A:0.5moνL酢酸アンモニウム試液20mUこ水を

加えて1000mLとする.この液800mLにメタノール

200mLを力日える.

移動相B: 0.5moνL酢酸アンモニウム試液20mLに水を

加えて1000mLとする.この液にメタノール1000mL

を加える.

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.
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マイトマイシンC
Mitomycin C 

nyNH2 

:::中包;

1 

2 

移動相B

(vol%) 

0 

0→ 100 

100 

移動中日A

(vol%) 

100 
100→ 0 
0 

注入後の時間

(分)

。~1O

10 ~ 30 
30 ~ 45 

C15HlSN40o : 334.33 

(1 aS，8S，8aR，8bS)-6・Amino-4，7-dioxo-8a-methoxy-

5-methyl-l， 1 aム8，8a，8b-

hexahydroazirino[2'，3' : 3，4]pyrrolo[1，2・a]indol-

8ヴImethylcarbamate 

[50-07-乃

3 
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U
流量:毎分1.0mL

面積illlJ定範毘:溶媒のピークの後からマイトマイシンC

の保持時間の約2倍の範間

システム適合性

検出の確認:標準溶液lOmLを正確に量り，メタノール

を加えて正確に100mLとする.この液1011Lから得た

マイトマイシンCのピーク面積が標準溶液のマイトマ

イシンCのピーク面積の7~13%になることを確認す

る.

システムの性能本品25mg及び3 エトキシ-4 ヒド

ロキシベンズアルデヒド40mgをメタノ}ノレ50mLfこ

溶かす.この液l011Lにつき，上記の条件で操作する

とき，マイトマイシンC，3ーエトキシ 4 ヒドロキ

シベンズアルデヒドの11慎に溶出し，その分離度は15

以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を3回繰り返すとき，マイトマイシンCのピー

ク面積の相対標準偏差は3.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(O.lg，威圧・ 0.67kPa以下， 60
0

C， 

3時間).

定量j去 本品及びマイトマイシンC標準品約25mg(力価)に対応

する量を精密に量り，それぞれをN，Nージメチルアセトアミ

ドに溶かし，正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液とす

る.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを亙確にとり，次の条

件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，そ

れぞれの液のマイトマイシンCのピーク面積Al'及びAsを測定

する.
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マイトマイシンC(CU，H18N405)の量[llg(カ価)]

=Ms X AT/ As X 1000 

83 

84 

Mら:マイトマイシンC標準品の秤取量[mg(カ価)]

試験条件

検出器:紫外吸光光度計ci測定波長:365nm) 

カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管にlO11m

の液体クロマトグラブィー用フェニル化シリカゲルを

充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:0.5mo阻 J酢酸アンモニウム試液40mUこ薄めた

酢酸(100)(1→20)5mLを加え，更に水を加えて

1543 5 
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本品は，B白'eptOll1)'oθScaespitosllSの培養によって得られ

る抗腫蕩活性を有する化合物である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 970~

l03011g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，マイトマイ

シンC(CloH18N40o)としての量を質量(カ価)で示す.

性状本品は青紫色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品はN川一ジメチルアセトアミドに溶けやすく，水又は

メタノールに溶けにくく，エタノール(99.5)に極めて溶けに

くい.

確認試験

(1) 本品の水溶液c1→100000)につき，紫外可祝吸光度測

定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

トノレと本品の参照スペクトル又はマイトマイシンC標準品に

ついて伺様に操作して得られたスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スベクトノレ又はマイトマイシンC標準品のスベクト

ルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに

同様の強度の吸収を認める.

純度試験類縁物質本操作は，試料溶液及び標準溶液誠製後

速やかに行う.本品50mgをメタノール10mLfこ溶かし，試

料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノ}ルを加

えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液l01lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

ラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々の

ピーク面積な自動積分法により測定するとき，試料溶液のマ

イトマイシンC以外の各々のピーク面積は標準溶液のマイト

マイシンCのピーク面積より大きくない.また，試料溶液の

マイトマイシンC以外のピークの合計面積は標準溶液のマイ

トマイシンCのピーク面積の3倍より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シリ

カゲルを充てんする.
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2 マイトマイシンC

94 1000mLとする.この液600mLにメタノール200mL

95 を加える.

96 流量:マイトマイシンCの保持時間が約7分になるよう

97 に調整する.

98 システム適合性

99 システムの性能:マイトマイ、ンンC標準品25mg及び3-

100 エトキシ 4 ヒドロキシベンズアルデヒド0.375gを

101 N，N-ジメチルアセトアミド、50mLfこ溶かす.この液

102 10p.Lにつき，上記の条件で操作するとき，マイトマ

103 イシンC，3 エトキシ 4ーヒドロキシベンズアルデ

104 ヒドの11慎に溶出し，その分離度は3以上である.

105 システムの再現性:標準溶液10p.Lfこっき，上記の条件

106 で試験を6回繰り返すとき，マイトマイシンCのピー

107 ク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

108 貯法容器気密容器.
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1 注射用マイトマイシンC

1 注射用マイトマイシンC
2 Mitomycin C fol' Injection 

3 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0% に

5 対応するマイトマイシンC(C15H18N405: 334.33)を含む.

6 製法本品は「マイトマイシンCJをとり，注射剤の製法によ

7 り製する.

8 性状本品は青紫色の粉末である.

9 確認試験 本品の表示量に従い「マイトマイシンCJ2mg(カ

10 価)に対応する量をとり，水200mLに溶かす.この液につき，

11 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

12 するとき，波長216~220nm及び362~366nmfこ吸収の極大

13 を示す.

14 p H (2.54) 本品0.25gを水20mLfこ溶かした液のpHは5.5~

15 8.5である.

16 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(O.4g，威圧・ 0.67kPa以下，酸化

17 リン(V)，60o
C， 3時間).

18 エンドトキシン (4.01) 10EU/mg(カ価)未満.

19 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

20 き，適合する.

21 本品 1個をとり， 1mL中に「マイトマイシンCJ 約

22 0.5mg(力価)を含むようにN，N ジメチルアセトアミドVmL

23 を正確に加え，よく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試

24 料溶液とする. )3IJにマイトマイシンC標準品約25mg(力価)に

25 対応する量を精密に量り ，N，Nージメチルアセトアミドを加

26 えて正確に50mLとし，標準溶液とする.以下 fマイトマイ

27 シンCJの定量法を準用する.

28 マイトマイシンC(C15H1SN405)の量[mg(カ価)]

29 =11公 XAr/ As X V/50 

30 1V1S :マイトマイシンC標準品の秤取量[mg(カ価)]

31 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

32 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

33 無菖 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

34 適合する.

35 定量j去 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

36 マイトマイシンCJ約10mg(カ価)に対応する最を精密に量

37 り，N，Nージメチルアセトアミド20mLを正確に加え，よく

38 振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする. )3IJに

39 マイトマイシンC標準品約25mg(カ価)fこ対応する量を精密に

40 量り ，N，Nージメチルアセトアミドに溶かし正確に50mLと

41 し，標準溶液とする.以下「マイトマイシンCJの定量法在

42 準用する.

43 マイトマイシンC(C15H1sN405)の量[mg(カ価)]

44 =11ゐX Ar/ As X 2/5 

45 Ms:マイトマイシンC標準品の秤取量[mg(カ価)]

46 貯法容器密封容器.
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1 マ}キュロクロム

1 マーキュロクロム
2 Mel'cul'ochl'ome 

3 メノレブロミン

4 本品はフルオレセインを臭素化及ひヲk銀化した色素混合物

5 のナトリウム塩である.

6 本品を乾燥したものは定量するとき，臭素 (Br: 

7 79.90)18.0~22.4%及ひ'水銀(Hg : 200.59)22.4~26.7%を含

8 む.

9 1生状 本品は青緑色~帯緑赤褐色の小葉片又は粒で，においは

10 ない.

11 本品は水に溶けやすいが，わずかに不溶分を残すことがあ

12 り，エタノール(95)又はジェチノレエーテルにほとんど溶けな

13 し¥

14 篠認試験

15 ( 1 ) 本品の水溶液(1→2000)は赤色を呈し，黄緑色の蛍光

16 を発する.

17 (2) 本品の水溶液U→250)5mUこ希硫酸3滴を加えるとき，

18 赤みのだいだい色の沈殿在生じる.

19 (3) 本品O.lgを試験管にとり，ヨウ素の小片を加えて加熱

20 するとき，管壁上部に赤色の結晶を生じる.黄色の結晶を生

21 じるときは，これをガラス棒でこするとき，赤色に変わる.

22 (4) 本品O.lgを磁製るつぼにとり，水酸化ナトリウム溶液

23 U→6)1mLを加え，かき混ぜながら蒸発乾屈した後，強熱す

24 る.残留物を水5mUこ溶かし，塩般を加えて酸性とし，塩

25 素試液3潟及びクロロホルム2mLを加えて振り混ぜるとき，

26 クロロホルム庖は黄褐色を呈する.

27 純度試験

28 (1) 色素 本品0.40gに水を加えて20mLとし，希硫酸

29 3mLを加え，ろ過するとき，液の色は色の比較液Cより濃く

30 ない.

31 (2) 可溶性ハロゲン化物本品5.0gを水80mUこ溶かし，

32 希硝酸10mL及び水を加えて100mLとし，振り混ぜた後，ろ

33 過する.ろ液40mLをネスラー管にとり，希硝酸6mL及び水

34 を加えて50mLとし，硝酸銀試液1mLを加えてよく振り混ぜ，

35 直射日光を避け， 5分間放置するとき，混濁を生じないか，

36 又は生じることがあっても次の比較液の呈する混濁より濃く

37 ない.

38 比較液:O.OlmolJL塩酸0.25mUこ希硝酸6mL及ひヲjくを加

39 えて50mLとし，硝酸銀試液1mLを加えて同様に操作す

40 る.

41 (3) 可溶性水銀塩 (1)のろ液5mUこ水5mLを加えて試料

42 溶液とする. jjlHこ塩化水銀(II)40mgを正確に量り，水に溶

43 かし1000mLとした液20mLに希硫酸3mLを加える.この液

44 5mLに水5mLを加え，比較液とする.両液に硫化ナトリウ

45 ム試液11痛を加え，比較するとき，試料溶液の色は比較液よ

46 りi農くない.

47 (4) 不溶性水銀化合物 本品2.5gを水50mUこ溶かし， 24 

48 時開放置した後，遠心分離し，沈殿を洗液が無色となるまで

49 少量の水で、洗い，共栓フラスコに移し，正確に0.05molJLヨ

50 ウ素液5mLを加え，しばしば振り混ぜて1時間放置した後，

51 O.lmolJLチオ硫酸ナトリウム液4.3mLを振り混ぜながらi衛力日

52 し，更にデンプン試液1mLを加えるとき，液の色は青色で

53 ある，

54 乾燥減量(2.41) 5.0%以下Ug，105
0

C， 5時間).

55 定量法

56 (1 ) 水銀本品を粉末とした後，乾燥し，その約0.6gを精

57 密に量り，ヨウ素瓶に入れ，水50mLに溶かし，酢酸

58 (31)8mL及びクロロホルム 20mLを加え，更に正確に

59 0.05mollLヨウ素液30mLを加えて密栓し， しばしば強く振

60 り混ぜて1時間放置する.この液を再び激しく振り動かしな

61 がら過量のヨウ素をO.lmollLチオ硫酸ナトリウム液で滴定

62 (2.50)する(指示薬:デ、ンプン試液1mL).同様の方法で空

間 試験を行う.

64 0.05molJLヨウ素液1mL=10.03mg Hg 

65 (2) 臭素本品を粉末とした後，乾燥し，その約0.5gを精

66 密に最り，るつぼに入れ，硝酸カリウム2g，炭酸カリウム

67 3g及ひ。無水炭駿ナトリウム3gを加えてよく混和し，更にそ

68 の表面を炭酸カリウム及び無水炭酸ナトリウムの等量混合物

69 3gで覆い，ほとんど融解するまで加熱する.冷後，温湯

70 80mLを加えて溶かし，硝酸を加えて酸性とし， O.lmollL硝

71 酸銀液25mLを正確に加え，よく振り混ぜ，過量の硝酸銀を

72 O.lmolJLチオシアン酸アンモニウム液で滴定 (2.50)する(指

73 示薬:硫酸アンモニウム鉄(m)試液2mL). 同様の方法で空

74 試験を行う.

75 O.lmolJL硝駿銀液1mL=7.990mgBl' 

76 貯法

77 保存条件遮光して保存する.

78 容器気密容器.
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1 マーキュロクロム液

1 マーキュロクロム液
2 Mercurochrome Solution 

3 メノレブロミン液

4 本品は定量するとき，水銀(Hg: 200.59)0.42~0.56w/v% 

5 を含む.

6 製法

マーキュロクロム

精製水又は精製水(容器入り)

全量

ほ
量
一

L

筑
晶
一
伽

一
凸
U

一
nu

-

唱

E
A

7 以上をとり，振り混ぜて製する.

8 性状本品は暗赤色の液である.

9 確認試験

10 (1 ) 本品1mUこ水40mLを加えるとき，液は赤色を呈し，

11 黄緑色の蛍光を発する.

12 (2) 本品lmLに水4mLを加え，希硫酸3i腐を加えるとき，

13 赤みのだいだい色の沈殿在生じる.

14 (3) 本品5mLを蒸発乾屈し，残留物につきマーキュ

15 ロクロムJの確認試験(3)を準用する.

16 (4) 本品5mLに水酸化ナトリウム溶液(I→6)1mLを加え，

17 以下「マーキュロクロムj の確認試験(4)を準用する.

18 純度試験 色素本品20mUこ希硫酸3mLを加え，生じた沈殿

19 をろ過するとき，ろ液の色は色の比較液Cより濃くない.

20 定量法本品30mLを正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，水20mL

21 を加え，酢酸(3I)8mL及びクロロホルム20mLを加え，以下

22 マーキュロクロムj の定量法(1)を準用する.

23 0.05mollLヨウ素j夜1mL=10.03mg Hg 

24 貯法

25 保存条件遮光して保存する.

26 容器気密容器

5 1547 



1 マクロゴーノレ400

1 マクロゴール400
2 Macrogol 400 

3 ポリエチレングリコール400

4 本品はエチレンオキシドと 7Jくとの付加重合体で，

5 HOCH2(CH20CH:vJ1CH20Hで表され， nは7~9で、ある.

6 i生状 本品は無色澄明の粘禰性のある液で，においはないか，

7 又はわずかに特異なにおいがある.

8 本品は7J<，メタノーノレ，エタノール(95)又はピリジンと混

9 和する.

10 本品はジエチルエーテノレにやや溶けやすい.

11 本品はやや吸湿性である.

12 凝罰点:4~80C 

13 比重 d:~: 1. 110~ 1.l40 

14 確認試験 本品0.05gを希塩酸5mLに溶かし，塩化ノ〈リウム試

15 液1mLを加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，ろ液にリン

16 モリブ、デ、ン酸n水和物溶液(1→10)1mLを加えるとき，黄緑

17 色の沈殿を生じる.

18 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは4.0~

19 7.0である.

20 純度試験

21 ( 1 ) 酸本品5.0gを中和エタノール20mLに溶かし，フェ 71 

22 ノールフタレイン試液2i商及びO.lmolJL水酸化ナトリウム液 72 

23 0.20mLを加えるとき，液の色は赤色である 73

24 (2) エチレングリコーノレ及びジエチレング、ルコール 本品 74 

25 4.0gを水に溶かし，正確に10mLとし，試料溶液とする. ~IJ 75 

26 にエチレングリコール及びジエチレングリコール約50mgず

つを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとし，標準溶

液とする.試料溶液及ひ'標準溶液211Lずつを.正確にとり，次

の条件でガスクロマトグラフィーは02)により試験を行う.

それぞれの液のエチレングリコールのピーク高さ品、及び

品 a並びにジエチレングリコールのピーク高さHrも及び品位

測定し，エチレングリコール及びジエチレングリコールの量

を求めるとき，ヱチレングリコールとジエチレングリコーノレ

の含量の和は0.25%以下である.
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35 エチレングリコーノレの最(mg)=.MS.. X Hl'a/l私 X 1/10 

36 ジエチレングリコールの量(mg)=11品 XHl'b/品 bX 1/10 

37 Ms. :エチレングリコールの秤取量(mg)

38 11品:ジエチレングリコールの秤取量(mg)

39 操作条件

40 検出器..水素炎イオン化検出器

41 カラム:内径約3mm，長さ約1.5mの管にガスクロマト

42 グラフィー用Dーソルピトールを150~18011mのガス

43 クロマトグラフィー用ケイソウ土に12%の割合で被

44 覆したものを充てんする.

45 カラム温度:1650C付近の一定温度

46 キャリヤーガス:窒素又はヘリウム

47 流量:ジエチレングリコールの保持時聞が約8分になる

48 ように認撃する.

49 カラムの選定:標準溶液211Uこっき，上記の条件で操作

50 するとき，エチレングリコーノレ，ジェチレングリコー

1
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ノレの順に流出し，それぞれのピークが完全に分離する

ものを用いる.

検出感度:標準溶液211Lから得たジエチノレグリコールの

54 ピーク高さがプルスケールの約80%になるように調

印 整する.

56 平均分子量試験 無水フタノレ酸42gをとり，新たに蒸留したピ

57 リジン300mLを正確に量って入れた1Lの遮光した共栓瓶に

58 加え，強く振り混ぜて溶かした後， 16時間以上放置する.

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

 

H

D

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

この液25mLを正確に量り，約200mLの耐圧共栓瓶に入れ，

これに本品約1.5gを精密に量って加え，密栓し，丈夫な布で

これを包み，あらかじめ98土2
0
Cに加熱した水浴中に入れる.

この際瓶の中の液が水浴の液の中に浸るようにする. 98土

2
0
Cで30分間保った後，水浴から瓶を取り出し，室温になる

まで空気中で放冷する.次に0.5molJL水酸化ナトリウム液

50mLを正確に加え，更にフェノーノレフタレインのピリジン

溶液(1→100)封筒を加え，この液につき， 0.5molJL7.k酸化ナ

トリウム液で滴定 (2.50)する.ただし， i商定の終点は液が

15秒間持続する淡赤色を呈するときとする.同様の方法で

空試験を行う.

平均分子量ニ(MX 4000)/(a-b) 70 

M:本品の秤取量(ρ
a:空試験における0.5molJL水酸化ナトリウム液の消費量

(mL) 

b: .本品の試験における0.5molJL水酸化ナトリウム液の消

費量(mL)

76 平均分子量は380~420である.

77 水分 (2.48) 1.0%以下(2g，容量滴定法，直接i商定).

78 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

79 貯法容器気密容器.
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1 マクロゴーノレ1500

1 マクロゴーjレ1500
2 Macrogol 1500 

3 ポリエチレングリコール1500

4 本品はエチレンオキシドと水との付加重合体で，

5 HOCH2(CH20CH2)ρH20Hで、表され，nが5~6及び28~36

6 の等量混合物である.

7 性状 本品は白色の滑らかなワセリン様の間体で，においはな

8 いか，又はわずかに特異なにおいがある.

9 本品は水，ピリジン又はジフェニルエーテノレに極めて溶け

10 やすく，メタノーノレに溶けやすく，エタノール(95)にやや溶

11 けにくく，エタノール(99.5)に極めて溶けにくく，ジエチル

12 エーテルにほとんど溶けない.

13 凝固点:37~410C 

14 確認試験 本品0.05gを希塩酸5mLに溶かし，塩化バリウム試

15 夜1mLを加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，ろ液にリン

16 モリブ‘デン酸n水和物溶液(1→lO)1mLを加えるとき，黄緑

17 色の沈殿を生じる.

18 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは4.0~

19 7.0である.

20 純度試験

21 (1 ) 溶状 本品5.0gを水50mUこ溶かすとき， i夜は無色澄

22 明である.

23 (2) 酸 本品5.0gを中華日エタノール20mUこ溶かし，フェ

24 ノールフタレイン試液2滴及び0.1mo班 J水酸化ナトリウム液

25 0.20mLを加えるとき，液の色は赤色である.

26 (3) エチレングリコール及びジェチレングリコール本品

27 50.0gを250mLの蒸留フラスコにとり，ジフェニルエーテル

28 75mLを加え，必要ならば加湿して溶かし， 0.13~0.27kPa 

29 のi威圧でゆっくり蒸留し， 1mL目盛付きの100mLの容器に

30 留液25mLをとる.留液に水20mLを正確に加え，激しく振

31 り混ぜた後，氷水中で冷却し，ジフェニルエーテノレを凝固さ

32 せ， 25mLのメスフラスコ中にろ過する.残留物合氷冷した

33 水5.0mLで洗い，洗液はろ液に合せ，加温して室温とした後，

34 水を加えて25mLとする.この液を共栓フラスコに移し，新

35 たに蒸留したアセトニトリル25.0mLを加えて振り混ぜ，試

36 料溶液とする.別にジエチレングリコール62.5mgをとり，

37 新たに蒸留したアセトニトリノレを用いて調製した水/アセト

38 ニトリノレ混液(1:1)を加えて正確に25mLとし，標準溶液と

39 する.試料溶液及び標準溶液10mLずつを正確にとり，それ

40 ぞれに硝酸二アンモニウムセリウム(N)試液15mLを正確に

41 加える.この液につき， 2~5分の聞に紫外可視吸光度測定

42 法 (2.24)により試験を行うとき， 450nm付近の吸収極大の

43 波長における試料溶液から得た液の吸光度は，標準溶液から

44 得た液の吸光度より大きくない.

45 水分 (2.48) 1. 0%以下(2g，容量滴定法，直接滴定).

46 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

47 貯法容器気密容器.
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1 マクロゴーノレ4000

1 マクロゴール4000
2 11acrogo14000 

3 ポリエチレングリコール4000

4 本品はエチレンオキシドと水どの付加重合体で，

5 HOCH2(CH20CH:ùρH20Hで、表され ， nは59~84である.

6 性状 本品は白色のパラフイン様の塊，薄片又は粉末で，にお

7 いはないか，又はわずかに特異なにおいがある.

8 本品l土水に極めて溶けやすく，メタノール又はピリジンに

9 溶けやすく，エタノール(99.5)又はジェチルエーテルにほと

10 んど溶けない.

11 凝罰点:53~570C 

12 確認試験本品0.05gを希塩酸5mLに溶かし，塩化バリウム試

13 夜1mLを加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，ろ液にリン

14 モリブ、デン酸n水平日物溶液(l->10)lmLを加えるとき，黄緑

15 色の沈殿を生じる.

16 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは4.0~

17 7.5である.

18 純度試験

19 (1 ) 溶状本品5.0gを水50mUこ溶かすとき， i夜は無色澄

20 明である.

21 (2) 酸 本品5.0glこ中華日エタノーノレ20mLを加え，加湿し

22 て溶かし， i'令後， O.lmo阻 J水酸化ナトリウム液0.20mL及び

23 ブェノールフタレイン試液封筒を加えるとき，液の色は赤色

24 である.

25 平均分子量試験本品約12.5gを精密に量り，約200mLの耐圧

26 共栓瓶に入れ，ピリジン約25mLを加え，加湿して溶かし，

27 放冷する. ]3IJに無水ブタル酸42gをとり，新たに蒸留したピ

28 リジン300mLを正確に量って入れた1Lの遮光した共栓瓶に

29 加え，強く振り混ぜて溶かした後， 16時間以上放置する.

30 この液25mLを正確に量り，先の耐圧共栓瓶に加え，密栓し，

31 丈夫な布でこれを包み，あらかじめ98士2
0

CIこ加熱した水浴

32 中に入れる.この際瓶の中の液が水浴の液の中に浸るように

33 する.98土2
0
Cで30分間保った後，水浴から瓶を取り出し，

34 室温になるまで空気中で放冷する.次に0.5molJL水酸化ナ

35 トリウム液50mLを正確に加え，更にフェノールブタレイン

36 のピリジン溶液(1→ 100)5i商を加え，この液につき，

37 0.5mollL水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する.ただし，

38 様定の終点は液が15秒間持続する淡赤色を呈するときとす

39 る.同様の方法で空試験を行う.

40 平均分子量=(MX4000)/(a-b) 

41 M:本品の秤取量(ρ
42 a:空試験における0.5molJL水酸化ナトリウム液の消費量

43 (mL) 

44 b:本品の試験における0.5mollL水酸化ナトリウム液の消

45 費量(mL)

46 平均分子量は2600~3800である.

47 水分 (2.48) 1.0%以下(2g，容量滴定法，直接滴定).

48 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

49 貯法容器密閉容器.

5 1550 



1 マクロゴール6000

1 マクロゴール6000
2 Macrogol 6000 

3 ポリエチレングリコール6000

4 本品 l土エチレンオキシドと水との付加重合体で，

5 HOCH2(CH20CH:uI1CH20Hで表され，nは 165~210である.

6 性状 本品は白色のパラフィン様の塊，薄片又は粉末で，にお

7 いはないか，又はわずかに特異なにおいがある.

8 本品は水に極めて溶けやすく，ピリジンに溶けやすく，メ

9 タノール，エタノール(95)，エタノーノレ(99.5)又はジエチル

10 エーテルにほとんど溶けない.

11 疑罰点:56~610C 

12 確認試験 本品0.05gを希塩酸5mUこ溶かし，塩化バリウム試

13 液1mLを加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，ろ液にリン

14 モリブ?デン酸n水和物溶液(1→10)ImLを加えるとき，黄緑

15 色の沈殿を生じる.

16 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは4.5~

17 7.5である.

18 純度試験

19 (1 ) 溶状 本品5.0gを水50mLfこ溶かすとき，液は無色澄

20 明である.

21 (2) 酸本品5.0gfこ中和エタノール20mLを加え，加滋し

22 て溶かし，冷後， O.lmollL水酸化ナトリウム液0.20mL及び

23 フェノールフタレイン試液封筒を加えるとき，液の色は赤色

24 である.

25 平均分子量試験 本品約12.5gを精密に量り，約200mLの而泊三

26 共栓瓶に入れ，ピリジン約25mLを加え，加滋して溶かし，

27 放冷する. l.lIJに無水フタル酸42gをとり，新たに蒸留したピ

28 リジン300mL'a:正確に量って入れた1Lの遮光した共桧瓶に

29 加え，強く振り混ぜて溶かした後， 16時間以上放置する.

30 この液25mLを正確に量り，先の耐圧共栓瓶に加え，密栓し，

31 丈夫な布でこれを忽み，あらかじめ98土2
0

Cに加熱した水浴

32 中に入れる.この際瓶の中の液が水浴の液の中に浸るように

33 する. 98::t2DCで、30分関係った後，水浴から瓶を取り出し，

34 室温になるまで空気中で放冷する.次に0.5mollL水酸化ナ

35 トリウム液50mLを正確に加え，更にフェノールブタレイン

36 のピリジン溶液(I→ 100)5i商を加え，この液につき，

37 O.5mollL水酸化ナトリウム液でi街定 (2.50)する.ただし，

38 滴定の終点は液が15秒間持続する淡赤色を呈するときとす

39 る.同様の方法で空試験を行う.

40 平均分子量=CMX4000)/(a-b) 

41 M:本品の秤取最(ρ
42 a:空試験における0.5mollL水酸化ナトリウム液の消費量

43 (mL) 

44 b:本品の試験における0.5mollL水酸化ナトリウム液の消

45 費量(mL)

46 平均分子量は7300~9300である.

47 水分 (2.48) 1.0%以下(2g，容量滴定法，直接滴定).

48 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(Ig).

49 貯法容器密閉容器.
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1 マクロゴ)ノレ20000

1 マクロゴール20000
2 Macl'ogol 20000 

3 ポリエチレングリコール20000

4 本品はエチレンオキシドと水との付加重合体で，

5 HOCH2(CH20CH2)"CHzOHで、表され，nは340~570である.

6 性状 本品は白色のパラフィン様の薄片又は粉末で，においは

? ないか，又はわずかに特異なにおいがある.

8 本品は水又はピリジンlこ溶けやすく，メタノール，エタノ

9 ール(95)，エーテノレ(99.5)，石油ベンジン又はマクロゴール

10 400にほとんど溶けない.

11 凝闘点 :56~640C 

12 確認試験本品0.05gfこ希塩酸5mLを加えて溶かし，塩化バリ

13 ウム試液1mLを加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，ろ液

14 にリンモリブデン酸n水和物溶液(1→10)1mLを加えるとき，

15 黄緑色の沈殿を生じる.

16 p H (2.54) 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは4.5~

17 7.5である.

18 純度試験

19 (1 ) 溶状本品5.0gを水50mUこ溶かすとき，液は無色澄

20 明である.

21 (2) 酸本品5.0gfこ中和エタノー/レ20mL~加え，加視し

22 て溶かし，冷後， O.lmollL水酸化ナトリウム液0.20mL及び

23 フェノールフタレイン試液1滴を加えるとき， i夜の色は赤色

24 である.

25 平均分子量試験 本品約15gを精密に量り，約200mLの耐圧共

26 栓瓶に入れ，ピリジン約25mLを加え，加温して溶かし，放

27 冷する. ~IJに然水フタル酸42gをとり，新たに蒸留したピリ

28 ジン300mLを正確に量って入れた1Lの遮光した共栓瓶に加

29 え，強く振り混ぜて溶かした後， 16時間以上放置する.こ

30 の液25mLを正磯に量り，先の耐圧共栓瓶に加え，密検し，

31 丈夫な布でこれを包み，あらかじめ98土2
0

Cに加熱した水浴

32 中に入れる.この際瓶の中の液が水浴の液の中に浸るように

33 する. 98士2
0

Cで60分間保った後，水浴から瓶を取り出し，

34 室温になるまで空気中で放冷する.次に0.5mollL水酸化ナ

35 トリウム液50mL告と亙確に加え，更にフェノールフタレイン

36 のピリジン溶液(1→ 100)5i衡を加え，この液につき，

37 0.5mollL水酸化ナトリウム液でi禽定 (2.50)する.ただし，

38 滴定の終点は液が15秒筒持続する淡赤色を呈するときとす

39 る.同様の方法で空試験を行う.

40 平均分子量=(MX4000)/(a-b)

41 M:本品の秤取量(g)

42 a:空試験における0.5mollL水酸化ナトリウム液の消費量

43 (mL) 

44 b:本品の試験における0.5mo旺J水酸化ナトリウム液の消

却 費量加L)

46 平均分子量は15000~25000である.

47 水分 (2.48) 1.0%以下(2g，容量滴定法，直接滴定).

48 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

49 貯j去容器密閉容器.
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4 製法

マクロゴール4000 500g 

マクロゴーノレ400 500g 

全量 1000g 

5 本品l土 fマクロゴール4000J及び fマクロゴール400Jを

6 とり，水浴上で65
0

Cに加湿して溶かした後，屈まるまでよ

7 くかき混ぜて製する.ただしマクロゴーノレ4000J及び

8 マクロゴール400Jのそれそやれ100g以内の量を互いに僧減

9 して全量1000gとし，適当な椀度の軟膏を製することができ

10 る.

11 性状 本品は白色で，わずかに特異なにおいがある.

12 確認試験 本品0.05gを希塩酸5mLlこ溶かし，塩化ノ〈リウム試

13 液1mLを加えて振り混ぜ，必要ならばろ過し，ろ液にリン

14 モリフ守デン毅n水和物溶液(1→10)lmLを加えるとき，黄緑

15 色の沈殿を生じる.

16 貯法容器気密容器.
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1 乾燥弱毒生麻しんワクチン

1 乾燥弱毒生麻しんワクチン
2 Fl'日巴ze-dl'iedLive Attenuated ]1/1，巴aslesVaccine 

3 本品は尽日寺溶解して用いる注射剤である.

4 本品は弱毒生麻しんウイルスを含む.

5 本品は生物学的製剤基準の乾燥弱毒生麻しんワクチンの条

6 に適合する.

7 性状 本品は溶剤を加えるとき，無色，帯黄色又は帯赤色の澄

8 明な液となる.
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マニジピン塩酸塩1 

<2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のマニジヒ。ン

以外のピークの面積は，標準溶液のマニジヒ。ンのピーク面積

6

7

8

 

d斗
4
1
a
A
A笠

マニジピン塩酸塩
Manidipine Hydrochlorid日

塩酸マニジピン

1 

の1/5より大きくない.また，試料溶液のマニジピン以外

のピークの合計面積は，標準溶液のマニジヒ3ンのピーク面積

の7/10より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム混度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範寝耳:溶媒のピークの後からマニジヒ。ンの保持

時間の約3.5倍の範閤

システム適合性

検出の確認:標準溶液10mLを正確に量り，水/アセト

ニトリル混液(1:1)を加えて正確に100mLとする.

この液2011Lから得たマニジピンのピーク面積が，標

準溶液のマニジヒ。ンのピーク面積の8~12%になるこ

とを確認、する.

システムの性能本品50mgを水/アセトニトリル混液

(1:1)に溶かし， 50mLとする.この液10mLfこ安息、

香酸ブチルのアセトニトリル溶液(7→5000)5mLを加

えた後，水/アセトニトリル混液(1:1)を加えて

100mLとした液2011Lfこっき，上記の条件で操作する

とき，マニジヒoン，安怠、香酸ブチルの11頂に溶出し，そ

の分離度は5以上である.

システム再現性:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，マニジピンのどーク面積の

相対標準偏差は2.0%以下である.

乾燥減量(2.41) 1.5%以下(1g，105"C， 4時間).

強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

定量法本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，水/アセト

ニトリル混液(1: 1)に溶かし，正確に50mLとする.この液

5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，水

/アセトニトリル混液u・1)を加えて100mLとし，試料溶

液とする. J3IJにマニジピン塩酸塩標準品を乾燥し，その約

25mgを精密に量り，水/アセトニトリノレ混液(1: 1)に溶か

し，正確に50mLとする.この液20mLを正確に量り，内標

準溶液5mLを正確に加えた後，水/アセトニトリル混液

(1 : 1)を加えて100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

び標準溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフイ

- (2.01) により試験を行い，内標準物質のピ}ク面積に対

するマニジピンのピーク面積の比QT及びQsを求める.
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CaoHasN406・2HCl: 683.62 

3・{2-[4-(Diphenylmethyl)piperazin・1・yl]ethyl}

ふmethyl(4RS)幽2，6-dimethyl-4-(3・nitrophenyl)・

1，4-dihydropyridine-3，5-dicarboxylate dihydrochloride 

[126229・12-7]
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マニジヒ。ン塩酸塩(C35HasN40s・2HCl)の最(mg)

=MらX Q'l・/QsX 4 

87 

88 

Ms :マニジヒoン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

安怠、香酸ブ、チノレのアセトニトリル溶液(7→

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:228nm) 

カラム:内径4.0mm，長さ 15cmのステンレス管iこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

1555 5 

内標準溶液

5000) 

試験条件
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本品を乾燥したものは定量するとき，マニジピン塩酸塩

(Ca5H3sN40S ・ 2HC1)98.5~101.0%を含む.

性状 本品は白色~微黄色の結晶又は結晶性の粉末で、ある.

ヌド品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，メタノールに

やや溶けにくく，エタノール(99.5)に溶けにくく，水にほと

んど溶けない.

ヌド品のジメチルスルホキシド溶液(1→100)は旋光位を示さ

ない.

本品は光によりわずかに帯褐黄白色になる.

融点目約2070C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトル又はマニジピン塩酸塩

標準品について同様に操作して得られたスペクトノレを比較す

るとき，両者のスペクトルは同一波長のところに向様の強度

の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照、スペクトノレ又はマニジピン塩酸塩標準品のスペクト

ノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに

同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品O.lgに水10mLを加え，激しく振り混ぜ¥ろ過す

る.ろ液3mLにアンモニア試液1i商を加え， 5分間放置した

後，ろ過する.ろ液は塩化物の定性反応(2)(1.09) 告と呈する.

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

下).

(2 ) ヒ素(1.11) 本品2.0gをとり，第4~去により検液を調

製し，試験を行う(1ppm以下).

(3) 類縁物質本品20mgを水/アセトニトリル混液(1:

1)に溶かし， 200mLとし，試料溶液とする.この液1mLを

正確に量り，水/アセトニトリル混液(1:1)を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶波及ひ'標準溶液2011L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー
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2 マニジヒoン塩酸塩

98 移動相:リン駿二水素カリウム13.6gを水に溶かし，

99 1000mLとした液に，薄めた水酸化カリウム試液u→

100 10)を加えてpH4.6に調整する.この液490mUこアセ

101 トニトリノレ510mLを力日える.

102 流最:マニジピンの保持時間が約10分になるように調

103 整する.

104 システム適合性

105 システムの性能:標準溶液201tLにつき，上記の条件で

106 操作するとき，マニジピン，内標準物質のI1頃に溶出し，

107 その分離度は5以上である.

108 システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

109 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

110 に対するマニジヒ。ンのピーク面積の比の相対標準偏差

111 は1.0%以下である.

112 貯法

113 保存条件遮光して保存する.

114 容器気密容器.
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1 マニジピン塩酸塩錠

1 マニジピン塩酸塩錠
2 Manidipine Hydrochloride Tablets 

3 塩酸マニジヒ。ン錠

4 本品は定量するとき，表示量の92.0~108.0%に対応する

5 マニジヒoン塩酸塩(C35H3sN40a・2HCl:683.62)を含む.

6 製法 本品は「マニジピン塩酸塩j をとり，錠剤の製法により

7 製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fマニジピン塩酸

9 塩J10mgfこ対応する最をとり，メタノーノレ5mLを加えて激

10 しく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.

11 7JIJにマニジピン塩酸塩標準品10mgをメタノール5mLに溶か

12 し，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

13 フィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

14 51tLずつ惑と薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入

15 り)を用いて誠製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチ

16 ル/ジエチルアミン混液(200: 1)を展開溶媒として約10cm

17 展開した後，薄!脅板を風乾する.これに紫外線(主波長

18 254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及び

19 標準溶液から得たスポットのRr値は等しい.

20 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

21 き，適合する.

22 本操作は遮光した容器を用いて行う.本品1個をとり，マ

23 ニジピン境酸塩(C3oH3SN<tOG・2HCl)lmg当たり内標準溶液

24 1mLを正確に加え，更に 1mL中にマニジピン塩酸壕

25 (C3oH3sN40a・2HCl)約O.lmgを含む液となるように水/ア

26 セトニトリル混液(1:1)を加え VmLとして崩壊させ， 10分

27 間激しく振り混ぜた後，孔径0.4511m以下のメンプランフイ

28 ルターでろ過する.初めのろ液1mLを徐き，次のろ液を試

29 料溶液とする.以下定量法を準用する.

30 マニジピン境酸塩(C3oH3必，f，jOG・2HCl)の量(mg)

31 =Ms X QT/QS X ~う/250

32 Ms:マニジピン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

33 内標準溶液 安息香酸ブチノレのアセトニトリル溶液(7→

34 10000) 

35 溶出性(丘10) 試験液lこpH4.0の0.05moνL酢酸・酢酸ナトリ

36 ウム緩衝液900mLを用い，パドノレ法により，毎分50回転で

37 試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は75%以上である.

38 本操作は遮光した容器を用いて行う.本品1個をとり，試

39 験を開始し，規定された時罰に溶出液20mL以上をとり，孔

40 径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過する.初めの

41 ろ液10mLを除き，次のろ液 VmLを正確に量り，表示量に

42 従い1mL中にマニジヒロン塩酸塩(C35H3sN40a・2HCl)約5.611g

43 を含む液となるように試験液を加えて正確に V'mLとする.

44 この液2mLを正確に量り，メタノーノレ2mLを正確に加え，

45 試料溶液とする.7JIJにマニジピン纏酸塩様準品を乾燥し，そ

46 の約25mgを精密に量り ，7l</アセトニトリル混液(1: 1)に

47 溶かし，正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，試

48 験液を加えて正確に100mLとする.この液2mLを正確に量

49 り，メタノーノレ2mLを正確に加え，標準溶液とする.試料

50 溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

51 クロマトグラフィ - (2.01)により試験を行い，マニジピン

52 のピーク面積Aγ及びAsを測定する.

53 マニジヒ。ン塩酸塩(C35H3sN40a・2HCl)の表示量に対する溶

54 出率(%)

55 =lVIs X Ar/ As X V'/V X l/C X 18 

n
U

円
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k
u
k
u

lVIs :マニジヒ。ン塩酸寝標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のマニジヒ。ン塩酸塩(C35H3sN40a・2HCl)の表示

量(mg)

59 試験条件

60 検出器・紫外吸光光度計(測定波長:228nm) 

61 カラム:内径4.0mm，長さ15cmのステンレス管に51tm

62 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

63 リカゲルを充てんする.

64 カラム温度:25"C付近の一定温度

65 移動相:アセトニトリル/リン酸二水素カリウム液

66 (681→100000)混液(3:2) 

67 流量:マニジピンの保持時間が約6分になるように務整

68 する.

69 システム適合性

70 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

71 操作するとき，マニジピンのピークの理論段数及びシ

72 ンメトリー係数は，それぞれ1500段以上， 1.5以下で

73 ある.

74 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

75 で試験を6回繰り返すどき，マニジピンのピーク面積

76 の相対標準偏差は2.0%以下である.

77 定量法 本操作は遮光した容器を用いて行う.本品20個以上

78 をとり，その質量を精密に量り，粉末とする.マニジピン塩

79 酸塩(C35H岨N40a・2HCl)約10mgに対応する量を精密に量り，

80 内標準溶液10mLを正確に加え，更に水/アセトニトリノレ混

81 夜(1:1)を加えて100mLとし， 10分間激しく振り混ぜた後，

82 孔径0.4511m以下のメンプランプイノレターでろ過する.初め

83 のろ液1mLを除き，次のろ液を試料溶液とする. 7JIJにマニ

84 ジピン塩酸塩標準品を乾燥し，その約25mgを精密に量り，

85 水/アセトニトリル混液(1:1)に溶かし，正確に50mLとす

86 る.この液20mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に

87 加え，更に水/アセトニトリル混液(1: 1)を加えて100mL

88 とし，標準溶液とする.以下 fマニジヒ。ン塩酸塩j の定量法

89 を準用する.

90 マニジヒ。ン纏酸塩(C35H3剥406・2HCl)の量(mg)

91 =lVIs X QT/QS X 2/5 

92 Ms:マニジヒロン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

93 内標準溶液 安息、香酸ブチルのアセトニトリル漆液(7→

94 10000) 

95 貯法

96 保存条件遮光して保存する.

97 容器気密容器.
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1 マプロチリン纏酸塩

1 マプロチリン塩酸塩
2 Mapr叫 ilineHydrochloride 

3 塩酸マプロチリン

dHCl 
5 C2oH23N. HCl : 313.86 

6 3・(9，10-Dihydro開9，10・ethanoanthracen-9-yl)帽

7 N-methylpropylamine 11l0nohydrochloride 

8 [10347-81伊6]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，マプロチリン塩酸塩

10 (C2oH23N • Hcn99.0%以上を含む.

111生状 本品は虫色の結晶性の粉末である.

12 本品はメタノール又は酢酸(100)にやや溶けやすく，エタ

13 ノール(99.5)にやや溶けにくく，水に溶けにくい.

14 融点:約2440C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→10000)につき，紫外可視

17 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

18 のスペクトノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者

19 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

20 る.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の

22 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトノレを比較するとき，河者のスペクトルは

24 同一波数のところに何様の強度の吸収を認める.もし，これ

25 らのスペクトルに差を認めるときは，本品をエタノール

26 (99.5)から再結晶し，結晶をろ取し，乾燥したものにつき，

27 同様の試験を行う.

28 (3) 本品の水溶液(1→200)5mLにアンモニア試液2mLを

29 加え，水浴上で5分間加熱し，冷後ろ過する.ろ液に希硝酸

30 を加えて酸性とした液は塩化物の定性反応 (/.09) を呈する.

31 純度試験

32 (1 ) 重金属 (/.07) 本品2.0gをとり，第2~去により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (2) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ5mUこ溶かし，試

36 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

37 えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

38 き，薄層クロマトグラフィー (2.ω) により試験を行う.試

39 料溶液及び標準溶液10p.Lずつを簿層クロマトグラフィ一周

40 シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポット

41 する.次に2ーブタノーノレ/薄めたアンモニア水(28)(1→3)

42 /酢駿エチル混液(14:5 : 4)を展開溶媒として約10cm展開

43 した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を

44 照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

45 は2fi回以下で，標準溶液から得たスポットより濃くない.

46 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 3時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

48 定量法 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，酢酸

49 (100)180mLに溶かし，硝酸ビスマスの酢酸(100)溶液(1→

50 50)8mLを加え， 0.1molι過塩素酸で、滴定 (2.50)する(電位

51 差滴定法).同様の方法で~試験を行い，様正する.

52 0.1molfL過塩素酸1mL=31.39mgC2oH23N • HCl 

53 貯j去容器密閉容器.
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乾燥まむしウマ抗毒素
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1559 5 

本品は用自寺溶解して用いる注射剤である.

本品l土ウマ免疫グ、ロプリン中のまむし抗毒素を含む.

本品l土生物学的製剤基準の乾燥まむしウマ抗毒素の条に適

合する.

性状 本品は溶剤を加えるとき，無色~淡黄褐色の澄明又はわ

ずかに白濁した液となる.

3 

4 

K
U
ρ
U

門

t

O

6

A

U



1 マルトース水和物

1 マルトース水和物
2 Maltose Hydrate 

3 麦芽糖

4 マルトース

ト10、 HO‘

HJ一一一OH Hト一一oOH 
I/H¥|νH ¥ i  
I¥.OH I!人 OH 1:I.iI 'H20 

HOコT圃圃圃守 ¥ / 干闇ー"""TH

5 H OH H OH 

6 C12H22011・HzO:360.31 

7α-D-Glucopyranosyl・(1→4)-s-D司glucopyranose

8 monohydrate 

9 [6363-53-7] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき，マルトース水和物

11 (CI2H22011 • H20)98.0%以上を含む

12 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味はせい.

13 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に極めて溶けにく

14 く，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 確認試験

ρ
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n
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o
n
u
 

-
-
1
4
1
4
噌

I

(1) 本品0.5gを水5mUこ溶かし，アンモニア試液5mLを

加え，水浴上で、5分間加熱するとき， 1夜はだいだい赤色を主主

する.

(2) 本品の水溶液(1→50)2~3ì寓を沸騰フェーリング試液

20 5mUこ加えるとき，赤色の沈殿を生じる.

21 旋光度 (2.49)α 〕 t: 十 126~+1310 本品を乾燥し，そ

22 の約10gを精績に量り，アンモニア試液0.2mL及び水を加え

23 て溶かし，正確に100mLとし，この液につき層長100mmで

24 測定する.

25 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLに溶かした液のpHは4.5~

26 6.5である.

27 純度試験

28 (1 ) 溶 状本 品10gをとり，水30mLを入れたネスラー管

29 に加え， 600Cの水浴中で、加視して溶かす.冷後， 7.1<:a:加え

30 て50mLとするとき，液は澄明で、，液の色は次の比較液より

31 濃くない 83

32 比較液:境化コバルト(n)の色の比較原液1.0mL，塩化鉄 84 

33 皿)の色の比較原液3.0mL及び硫酸銅(II)の色の比較原 85 

34 夜2.0mLのI昆j夜に水を加えて10.0mLとした液1.0mLを 86 

35 とり，水を加えて50mLとする 87

36 (2) 塩化物 (1.03) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較 88 

37 夜にはO.OlmollL復酸1.0mLを加える(0.018%以下). 89 

38 (3) 硫酸犠(1.14) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較 90 

39 液には0.005mollL硫酸1.0mLを加える(0.024%以下). 91 
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(4) 重金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第11去により操作し，

試験合行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(4ppm以

下).

(5) ヒ素 (J.JJ) 本品1.5gを水5mLに溶かし，希硫酸

5mL.及ひe臭素試液1mLを加え，水浴上で5分間加熱、し，更に

濃縮して5mLとする.冷後，これを検液とし，試験を行う

U.3ppm以下).

(6 ) デキストリン，溶性でんぷん及び亙硫酸塩本品1.0g
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を水10mUこ溶かし， ヨウ素試液1i粛を加えるとき， 1夜は黄

色を呈し，更にデンプン試液封筒を加えるとき， I1夜は青色を

呈する.

(7) 窒素 本品約2gを精密に量り，窒素定量法 (1.08) に

より試験を行うとき，窒素(N:14.01)の量は0.01%以下であ

る.ただし，分解に用いる硫酸の量は10mLとし，加える水

酸化ナトリウム溶液(2→5)の量は45mLとする.

(8) 類縁物質本品0.5gを水10mUこ溶かし，試料溶液と

する.この液1mLを正確に量り，水を加えて亙確に100mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液201lLずつを

正確に量り，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

より試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

分法により測定するとき，試料溶液のマノレトースより前に溶

出する物質のピークの合計面積は，標準溶液のマノレトースの

ピーク函積の1.5f音より大きくない.また，試料溶液のマノレ

トースより後に溶出する物質のピークの合計面積は，標準溶

液のマノレトースのピーク面積の1/2より大きくない.

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

の選定は，定量法の操作条件を準用する.

検出感度:標準溶液2011Lから得たマルトースのピーク

69 高さが約30mmになるように調整する.

70 面積ì~IJ定範囲.マルトースの保持時間の約2倍の範囲

71 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，800C， 4時間).

72 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

73 定量法 本品及びマノレト-~標準品を乾燥し，その約O.lgずつ

74 を精密に量り，それぞれに内標準溶液10mLを正確に加えて

75 溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶

76 液2011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

77 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するマルト

78 ースのピーク面積の比QT及びQsを求める.

79 マルトース(C12H22011• H20)の量(mg)=JI;IsX QT/ Qs 

Jl;Is :マノレトース標準品の秤取量(mg)80 

81 

82 

内標準溶液エチレングリコール溶液(1→50)

操作条件

検出器:示差屈折計

カラム:内径約8mm，長さ約55cmのステンレス管に

l011mの液体クロマトグラフィー用ゲル型強酸性イオ

ン交換樹脂(架橋度8%)を充てんする.

カラム混度:50
0C付近の一定温度

移動相:水

流量:マルトースの保持時鶴が約18分になるように調

整する.

カラムの選定:マルトース0.25g，ブドウ糖0.25g及びエ

92 チレングリコールO.4gを水に溶かし， 100mLとする.

93 この液2011Lにつき，上記の条件で操作するとき，マ

94 ルトース，ブドウ糖，エチレングリコールの順に溶出

95 し，マルトースとブドウ糖の分離度が4以上のものを

96 用いる.

97 貯法容器気密容器.
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1 Dーマンニト}ル

1 Dーマンニトール
2 D幽Mannitol

3 Dーマンニット

HO~子^OH

5 CaH140a: 182.17 

6 D-Mannitol 

7 [69-65-8] 

8 ;<ド品を乾燥したものは定量するとき， Dーマンニトール

9 (CaHI406)98.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は粉末で，においはなく，味は甘く，

11 冷感がある.

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジエチルエー

13 テルにほとんど溶けない.

14 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

15 確認試験

16 (1 ) 本品の飽和水溶液5i商に犠化鉄(皿)試液1mL及び水酸

17 化ナトリウム溶液(1→5)5i商を加えるとき，黄色の沈殿を生

18 じ，これを強く振り混ぜるとき， 1夜は澄明となる.更に水酸

19 化ナトリウム溶液U→5)を追加しでも沈殿を生じない.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

22 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

23 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.もしこれらの

24 スペクトルに差を認めるときは，本品19を温湯3mLに溶か

25 した後， 5
0
Cで24時間又は結晶が析出するまで放置した後，

26 ろ過する.得られた結晶を少量の冷水で洗った後， 105
0
Cで

27 4時間乾燥したものにつき，隠様の試験を行う.

28 旋光度 (2.49)α)~: +137~+145。 本品を乾燥し，そ

29 の約19を精密に量り，七モリブデン酸六アンモニウム山水

30 和物溶液U→20)80mLlこ溶かし，薄めた硫酸U→35)を加え

31 て正確に100mLとする.この液につき，層長100mmで測定

32 する.

33 融点 (2.60) 166~1690C 

34 純度試験

35 (1 ) 溶状 本品2.0gを水10mLlこ加温して溶かすとき， I1夜

36 は無色澄明である.

37 (2) 酸本品5.0gを新たに煮沸して冷却した水50mL~こ溶

38 かし，フェノーノレフタレイン試液1滴及びO.Olmol!L水酸化

39 ナトリウム液0.50mLを加えるとき，液の色は赤色である.

40 (3) 塩化物(/.03) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

41 液にはO.OlmoνL塩酸0.40mL0::加える(0.007%以下).

42 (4) 硫酸塩(/.14) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

43 液には0.005mol!L硫酸0.40mLを加える(0.010%以下).

44 (5) 重金属 (/.07) 本品5.0gをとり，第1法により操作し，

45 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(5ppm以

46 下).

47 (6) ニッケル本品0.5gを水5mLlこ溶かし，ジメチルグ

48 リオキシム試液31寓及びアンモニア試液3i衡を加えて5分間放

49 置するとき，液は赤色を呈しない.

50 (7) ヒ素 (/.11) 本品1.5gをとり，第H去により検波を調

51 製し，試験を行う U.3ppm以下).

52 (8) 糖類本品5.0gに水15mL及び希塩酸4.0mLを加え，

53 還流冷却器を付けて水浴中で3時間加熱する.冷後，水酸化

54 ナトリウム試液で中和する(指示薬:メチルオレンジ試液2

55 滴).更に水を加えて50mLとし，その10mLをフラスコに量

56 り，水10mL及びブェーリンク会試液40mLを加えて穏やかに3

57 分間煮沸した後，放置して酸化銅(1)を沈殿させる.次いで

58 上澄液をガラスろ過器(G4)を用いてろ過し，沈殿を温湯で洗

59 夜がアルカリ性を呈しなくなるまで洗い，洗液は先のガラス

60 ろ過器でろ過する.プラスコ内の沈殿に硫酸鉄(III)試液

61 20mLを加えて溶かし，これを先のガラスろ過器を用いてろ

62 過した後，水洗し，ろ液及び洗液を合わせ， 80
0Cに加熱し，

63 0.02mollL過マンガン酸カリウム液で滴定 (2.50)するとき，

64 その消費量は1.0mL以下で、ある.

65 乾燥減量 (2..11) 0.30%以下Ug，105
0
C， 4時間).

66 強熱残分(2..14) 0.1%以下Ug).

67 定量j去 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，水に溶かし，

68 1正確に100mLとする.この液10mLを正確に量り，ヨウ素瓶

69 に入れ，過ヨウ素直史カリウム試液50mLを正確に加え，水浴

70 中で15分間加熱する.冷後，ヨウ化カリウム2.5gを加え，

71 密栓してよく振り混ぜ，暗所lこ5分間放置した後，遊離した

72 ヨウ索をO.lmoνLチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する

73 指示薬:デンプン試液1mL). 同様の方法で空試験念行う.

74 O.lmol!Lチオ硫酸ナトリウム液1mL=1.822mg CaHI40a 

75 貯j去容器密閉容器.
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1 D マンニト}ノレ注射液

1 Dーマンニトール注射液
2 D・MannitolInj日ction

3 D マンニット注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する

6 Dーマンニトール(CGH140u: 182.17)を含む.

7 製法 本品は fDーマンニトーノレj をとり，注射予測の製法によ

8 り製する.

9 本品には保存剤を加えない.

10 性状本品は無色澄明の液で，味は甘い.

11 本品は結晶を析出するこどがある.

12 確認試験 本品を水浴上で、濃縮して飽和溶液とし，この液5滴

13 につき fD マンニトールj の確認、試験(1)を準用する.

14 p H (2.54) 4.5~7.0 

15 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mL未満.

16 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

17 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

18 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

19 無葱 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

20 適合する.

21 定量法 本品のDーマンニトーノレ(CuH140u)約5gに対応する容

22 量を正確に量り，水を加えて正確に250mLとする.この液

23 10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，次にこ

24 の液10mLを正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，以下 fDーマン

25 ニトールj の定義法を準帰する.

26 O.lmollLチオ硫酸ナトリウム液1mL=1.822mg CuH140G 

27 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

28 器を使用することができる.
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1 ミグレニン

1 ミグレニン
2 Migl'enin 

3 

4 

5 

本品はアンチピリン90，カフェイン9及びクエン酸1の質

量の割合からなる.

本品を乾燥したものは定量するとき，アンチピリン

52 111Lにつき，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02) に

53 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するカフェイ

54 ンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

55 

56 

カフェイン(Cs1王lON402)の量(mg)=ll1sX QT/QS 

Jl;Is : :カフェイン標準品の秤取量(mg)

6 (CIlH12N20 188.23)87.0 ~ 93.0 %及びカフ ェイン 57 

7 (C8HlON402 : 194.19)8.6~9.5%を含む 58

8 性状 本品は白色の粉末又は結晶性の粉末で，においはなく 59

内標準溶液 エテンザミドのクロロホルム溶液(1→50)

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

9 味は普い 60 カラム:内径2.6mm，長さ210cmのガラス管に，ガス

クロマトグラフィー用50%ブェニル メチルシリコ1，10 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノール(95)又はクロロ 61 

11 ホルムに溶けやすく，ジエチルエーテルに溶けにくい.

12 本品1.0gを水10mLに溶かした液のpHは3.0~4.0でーある.

13 本品は湿気及び光によって変化する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液u→100)5mUこ亜硝酸ナトリウム試液2

16 滴及び希硫酸1mLを加えるとき，液は濃緑色を呈する.

17 (2) 本品の水溶液(1-->50)5mLに塩酸I務及ひーホルムアル

18 デヒド液0.2mLを加え， 30分間水浴中で加熱した後，アン

19 モニア試液の過量を加えてろ過する.ろ液に塩酸を加えて酸

20 性とし，クロロホルム3mLを加えて振り混ぜ，クロロホル

21 ム層を分取し，水浴上で蒸発し，残留物に過酸化水素試液

22 10i商及び境酸1i商を加えて水浴上で蒸発乾面するとき，残留

23 物は黄赤色を主主する.また，これをアンモニア試液2~3滴

24 を入れた容器の上にかざすとき，赤紫色に変わり，その色は

25 水酸化ナトリウム試液2~3ì腐を加えるとき消える.

26 (3) 本品の水j容液(1→10)はクエン酸塩の定性反応 (1.09)

27 を呈する.

28 融点 (2.60) 104~ 1100C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品1.0gを水40mUこ溶かすどき，液は無色~

31 微黄色澄明である.

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，i:威圧，シリカゲル， 4時間).

36 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

37 定量法

38 (1 ) アンチピリン 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に

39 量り，ヨウ素瓶に入れて，酢酸ナトリウム試液25mUこ溶か

40 し， 0.05mollLヨウ素液30mLを正確に加え，時々振り混ぜ

41 て20分開放置した後，クロロホルム15mLを加えて沈殿を溶

42 かし，過量のヨウ素を0.1moνLチオ硫酸ナトリウム液で滴

43 定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液3mL). 同様の方法で

44 空試験を行う.

45 0.05mollLヨウ素i夜1mL=9.411mgCllH12N20 

46 (2) カフェイン 本品を乾燥し，その約19を精密に量り，

47 内標準溶液5mLを豆確に加え，更にクロロホノレムを加えて

48 溶かし， 10mLとし，試料溶液とする. J:lIJにカフェイン標準

49 品を800Cで4R寺関乾燥し，その約90mgを精密に量り，内標

50 準溶液5mLを正確に加え，更にクロロホルムを加えて溶か

51 し， 10mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

62 ーンポリマーを 180~25011mのガスクロマトグラフイ

63 ー用ケイソウ土に15%の割合で被覆したものを充て

叫 んする.

65 カラム温度:2100C付近の一定温度

66 キャリヤーガス:窒素

67 流量:エテンザミドの保持時間が約4分になるように調

68 撃する.

69 システム適合性

70 システムの性能:アンチピリン0.9g及びカフェイン

71 0.09gをクロロホルム10mLに溶かす.この液111Uこっ

72 き，上記の条件で操作するとき，カフェイン，アンチ

73 ピリンの11頃に流出し，その分離度は1.5以上である.

74 システムの再現性:標準溶液111LIこっき，上記の条件で

75 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

76 対するカフェインのピーク面積の比の相対標準偏差は

77 1.0%以下である.

78 貯法

79 保存条件遮光して保存する.

80 容器気密容器.
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1 ミクロノマイシン硫酸塩

1 ミクロノマイシン硫酸塩
2 Micronomicin Sulfate 

3 硫酸ミクロノマイシン

4 

'2すH2S04

5 C2oH41Nõ07 ・ 2~m2S04 : 708.77 

6 2・Amino-2，3人ふtetradeoxy-6-methylamino-ルD-

7 elythr，小 hexopyranosyl-(1→4)・[3-deoxy-4-C・methylふ

8 methylamino-s-L-arabinopyranosyl-( 1→6)]-2北 oxy-D-

9 streptamine hemipentasulfate 

10 [52093-21-7，ミクロノマイシン]

11 本品は，Micmmonospol'a sagamiensisの培養によって得

12 られる抗細菌活性を有するアミノグリコシド系化合物の硫酸

13 塩である.

14 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 590~

15 6601lg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ミクロノマイ

16 シン(C2oH41No07: 463.57)としての量を質量(力側)で示す.

17 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

18 本品は水に極めて溶けやすく，エチレングリコールにやや

19 溶けにくく，メタノール又はヱタノール(99.5)にほとんど溶

20 けない.

21 本品は吸湿性である.

22 確認試験

23 (1 ) 本品及びミクロノマイシン硫酸窓標準品50mgずつを

24 水10mLlこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの

25 液につき，薄層クロマトグラブィー (2.03)により試験を行

26 う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィ

27 ー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次

28 にエタノーノレ(99.5)/1ーブタノール/アンモニア水(28)混液

29 (10 : 8 : 7)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

30 風乾する.これにニンヒドリンのアセトン/ピリジン混液

31 (25 : 1)溶液(1→500)を均等に噴霧し， 1000Cで10分間加熱

32 するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットは赤紫色

33 赤褐色を呈し，それらのRrfl直は等しい.

34 (2) 本品の水溶液(1→100)5mLlこ塩化バリウム試液1mL

35 を加えるとき，白色の沈殿を生じ，希硝酸を加えても沈殿は

36 溶けない.

37 旋光度 (2.49)α)~: +110~+130o(脱水物に換算したも

38 の0.25g，水， 25mL， 100mm). 

39 p H (2.54) 本品1.0gを水10mLlこ溶かした液のpHは3.5~

40 5.5である.

41 純度試験

42 (1 ) 溶状本品1.5gを水10mLに溶かすとき， i夜は無色~

43 微黄色澄明である.

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

45 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

46 下).

47 (3) 類縁物質 本品0.40gを水10mLlこ溶かし，試料溶液

晶 とする.この液1mLを疋礁に量り，水を加えて正確に

49 200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

50 ロマトグラフィー (2.ω)により試験を行う.試料溶液及び
首
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標準溶液51lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを

用いて諦製した薄属板にスポットする.次にエタノール

(99.5)/1ーブタノール/アンモニア水(28)混液(10: 8 : 7)を

展開溶媒として約lOcm展開した後，薄層板を風乾する.こ

れにニンヒドリンのアセトン/ピリジン混液(25: 1)溶液(1

→500)を均等に噴霧し， 1000Cで10分間加熱するとき，試料

溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

58 たスポットより濃くない.

59 水分 (2.48) 10.0%以下(0.2g，容量滴定法，逆滴定.ただし，

60 水分測定用メタノールの代わりに水分測定用メタノール/水

61 分測定用エチレングリコール混液(1:1)を用いる).

62 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

63 (4.の)の円筒平板法により試験を行う.

64 (i ) 試験菌BaciJlllssllbtilis ATCC 6633を用いる.

65 註)培地培地(1)の1)の iを用いる.

66 出) 標準溶液 ミクロノマイシン硫酸塩標準品約20mg(カ

67 価)に対応する量を精密に量り， pH8.0の抗生物質用

68 O.lmo班 Jリン酸塩緩衝液に溶かして正確に20mLとし，標準

69 原液どする.標準原液は5~15'Cに保存し， 30日以内に使用

70 する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH8.0の抗生物質

71 用O.lmolルリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に211g(カ価)及び

72 0.5問(カ価)を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度

73 標準溶液とする.

74 (iv) 試料溶液本品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量

75 り， pH8.0の抗生物質用O.lmollLリン酸塩緩衝液に溶かして

76 正確に20mLとする.この液適量を正確に量り， pH8.0の抗

77 生物質用O.lmollLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中lこ211g(力

78 価)及び0.511g(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び

79 低濃度試料溶液とする.

80 貯法容器気密容器.
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1 ミコナゾール

1 ミコナゾール
2 Miconazole 

CI 

3 、ι-N 及び鏡{象異性体

4 C18H14C14N20: 416.13 

5 1・[(2RS)-2-(2，4・Dichlorobenzyloxy)-2-(2，4-

6 dichlorophenyl)ethyl]-lιimidazole 

7 [22916-47-8] 

8 ヱド品を乾燥したものは定量するとき， ミコナゾール

9 (C18H14C14N20)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

11 本品はメタノーノレ，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)に溶け

12 やすく，ジエチルエーテルにやや浴けやすく，水にほとんど

13 溶けない.

14 本品のメタノール溶液(1→20)は旋光伎を示さない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→2500)につき，紫外可視吸

17 光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

18 スペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者の

19 スペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

22 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

23 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 融点 (2.60) 84~870C 

25 純度試験

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

27 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

28 下).

29 (2) ヒ素 (J.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

印 製し，試験を行う(2ppm以下).

31 (3) 類縁物質 本品0.10gをメタノール10mLに溶かし，

32 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノール在

33 加えて正確に20mLどする.この液1mL~正確に量り，メタ

34 ノールを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これら

35 のi夜につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を

36 行う.試料溶液及び標準溶液501lLずつを薄層クロマトグラ

37 ブイー用シリカゲ、ルを用いて調製した薄層板にスポットする.

38 次にヘキサン/クロロホルム/メタノール/アンモニア水

39 (28)混液(60: 30 : 10 : 1)を展開溶媒として約12cm展開した

40 後，薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気中に20分間放置

41 するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

42 標準溶液から得たスポットより濃くない.

43 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，威圧，シリカゲル， 60
0
C， 3 

44 時間).

45 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

46 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

47 (100)40mLに溶かし， O.lmo阻 J過塩素酸で滅定 (2.50)する

48 指示薬 :pーナフトールベンゼ、イン試液3滴).ただし， ;'街定

49 の終点は液の淡黄褐色が淡黄緑色に変わるときとする.同様

50 の方法で空試験を行い，補正する.

51 O.lmoνL過塩素酸1mL=41.61mgC18H14Cl.IN20 

52 貯法容器気密容器.
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1 ミコナゾ}ノレ硝酸塩

1 ミコナゾール硝酸塩
2 Miconazole Nitrate 

3 硝酸ミコナゾール

oHN03 

C
 I

 
l
 

l
 -s

q
 

及び銭{量異性体

5 C18H14C14N20・HN03:479.14 

6 1-[(2九S)-2輔 (2，4-Dichlorobenzy1oxy)-2幽 (2，4-

7 dichlorophenyl)ethyl]-IH・imidazolemononitrate 

8 [22832-87-乃

9 本品を乾燥したものは定量するとき， ミコナゾーノレ硝酸塩

10 (ClsH14C14N20・HN03)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノ

13 ールにやや溶けにくく，エタノール(95)，アセトン又は酢酸

14 (100)に溶けにくく，水又はジエチルエーテルに緩めて溶け

15 にくし¥

16 融点:約1800C(分解).

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品のメタノーノレ溶液(I→100)2mLにライネッケ窓

19 試液2mLを加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

20 (2) 本品のメタノール溶液(I→2500)につき，紫外可視吸

21 光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品の

22 スペクトルと本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者の

23 スペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (3) 本品のメタノール溶液(I→100)につき，炎色反応試験

25 (2) (/.Mを行うとき，緑色を呈する.

26 (4) 本品のメタノール溶液(1→100)は硝酸塩の定性反応

27 (1.09)を呈する.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状 本品1.0gをメタノーノレ100mLに溶かすとき，

30 出土無色澄明である.

31 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.10gをとり，希硝酸6mL及び

32 N，Nージメチルホルムアミドを加えて溶かし， 50mLとする.

33 これを検液とし，試験を行う.比較液にはO.Olmo阻J塩酸

34 0.25mLに希硝酸6mL及ひ(N，N ジメチルホルムアミドを加

35 えて50mLとする(0.09%以下).

36 (3) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(IOppm以

38 下).

39 (4) ヒ素 (/.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

40 製し，試験を行う(2ppm以下).

41 (5) 類縁物質 本品0.10gをメタノール10mLに溶かし，

42 試料溶液とする.この液lmLを正篠に量り，メタノーノレを

43 加えて豆確に20mLとする.この液lmLを正確に量り，メタ

44 ノールを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これら

45 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を

46 行う.試料溶液及び標準溶液501tLずつを薄層クロマトグラ

47 フィー用シリカゲ、ノレを用いて調裂した薄層板にスポットする.

48 次にヘキサン/クロロホルム/メタノール/アンモニア水

49 (28)混液(60・30: 10 : 1)を展開溶媒として約12cm渓関した

50 後，薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気中に20分間放置

51 するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

52 標準溶液から得たスポットより濃くない.

53 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(Ig，減圧，シリカゲル， 60
o
C， 3 

54 時間).

55 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

56 定量j去 本品を乾燥し，その約0.35gを精密に量り，酢酸

57 (I00)50mLを加え，加湿して溶かし，冷後， O.lmolJL過塩

58 素酸で滴定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験

59 を行い，補正する.

60 O.lmollL過塩素酸lmLニ 47.91mgC18H14C14N20・HN03

61 貯法

62 保存条件遮光して保存する.

63 容器気'寄容器.
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1 ミゾリビン

1 ミゾリピン
2 Mizoribine 

叫止
4 CUH13N306: 259.22 

5 5-Hydroxy-l-s-D-ribofuranosyl・lH-imid白zole-4・

6 carboxamide 

7 [50924-49-乃

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ミゾリピン

9 (CUH13N306)98.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は白色~帯黄白色の結品性の粉末である.

11 本品は水に溶けやすく，メタノーノレ又はエタノール(99.5)

12 にほとんど溶けない.

13 確認試験

4

5

6

7
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(1) 本品の水溶液u→ 100000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の参照ス

ベクトル又はミゾリビン標準品について同様に操作して得ら

れたスペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波

長のところに同様の強度の吸収を認める.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の臭 71 

20 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本 72 

21 品の参熊スペクトノレ又はミゾリピン標準品のスペクトルを比 73 

22 較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の 74 

23 強度の吸収を認める 75

24 旋光度 (2.49)α)~ : -25~-270(脱水物に換算したもの 76 

25 0.5g，水， 25mL， 100mm). 77 

26 純度試験 78 
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( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

69 

79 

80 

81 
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えて正確に5mLとする.この液5).lLから得たミゾリピ

ンのピーク面積が，標準溶液のミゾリビンのピーク面

積の14~26%になることを確認する.

50 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

51 作するとき， ミゾリビンのピークの理論段数及びシン

52 メトリー係数は，それぞれ10000段以上， 1.4以下で

53 ある.

54 システムの再現性:標準溶液5).lLにつき，上記の条件で

55 試験を6回繰り返すとき， ミゾリピンのピーク面積の

56 相対標準偏差は2.0%以下である.

57 水分 (2.48) 0.5%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

58 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

59 定量法 本品約O.lgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に

60 50mLとする.この液5mLを正確に量り，移動相を加えて正

61 確に50mLとし，試料溶液とする. ~IJ にミゾリピン標準品

62 (~IJj会本品と同様の方法で水分(2.48) を測定しておく)約

63 10mgを精密に量り，移動中日に溶かし，正確に50mLとし，

64 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液511Lずつを正確にと

65 り，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験

66 を行い，それぞれの液のミゾリビンのピーク函積AT及びAs

67 を測定する.

68 ミゾリビ、ン(CUH13N306)の量(mg)ニ MらX Ar/ As X 10 

1Vk， :脱水物に換算したミゾリビ、ン標準品の秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:279nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ5).lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:薄めたリン駿(1→1500)

流量:ミゾリピンの保持時間が約9分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5).lUこっき，上記の条件で操

作するとき，ミゾリビンのピークの理論段数及びシン

メトリー係数は，それぞれ10000段以上， 1.4以下で

ある.

システムの再現性:標準溶液5).lLにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，ミゾリピンのピーク面積の

相対標準偏差は1.0%以下である.

容器気密容器.

70 

(2 ) 類縁物質 本品0.10gを移動相に溶かして50mLとし 82

試料溶液とする.この液5mLを正磯に量り，移動相を加え 83 

て正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相を 84 

加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び 85 

標準溶液5).lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ 86 

ラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々の 87 貯法

ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のミ

ゾリビン以外のピークの面積は，標準溶液のミゾリピンのピ

ーク面積より大きくない.

試験条件

カラム，カラム温度，移動棺及び流量は定量法の試験条

件を準用する.

42 検出器:紫外吸光光度計(ìß~定波長: 220nm) 

43 面積測定範囲:溶媒のピークの後からミゾリビンの保持

44 時間の約3倍の範閤

45 システム適合性

46 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動格を加
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1 ミゾリピン錠

1 ミゾリピン錠
2 Mizoribine Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 ミゾリピ‘ン(CuHwNaOo: 259.22)を含む.

5 製法 本品l土 fミゾリビンj をとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fミゾリピンJO.lg 

7 に対応する量をとり，水5mLを加えてよく振り混ぜた後，

8 ろ過し，試料溶液とする. )3IJにミゾリビン標準品20mgをど

9 り，水1mUこ溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，

10 簿層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

11 夜及び標準浴液11lLずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカ

12 ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にメタノー

13 ル/アンモニア水(28)/1 プロパノーノレ混液(2:1:1)を展

14 開溶媒として約10cm展開した後，薄属板を風乾する.これ

15 をヨウ素蒸気中に放霞するとき，試料溶液から得た主スポッ

16 ト及び擦準溶液から得たスポットは赤褐色を呈し，それらの

17 Rr([直は等しい.

18 純度試験類縁物質本品を粉末とし，表示最に従い fミゾリ

ビンJ0.10gに対応する量をとり，移動相30mLを加えてよ

く振り混ぜた後，移動相を加えて50mLとする.この液を孔

径0.511m以下のメンプランフィルターでろ過し，試料溶液と

する.この液2mLを正確に量り，移動棺を加えて正確に

20mLとする.この液1mLを正確に量り，移動棺を加えて正

確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

511Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のミゾリビン

に対する相対保持時潤約0.3のピーク面積は，標準溶液のミ

ゾリピンのピーク面積より大きくない.また， ミゾリビン及

び上記以外のピークの碩積は，標準溶液のミゾリビンのピー

ク函積の2/5より大きくない.

試験条件

カラム，カラム温度，移動祁及び流量はミゾリピ

ンj の定量法の試験条件を準用する.

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

面積測定範囲:溶媒のピークの後からミゾリビンの保持

時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に5mLとする.この液511Lから得たミゾリビ

ンのピーク面積が，標準溶液のミゾリビンのピーク面

積の14~26%になること含確認する.

システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

作するとき， ミゾリピンのピークの理論段数及びシン
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た後，水を加えて正確に100mLとする.この液をろ過し，

初めのろ液10mL以上を除き，次のろ液VmLを正確に量り，

1mL中にミゾリピン(CUHI3N300)約511gを含む液となるよう

に水を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.以下定

最法を準用する.

58 

59 

ミゾリビン(C9HlaNaOo)の量

=JvlS X Ar/ As X V'/V X 1/50 

60 JvlS :脱水物に換算したミゾリヒ、、ン標準品の秤取量(tng)

61 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により，

62 毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

63 80%以上である.

64 本品1(1毘をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

65 20mL以上をとり，干し径0.51lm以下のメンプランプイノレター

66 でろ過する.初めのろ液10mL以上を除き，次のろ液VmL

67 を正確に量り，表示量に従い 1mL中にミゾリビン

68 (C9HI3N300)約141lgを含む液となるように水を加えて正確に

69 V' mLとし，試料溶液とする.別にミゾリビン標準品(別途

70 ミゾリビンJと同様の方法で水分 (2.-18) を測定しておく)
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約28mgを精密に量り，7l<に溶かし，正確に100mLとする.

この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとし，標

準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光

度測定法(2.24)により試験を行い，波長279nmにおける吸

光度Ar及びAsを測定する.

ミゾリピン(C9HlaN306)の表示量に対する溶出率(%)

= JvlS X Ar/ As X v' / V X 1/ C X 45 
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78 

79 

JvlS :脱水物に換算したミゾリピ、ン標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のミゾリヒマン(C9HI3N300)の表示量(mg)

80 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末
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とする.ミゾリピン(C9HI3N30G)約25mgに対応する量を精

密に量り，水50mLを加えてよく振り混ぜた後，水を加えて

豆確に100mLとする.この液をろ過し，初めのろ液10mL以

上を除き，次のろ液2mLを正確に量り，水を加えて亙確に

100mLどし，試料溶液とする. )3IJにミゾリビン標準品(日IJ途

fミゾリピンj と隠様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)

約25mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.

この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸

光度減定法(2.24)により試験を行い，波長279nmにおける

吸光度Ar及びAsを測定する.

92 ミゾリピン(C9HI3N300)の量(mg)=JvlSX A'['/ As 

JvlS :脱水物に換算したミゾリピン標準品の秤取量(mg)93 

45 メトリー係数は，それぞれ10000段以上， 1.4以下で 94 貯法容器気密容器.

46 ある.

47 システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

48 試験を6回繰り返すとき，ミゾリピンのピーク面積の

49 相対標準偏差は2.0%以下である.

50 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

51 き，適合する.

52 本品1個をとり，水50mLを加え，崩壊するまで振り混ぜ
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1 ミツロウ

1 ミツロウ
2 Yellow Beeswax 

3 CERAF‘LAVA 

4 黄蝋

5 本品l土ヨーロッパミツバチApismel反動四 Linne又はトウ

6 ヨウミツバチApiscel'ana Fabricius (Api出。)などのミツバ

7 チの巣から得たろうを精製したもので、ある.

8 性状 本品は淡黄色~帯褐黄色の塊で，敗油性でない特異なに

9 おいがある.

10 本品は冷日寺では比較的害IJりやすく，割函は非結晶粒状性で

11 ある.

12 酸価 (I.m 5~9又は 17~22. 本品約6gを精密に量り，

13 250mLの共栓フラスコに入れ，エタノーノレ(99.5)50mLを加

14 え，加湿して溶かし，フェノールフタレイン試液1mLを加

15 え，以下駿価の試験を行う.ただし，溶媒はあらかじめ中和

16 せずに同様の方法で空試験を行い，補正する.

17 けん化価(1.13) 80~100 本品約3gを精密に量り， 250mL 

18 の共栓フラスコに入れ，正確に0.5mo阻 J水酸化カリウム・

19 エタノール液25mL及びエタノーノレ(95)50mLを加え，還流

20 冷却器を付け，水浴上で4時間加熱し，以下けん化価の試験

21 をf子う.

22 融点 (1.13) 60~670C 

23 純度試験パラフィン，脂肪，もくろう又は樹脂本品をなる

24 ベく低温で融解し，エタノール(95)中に滴加して球殺を製し，

25 24時関空気中に放置した後，これを比重0.95及び0.97に調

26 製したエタノール(95)及ひ+水の混液にそれぞ、れ投入するとき，

27 球粒は比重0.95の混液では沈むか又は懸留し，比重0.97の混

28 液では浮かぶか又は懸留する.

29 貯法容器密閉容器.
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1 サラシミツロウ

1 サラシミツ口ウ
2 White B巴巴swax

3 CERAALBA 

4 白蝋

5 本品は fミツロウj を漂白したものである.

6 1生状 本品は白色~帯黄白色の塊で，特異なにおいがある.

7 本品は冷時では比較的害IJりやすく，筈IJ面は非給品粒状性で

8 ある.

9 本品はジエチルエーテルに溶けにくく，水又はエタノール

10 (99.5)にほとんど溶けない.

11 酸価(1.13) 5~9又は 17~22. 本品約6gを精密に量り，

12 250mLの共栓フラスコに入れ，エタノール(99.5)50mLを加

13 え，加湿して溶かし，フェノールフタレイン試液1mLを加

14 え，以下酸価の試験を行う.ただし，溶媒はあらかじめ中和

15 せずに隠様の方法で安試験を行い，補正する.

16 けん化価 (1.13) 80~ 100 本品約3gを精密に量り， 250mL 

17 の共桧フラスコに入れ，正確に0.5mollL水酸化カリウム・

18 エタノール液25mL及びエタノーノレ(95)50mLを加え，還流

19 冷却器を付け，水浴上で4時間加熱し，以下けん化価の試験

20 念行う.

21 融点(1.13) 60~670C 

22 純度試験パラフイン，脂肪，もくろう又は樹脂本品をなる

23 べく低温で融解し，エタノール(95)中に滴加して球粒を製し，

24 24時間空気中に放置した後，これを比重0.95及び0.97に調

25 製したエタノール(95)及び水の混液にそれぞ、れ投入するとき，

26 球粒は比重0.95の混液では沈むか又は懸留し，比重0.97の混

27 夜では浮かぶか又は懸留する.

28 貯法容器密閉容器.

5 15'70 



1 ミデカマイシン

1 ミヂカマイシン
2 JI，仮decamycin

O 

。人/CH3

3 

4 C41Hu7N015: 813.97 

5 (3R，4R，5S，6R，8R，9 R， lOE， 12E， 15R)ー

6 5-[2，ふDideoxy-3-C-methyl-4-0-propanoyl・a-L・ribo-

7 hexopyranosyl-(l→4)-3，6-dideoxy-3-dimethylamino市+

8 glucopyranosyloxy]-6・formylmethyl-9・hydroxy-4-methoxy-

9 8-methyl-3・propanoyloxyhexadeca-I0， 12・dien・15-olide

10 [35457-80-8] 

11 本品は，Stl'eptomyces mycal'Ofaciensの培養によって1尋
問 られる抗締菌活性を有するマクロライド系の化合物である.

13 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 950~

14 1020l1g(カ価)在含む.ただし，本品のカ価は，ミデカマイ

15 シン(C41H67N015)としての量を質量(カ価)で示す.

16 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

17 本品はメタノーノレに極めて溶けやすく，エタノール(95)に

18 溶けやすく，水に極めて溶けにくい.

19 確認試験

20 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(I→50000)'こっき，紫外可視

21 吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

22 のスペクトルと本品の参照スペクトル又はミデカマイシン標

23 準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較する

24 とき，両者のスペクトノレは照一波長のところに同様の強度の

25 吸収を認める.

26 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の臭

27 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

28 品の参照スペクトル又はミデカマイシン標準品のスペクトノレ

29 を比較するとき，両者のスベクトルは問一波数のところに問

30 様の強度の吸収告と認める.

31 融点 (2.60) 153~1580C 

32 純度試験重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作

33 し，試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える

34 (30ppm以下).

35 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(Ig，威圧・ 0.67kPa以下， 60oC， 

36 3時間).

37 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

38 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

39 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

40 (i) 試験菌 Bacillus subtjJjs ATCC 6633を用いる.

41 誼)培地培地(I)の1)の iを用いる.

42 温) 標準溶液 ミデカマイシン標準品を乾燥し，その約

43 20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，メタノール10mUこ

44 溶かし，水を加えて正確に50mLとし，標準原液とする.標

45 準溶液は5
0
C以下に保存し， 7S以内に使用する.照時，標

46 準原液適量を正確に量り， pH8.0のO.lmollLリン酸塩緩衝液

47 で1mL中に20l1g(カ価)及び511g(カ価)を含む溶液を調製し，

48 高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

49 (iv) 試料溶液 本品約20mg(カ価)，こ対応する量を精密に量

50 り，メタノール10mLに溶かし，水を加えて正確に50mLと

51 する.この液適量を正確に量り， pH8.0のO.lmollLリン酸塩

52 緩衝液で1mL中に2011g(カ価)及び511g(カ{商)を含む溶液を調

印 製し，高濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

54 貯法容器気密容器.
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1 ミデカマイシン酢酸エステノレ

1 ミデカマイシン酢酸エステル
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O 

O~CH3 

5 C45H71N017; 898.04 

6 (3R，4S，5S，6R，8R，9R，lOE，12E，15R)θ-Acetoxy-5-[3・0-

7 acetyl-2，6-dideoxy-3幽C-methyl-4-0・propanoyl-a-L-

8 r川"ib加o-he巴X叩opyranos勾削yl-(ο1→ 4の)鴨-3，6-di凶d巴∞ox勾yふdωimet拙t白h防矧ylam削mn即0-

9 s-舟D-喝gluωlにc∞0叩py戸ran叩0邸s勾yloxy升]ふ fおbrmylme凶thyメiト4斗4開m鴎削et由hoxy-8

1凶omet血hy列!ト-3子-propioyloxyhexadeca-l0， 12-dien・15-olide

11 [55881-07-7] 

12 本品は，ミデカマイシンの誘導体である.

13 本品は定量するとき，換算した乾燥物lmg当たり 950~

14 101011g(力価)を含む.ただし，本品のカ価は，ミデカマイ

15 シン酢酸エステル(C45H71NOn)としての量を質量(力価)で示

16 す.

17 性状 本品は白色の結品又は結品性の粉末である.

18 本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノール(95)に溶

19 けにくく，水にほとんど漆けない.

20 確認試験

21 ( 1 ) 本品のメタノールi容液(1→50000)につき，紫外可視

22 吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

23 のスペクトルと本品の参照スペクトル又はミデカマイシン酢

24 酸エステル標準品について河様に操作して得られたスベクト

25 ルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに

26 同様の強度の吸収を認める.

27 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

28 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

29 本品の参照スペクトル又は乾燥したミデカマイシン酢駿エス

30 テル標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

31 は河一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

32 純度試験重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作

33 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20

34 ppm以下).

35 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(1.0g，減圧・ 0.67kPa以下， 60oC， 

36 3R寺問).

37 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

38 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

39 (4.02)の円傍平板法により試験を行う.

40 ( i ) 試験菌 lVIiC1"OCOCCllS llltells ATCC 9341を用いる.

41 (u) 培地培地(1)の3)のiを用いる.

42 (iii) 標準溶液 ミデカマイシン酢酸エステル標準品を乾燥

43 し，その約25mg(カ価)fこ対応する量を精密に量り，メタノ

44 ールに溶かし，正確に50mLとし，標準原液とする.標準溶

45 夜は5~150Cfこ保存し， 7日以内に使用する.照時，標準原

46 夜適量を正確に量り， pH4.5のO.lmol/Lリン酸塩緩衝液で

47 lmL中lこ2011g(カ価)及び511g(力価)を含む溶液を調製し，高

48 濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

49 (iv) 試料溶液 本品約25mg(カ価)fこ対応する量を精華告に量

50 り，メタノールに溶かし，正確に50mLとする.この液適量

51 を正確に量り， pH4.5のO.lmollLリン酸塩緩衝液でlmL中に

52 2011g(力価)及び511g(カ価)を含む溶液を調製し，高濃度試料

53 溶液及び低濃度試料溶液どする.

54 貯法容器気密容器.
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1 ミノサイクリン塩酸塩

l ミノサイクリン塩酸塩
2 Minocycline Hydrochloride 

3 塩酸ミノサイクリン

OH 0 
OH HA  O O 

A よ? A 
NH2 

'HCI 

OH 
H H/、

/N 
4 H3

C¥
CH3 

5 C23H27N307・HCl:493.94 

6 (4S，4aS，5aR，12必)-4，7・Bis(dimethylamino)-

7 3，10，l2，l2a嗣tetrahydroxy-1，II-dioxo-

8 1 ，4，4a，5，5a，6， 11 ，12a-octahydrotetracene-2-carboxamide 

9 monohydrochlorid巴

10 [13614-98-乃

11 本品は，テトラサイクリンの誘導体の塩酸塩である 65

12 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 890~ 66 

13 95011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ミノサイクリ 67 

14 ン(C2aH27N307: 457.48)としての量を質量(カ価)で示す.

15 性状本品は黄色の結晶性の粉末である.

16 本品はN，N-ジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノ

17 ールにやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，エタノール

18 (95)に溶けにくい.

19 確認試験

20 ( 1 ) 本品の塩酸のメタノール溶液(19→20000)溶液(I→

21 62500)につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収ス
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ベクトノレを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクト

ル又はミノサイクリン塩酸塩標準品について同様に操作して

得られたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは向

一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレ又はミノサイクリン塩酸塩標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品の水溶液(I→10ωは塩化物の定性反応(2)(/.09) 

を呈する.32 

33 p H (2.54) 

4.5である.

35 純度試験

36 

本品1.0gを水100mLfこ溶かした液のpHは3.5~
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(1) 溶状本品1.0gを水100mLfこ溶かすとき，液は澄明

である.また，この液につき，紫外可視吸光度測定法

(2.24)により試験を行うとき，波長560nmにおける吸光度

は0.06以下である.ただし，試験は溶液調製後， 1時間以内

lこ行う.
93 

(2) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(50ppm以

下).

(3) 類縁物質本品50mgをとり，移動相100mLに溶かし，

試料溶液とする.試料溶液調製後，速やかに試験を行う.試

料溶液2011LIこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行い，各々のピーク面積を自動積分法
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48 により測定する.面積百分率法によりそれらの量を求めると

49 き，エピミノサイクリンは1.2%以下であり，ミノサイクリ

50 ン及びエピミノサイクリン以外の各々のピークの面積は

51 1.0%以下である.また， ミノサイクリン及びエピミノサイ

52 クリン以外のピークの合計面積は2.0%以下である.

53 試験条件

54 検出器，カラム，カラム温度及び移動相は定量法の試験

55 条件を準用する.

56 流量:ミノサイクリンの保持時聞が約12分になるよう
円
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に調整する.この条件で，エピミノサイクリンの保持

時聞は約10分である.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からミノサイクリンの

保持時間の約2.5倍の範岡

システム適合性

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

検出の確認、:試料溶液2mLをとり，移動相を加えて正

確に100mLとし，システム適合性試験用溶液とする.

システム適合性試験用溶液5mLを正確に量り，移動

相を加えて正確に100mLとする.この液2011Lから得

たミノサイクリンのピーク面積が，システム適合性試

験用溶液のミノサイクリンのピーク面積の3.5~6.510

になることを確認する.

68 

69 

70 システムの再現性:システム適合性試験用溶液20pLに

71 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ミノサ

72 イクリンのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下で

73 ある.

74 水分 (2.48) 4.3~8.0%(0.3g，容量滴定法，直接務定).

75 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(Ig).

76 定量法 本品及びミノサイクリン塩酸塩標準品約50mg(カ価)

77 に対応する最を精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正

78 確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液

79 及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

80 マトグラブィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の

81 ミノサイクリンのピーク面積AI'及びAsを郷定する.

82 

83 

ミノサイクリン(C23H27N307)の量h1g(カ価)]

=MS X AT/ As X 1000 

84 Mら:ミノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

ゲルを充てんする.

カラム温度 :25
0

C付近の一定温度

移動相:シュウ酸アンモニウムー水和物溶液(7→250)/

N，Nージメチノレホルムアミド、/0.1mo旺Jエチレンジア

ミン四酢酸ニ水素二ナトリウム試液混液(11: 5: 4)に

テトラブ、チルアンモニウムヒドロキシド試波を加えて

pH6.5に調整する.

流量:ミノサイクリンの保持時期が約四分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの性能本品50mgを水25mLIこ溶かす.この
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2 ミノサイクリン塩酸塩

100 液5mLを水浴上で60分間加熱した後，水を加えて

101 25mLとする.この液2011Lにつき，上記の条件で操

102 作するとき，エピミノサイクリン， ミノサイクリンの

103 煩に溶出し，その分離度は2.0以上である.

104 システムの再現性・標準溶液20pLfこっき，上記の条件

105 で試験を6回繰り返すとき，ミノサイクリンのピーク

106 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

107 貯法

108 保存条件遮光して保存する.

109 容器気密容器.
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1 ミノサイクリン滋酸塩錠

1 ミノサイクリン塩酸塩錠
2 Minocycline Hydl'ochlol'ide Tablets 

3 塩酸ミノサイクリン錠

4 本品は定量するとき，表示された力価の90.0~110.0%に

5 対応するミノサイクリン(C2aH27N307: 457.48)を含む.

6 製法 本品は「ミノサイクリン塩酸塩j をとり，錠剤の製法に

7 より製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示最に従い fミノサイクリン塩

9 酸塩J10mg(カ価)に対応する量をとり，塩酸のメタノール

10 容液(19→20000)625mLを加えてよく振り混ぜた後，ろ過す

11 る.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.2-/)により吸収

12 スペクトルを測定するとき，波長221~ 225nm， 261 ~ 

13 265nm及び354~358nmfこ吸収の極大を示す.

14 純度試験類縁物質本操作は，試料溶液を調製した後，速や

15 かに試験を行う.本品5個以上をとり，粉末とする.表示量

16 に従い「ミノサイクリン塩酸塩J50mg(カ価)fこ対応する最

17 をとり，移動相60mLを加えて激しく振り混ぜた後，移動相

18 告と加えて100mLとする.この液を遠心分離し，上澄液を試

19 料溶I夜とする.試料溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロ

20 マトグラフィー (2.01)により試験を行い，各々のピーク面

21 積を自動積分法により測定する.面積百分率法によりミノサ

22 イクリンに対する相対保持時間約0.83のエピミノサイクリン

23 の量を求めるとき， 2.0%以下である.

24 試験条件

25 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

26 の試験条件を準用する.

27 面積測定範囲:溶媒のピークの後からミノサイクリンの

28 保持待問の約2.5倍の範囲

29 システム適合性

30 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

31 検出の確認:試料溶液2mLfこ移動相を加えて100mLと

32 

33 

し，システム適合性試験用溶液とする.システム適合

性試験用溶液5mLをIE確に量り，移動相を加えて亙

53 λifs:ミノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

54 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドソレ法により，

55 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

56 85%以上である.

57 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

58 20mL以上をとり，孔径0.451tm以下のメンプランフィルタ

59 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液 VmLを

60 正確に量り，表示量に従い1mL中に「ミノサイクリン塩酸

61 塩」約9pg(カ価)を含む液となるように水を加えて正確に V'

62 mLとし，試料溶液とする. J3IJにミノサイクリン塩酸境標準

63 品約30mg(カ価)に対応する量を精密に量り，水に溶かし，

64 正確に100mLとする.この液4mLを正確に量り，水を加え

65 て正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

66 溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

67 い，波長348nmにおける吸光度AI'及びAsを測定する.

68 ミノサイクリン(C23H27N307)の表示量に対する溶出率(%)

69 = Ms X AI'/ As X v' / V X 1/ C X 36 

70 Ms:ミノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

71 C: 1錠中のミノサイクリン(C23H27N307)の表示量[mg(カ

72 価河

73 定量法 本品の「ミノサイクリン塩酸塩j約19(カ価Hこ対応す

74 る個数をとり，移動相120mLを加えて15分間超音波処理し

75 た後，移動棺を加えて正確に200mLとする.この液を遠心

76 分離し，上滋液5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

77 50mLとし，試料溶液とする. J3IJにミノサイクリン塩酸塩擦

78 準品約25mg(カ価)fこ対応する量を精密に量り，移動相に溶

79 かし，正確に50mLとし，標準溶液とする.以下 fミノサイ

80 クリン塩酸塩Jの定量1去を準用する.

81 ミノサイクリン(C23H27N307)の量[mg(カ価)]

82 =11公X AT/ As X 40 

83 Ms :ミノサイクリン塩酸塩標準品の秤取最[mg(カ価)]

34 確に100mLとする.この液20pLから得たミノサイク 84 貯法

35 リンのピーク面積が，システム適合性試験用溶液 85 保存条件遮光して保存する.

36 20pLから得たミノサイクリンのピーク面積の3.5~ 86 容器気密容器.

37 6.5%になることを確認する.

38 システムの再現性:システム適合性試験用溶液20pLに

39 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ミノサ

40 イクリンのピーク弱積の相対標準偏差は2.0%以下で

41 ある.

42 水分(2.48) 12.0%以下(本品を粉末としたもの0.5g，容量i商

品 定法，逆滴定).

44 製剤均一性(丘(2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

45 き，適合する.

46 本品1個をとり，移動相60mLを加えて15分間超音波処理

47 した後， 1mL中に fミノサイクリン塩酸塩j約0.5mg(カ価)

48 を含む液となるように移動中日を加えて正確に VmLとする.

49 この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.以下定量法

50 を準用する.

51 ミノサイクリン(C23H27N307)の量[mg(カ価)]

52 = Ms X AI'/ As X -rゲ50
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1 注射用ミノサイクリン塩酸温

1 注射用ミノサイクリン塩酸塩
2 lVIinocycline Hydrochloride fol' Injection 

3 注射用塩酸ミノサイクリン

4 本品は用時溶解して照いる注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0% に

6 対応するミノサイクリン(C2A27N3U7: 457.48)を含む.

7 製法 本品は fミノサイクリン塩酸塩j をとり，注射剤の製法

8 により製する.

9 性状 本品は黄色~黄褐色の粉末又は薄片である.

10 確認試験 本品4mgをとり，塩酸のメタノール溶液(19→

11 20000)250mLに溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法

12 (2.24) により吸収スペクトルをìJ!IJ定するとき，波長221~

13 225nm， 261 ~265nm及ひ(354~358nmfこ吸収の極大を示す.

14 p H (2.54) 本品の表示量に従い「ミノサイクリン塩酸塩j

15 O.lg(カ価)(こ対応する量をとり，水10mLに溶かした液のpH

16 は2.0~3.5である.

17 純度試験類縁物質本操作は，試料溶液を調製後，速やかに

18 試験を行う.本品の表示量に従い「ミノサイクリン塩酸塩j

19 O.lg(カ価)に対応する量をとり，移動相に溶かして100mLと

20 する.この液25mLを量り，移動相を加えて50mLとし，試

21 料溶液とする.試料溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロ

22 マトグラフイ一 (2.01)により試験を行い，各々のピーク函

23 積を自動積分法により測定する.面積百分率法によりミノサ

24 イクリンに対する相対保持時陪約0.83のエピミノサイクリン

25 の量を求めるとき， 6.0%以下である.

26 試験条件

27 検出器，カラム，カラム温度，移動中目及び流量は定量法

28 の試験条件を準用する.

29 面積測定範IHI:溶媒のピークの後からミノサイクリンの

30 保持時間の約2.5倍の範囲

31 システム適合性

32 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

33 検出の確認:定量法の標準溶液2mLを正確に最り，移

34 動相を加えて豆確に100mLとし，システム適合性試

35 験用溶液とする.システム適合性試験用溶液5mLを

36 正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとする.

37 この液2011Lから得たミノサイクリンのピーク面積が，

38 システム適合性試験用溶液2011Lから得たミノサイク

39 リンのピーク面積の3.5~6.5%になることを確認、する.

40 システムの再現性:システム適合性試験用溶液2011Lfこ

41 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ミノサ

42 イク Pンのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下で

43 ある.

44 水分 (2.48) 本品1偲の質量を精密に量り，水分測定用メタノ

45 ール2mLを正確に加え，内容物を溶かした後，その1mLを

46 正確に量り，容量滅定法の逆滴定により試験を行うとき，

47 3.0%以下である.

48 エンドトキシン (4.01) 1.25EU/mg(カ価)未満.

49 製剤均一性 (6.02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

50 不溶性異物〈丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

51 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

52 無菌 (4.06) メンプランフィルタ ~ì去により試験を行うとき，

53 適合する.

54 定量j去 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

55 ミノサイクリン極酸塩j約O.lg(力価)に対応する量を精密

56 に量り，移動相に溶かし，正確に100mLとする.この液

57 25mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとし，試
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料溶液とする.別にミノサイクリン塩酸塩標準品約25mg(力

価Hこ対応する量を精密に量り，移動相に溶かし，正確に

50mLとし，標準溶液とする.以下 fミノサイクリン塩酸

塩j の定量法を準用する.

62 

63 

ミノサイクリン(C23H27N3U7)の量[mg(力価)]

=11虫色 XAr/AsX4 

64 且公:ミノサイクリン鹿酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

65 貯法容器密封容器.
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1 ミョウパン水

1 ミョウバン水
2 Alum Solution 

3 本品は定最するとき，硫酸アルミニウムカリウム水平日物

4 [AlK(SOみ・ 12H20 ・ 474.39]0.27~0.33w/v%を含む.

5 製法

硫酸アルミニウムカリウム水和物 3g 

ハッカ水 50mL 

常水，精製水又は精製水(容器入り) 適量

全量 1000mL 

6 以上をとり，溶解混和して製する.

7 性状 本品は無色澄明の液で，ハッカ油のにおいがあり，味は

8 渋い.

9 確認試験

10 (1 ) 本品5mUこ塩化アンモニウム試液3mL及びアンモニ

11 ア試液1mLを加えるとき，白色のゲル状の沈殿を生じ，更

12 にアリザリンレッドS試液5i商を追加するとき，沈殿は赤色

13 に変わる(硫酸アルミニウム).

14 (2) 本品100mLを蒸発皿にとり，水浴上で蒸発乾闘い

15 残留物を水5mLに溶かした液はカリウム塩の定性反応

16 (1.09)を呈する.

17 (3) 本品は硫酸塩の定性反応 (1.09)の(l)及び(2)を呈する.

18 定 量法本品50mLを正確に量り， 0.02molιェチレンジアミ

19 ン回酢酸二水素ニナトリウム液30mLを正確に加え， pH4.8 

20 の酢酸・酢駿アンモニウム緩衝液20mLを加えた後， 5分間

21 煮沸し， i令後，エタノーノレ(95)55mLを加え， 0.02mo阻J酢

22 酸亜鉛液で滴定 (2.50)する(指示薬:ジチゾ‘ン試液2mL).

23 ただし， i帝定の終点は液の淡暗緑色が淡赤色に変わるときと

24 する.同様の方法で空試験を行う.

25 0.02mollLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

26 1mL 

27 =9.488mg AlK(SOゐ・ 12H20

28 貯法容器気密容器.
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1 ムピロシンカルシウム水和物

1 ムピロシンカルシウム水和物
2 Mupirocin Calcium Hydrate 

3 ムピロシンカルシウム 水和物
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5 C52H8uCa018・2H20: 1075.34 

6 Monocalcium bis[9-((2E)-4・{(2S，3R，4R，5S)-5-

7 [(2S，3S，4S，5S)-2，3-epoxy-5-hydroxy-4・methylhexyl]-3，4・

8 dihydro流y-3人5，6-tetrahydro-2H-pyran・2・yl}-3・methylbut-

9 2-enoyloxy)nonanoate ]dihydrate 

10 [1l5074-43-6] 

11 本品は，PselldonlOnas flllOl'eSCensの培養によって得られ

12 る抗細菌活性を有する化合物のカルシウム塩である.

13 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 895~

14 97011g(力価)を含む.ただし，本品の力価は，ムピロシン

15 (C2uH4409 : 500，62)としての量を質量(力価)で示す.

16 性状本品は白色の粉末で，味は苦い.

17 本品はメタノールに溶けやすく，水又はエタノール(95)に

18 溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

19 確認試験

20 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→200)lmUこ，過塩素酸ヒ

21 ドロキシルアミン・'エタノール試液4mL及びN，N'ージシク

22 ロヘキシノレカノレボジイミド・エタノーノレ試液1mLを加え，

23 よく振り混ぜた後，微温湯中に20分間放置する.冷後，過

24 塩素酸鉄(m)・エタノール試液1mLを加えて振り混ぜるとき，

25 夜は暗紫色を呈する.

26 (2) 本品の水溶液(1→50000)につき，紫外可視吸光度調tl

27 定法(2，24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長219

28 ~224nmlこ吸収の極大を示す.

29 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2，25)のペ

30 ースト法により測定するとき，波数1708cm'I， 1648cm'l， 

31 1558cm'I， 1231cm'l， 1151cm'l及び、894cm'l付近に吸収を

32 認、める.

33 (4) 本品の水溶液(3→1000)は，カルシウム塩の定性反応

34 (3) (1，09) を呈する.

35 旋光度 (2，-19) α)~ : -16~-20o(脱水物に換算したもの

36 19，メタノール， 20mL， 100mm). 

37 純度試験

38 (1 ) 類縁物質本品約50mgを量り， pH4.0のO.lmoνL酢

39 駿・酢酸ナトリウム緩衝液/テトラヒドロフラン溶液(3→4)

40 昆液(1: 1)に溶かしてlOmLとし，試料溶液(I)とする.この

41 夜2mLを正確に量り， pH4.0のO.lmol/L酢酸・酢酸ナトリウ

42 ム緩衝液/テトラヒドロフラン溶液(3→4)混液(1:1)を加え

43 て豆確に100mLとし，試料溶液(診とする.調製した試料溶

44 夜は4~80Cに保存する.試料溶液(I)及び試料溶液(2)2011Lず

45 つを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ-

46 (2.01)により試験を行う.試料溶液(1)及び試料溶液(2)の

47 各々のピーク面積を自動積分法により測定し，ムピロシンに

48 対する相対保持時間約0.7のピークの量(主類縁物質の量)を

49 次式により求めるとき， 4.0%以下であり，溶媒ピーク及び

50 ムピロシンのピーク以外のピークの合計量(類縁物質の合計

51 量)を次式により求めるとき， 6.0%以下である.

52 

53 

主類縁物質の量(%)

A PX100 
ニーニニーX100XA+A." . .~~~ ，~" Ax100 

吋 100-'::一一一一
A+An 

類縁物質の合計量(%)

PX100 
=一一一一X100X

A十A.n 1{"'_ A X 100 100 一一一一-
A+A拙

A:試料溶液(I)から得た溶媒ピーク及びムピロシンのピー

ク以外のピークの合計面積

ん:試料溶液(I)から得たムピロシンに対する棺対保持時

間約0.7のピーク面積

Am:試料溶液(2)から得たムピロシンのピーク面積を50倍

した鍍

P:定量法で求めた本品1mg当たりのカ価[mg(カ価)]

54 
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試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積iJllJ定範囲:溶媒のピークの後から，ムピロシンの保

持時間の約3倍の範囲

68 システム適合性

69 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

70 検出の確認:試料溶液(2)ImLを正確に量り， pH4.0の

71 O.lmo阻」酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液/テトラヒド

72 ロプラン溶液(3→4)混液(1:1)を加えて正確に20mL

73 とする.この液2011Lから得たムピロシンのピーク面

74 積が，試料溶液(2)のピーク面積の4~6%になること

75 を確認する.

76 システムの再現性:試料溶液(2)2011Lにつき，上記の条

77 牛で試験を6回繰り返すとき，ムピロシンのピーク面

78 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

79 (2) 工程由来の無機塩類別に規定する.

80 水分 (2.48) 3.0~4.5%(0.5g，容量鴻定法，直接潟定).

81 定量j去 本品及びムピロシンリチウム標準品約20mg(力価)1こ

82 対応する量を精密に量り，それぞ、れpH4.0のO.lmol/L酢酸・

83 酢酸ナトリウム緩衝液/テトラヒドロフラン溶液(3→4)混液

84 (1 : 1)に溶かして正確に200mLとし，試料溶液及び標準溶

85 液とする.調製した試料溶液及び標準溶液は4~80Cに保存

86 する.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の

87 条件で液体クロマトグラブィー (2.0])により試験を行い，

88 それぞれの液のムピロシンのピーク面積Ar及びAsを測定す

89 る.

90 ムピロシン(C2sH4409)の量[llg(カ価)]

91 =MらXAr/ As X 1000 

92 .il公:ムピロシンリチウム標準品の秤取量[mg(カ価)]

93 試験条件

94 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

95 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m
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2 ムピロシンカルシウム水和物

96 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

97 ゲノレを充てんする.

98 カラム温度:400C付近の一定温度

99 移動相:酢酸アンモニウム7.71gを水750mLfこ溶かし，

100 酢酸(100)を加えてpH5.71こ調整した後，水を加えて

101 1000mLとする.この液300mLにテトラヒドロフラ

102 ン100mLを加える.

103 流量:ムピロシンの保持時聞が約12.5分になるように調

104 整する.

105 システム適合性

106 システムの性能:ムピロシンリチウム標準品約20mg及

107 びパラオキシ安息、香西空エチル約5mgをとり， pH4.0の

108 O.lmollL酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液/テトラヒド

109 ロフラン溶液(3→4)混液(1: 1)にi容かして200mLとす

110 る.この液2011Lfこっき，上記の条件で操作するとき，

111 ムピロシン，パラオキシ安，~、香西安エチノレの順に溶出し，

112 その分離度は12以上である.

113 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

114 で試験を6回繰り返すとき，ムピロシンのピーク面積

115 の棺対標準偏差は1.0%以下である.

116 貯法容器気密容器.
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1 ムピロシンカノレシウム軟膏

1 ムピロシンカルシウム軟膏
2 Mupil'ocin Calcium Ointment 

3 ヱド品は泌性の軟膏剤である.

4 本品は定量するとき，表示された力価の95.0~105.0%に

5 対応するムヒ。ロシン(C2uH4400・500.62)を含む.

6 製法 本品は fムピロシンカルシウム水平日物j をとり，軟膏

7 剤の製法により製する.

8 確認試験 本品の表示量に従い「ムヒ。ロシンカルシウム水和

9 物J10mg(カ価)に対応する量をとり，水5mLを加え，時々

10 振り混ぜながら600Cの水浴上で10分間加温する.冷後，ろ

11 過し，ろ液1mUこ水を加えて100mLとした液につき，紫外

12 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定する

13 とき，波長220~224nmfこ吸収の極大を示す.

14 純度試験 類縁物質 本品の表示量に従い「ムピロシンカル

15 シウム水和物J50mg(カ価)に対応する量をとり，薄めたテ

16 トラヒドロフラン(3→4)5mLを加えて激しく振り混ぜる.こ

17 の液lこpH4.0の0.1mollL酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液5mLを

18 加えて激しく振り混ぜ，ガラスウール製ろ紙を用いてろ過し，

19 ろi夜を試料溶液とする.この液2mLを正確に量り， pH4.0の

20 0.1mollL酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液/薄めたテトラヒド

21 ロフラン(3→4)混液(1:1)を加えて正確に100mLとし，標準

22 溶液在する.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，

23 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

24 う.試料溶液のムピロシン以外のピークの面積及び標準溶液

25 のムピロシンのピーク面積を自動積分法により測定し，次式

26 により個々の類縁物質の量を求めるとき，ムピロシンに対す

27 る格対保持待間約0.7の類縁物質の量は4.0%以下，その他の

28 類縁物質の量は1.5%以下であり，類縁物質の総量は6.0%以

29 下である.

30 個々の類縁物質の量(%)=A/O~A+Am)X100 

31 A:試料溶液から得た個々の類縁物質のピーク面積

32 ~A: 試料溶液から得たムピロシンのピーク以外のピーク

33 の合計函積

34 Am:標準溶液から得たムピロシンのピーク面積を50(脅し

35 た{直

36 試験条件

37 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「ムピ

38 ロシンカルシウム水和物Jの定量法の試験条件を準用

39 する

40 面積測定範囲:溶媒のピークの後からムピロシンの保持

41 時間の約5倍の範囲

42 システム適合性

43 システムの性能は「ムピロシンカルシウム水和物j の定

44 量法のシステム適合伎を準用する.

45 検出の確認、:標準溶液1mLを正確に量り， pH4.0の

46 0.1mollL酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液/薄めたテト

47 ラヒドロフラン(3→4)混液(1:1)を加えて正確に

48 20mLとする.この液2011Lから得たムピロシンのピ

49 ーク面積が，標準溶液のムピロシンのピーク頭積の4

50 ~6%になることを確認する.

51 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

52 

53 

で‘試験を6回繰り返すとき，ムピロシンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

54 定量j去 本品の「ムピロシンカルシウム水平日物j 約2mg(力価)

55 に対応する量を精密に量り，薄めたテトラヒドロフラン(3→

56 4)10mLを正確に加え，激しく振り混ぜる.この液にpH4.0

57 の0.1mollL酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液10mLを正確に加え

58 て激しく振り混ぜ，ガラスウール製ろ紙を用いてろ過し，ろ

59 夜を試料溶液とする. ~IJ にムピロシンリチウム標準品約

60 20mg(カ価)に対応する量を精密に量り， pH4.0の0.1mollL

61 酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液/薄めたテトラヒドロフラン(3

62 →4)浪液(1: 1)に溶かして正確に200mLとし，標準溶液とす

63 る.以下「ムピロシンカルシウム水和物j の定量法を準用す

64 る.

65 ムピロシン(C2uH440U)の量[mg(カ価)]

66 =lvIs X Al'/ As X 1/10 

67 lvIs :ムヒ。ロシンリチウム標準品の秤取量hng(カ価)]

68 貯法容器気街容器.
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1 メキシレチン塩酸悠

1 メキシレチン塩酸塩
2 Mexiletine Hydrochloride 

3 塩酸メキシレチン

C判 H CHo 

什 0，-/仏間
4 ¥、/¥CH

3
及び鏡像異性体

5 CllH17NO・HCl:215.72 

6 (1 RS)-2-(2，ふDimethylphenoxy)-l-methylethylamin巴

7 monohydrochloride 

8 [5370-01-4] 

9 本品告と乾燥したものは定量するとき，メキシレチン塩酸塩

10 (C I1H17NO ・ HC1)98.0~102.0%を含む.

11 性状本品は白色の粉末である.

12 本品は水又はエタノール(95)に溶けやすく，アセトニトリ

13 ルに溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

14 本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のO.OlmolJL塩酸試液溶液(1→2000)につき，紫

17 外可視吸光度測定法 (2.2-1)により吸収スペクトノレを測定し，

18 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はメキシレチン 70 

19 塩酸塩標準品について同様に操作して得られたスペクトルを 71 

20 比較するとき，両者のスベクトルは向一波長のところに隠様 72 

21 の強度の吸収を認める 73

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトル又は乾燥したメキシレチン塩酸塩標準

25 品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは照一波

26 数のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これらのス

27 ベクトルに差を認、めるときは，本品をエタノーノレ(95)から再

28 結晶し，結晶をろ取し，乾燥したものにつき，同様の試験を

29 行う.

30 (3) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応(2)(1.09) 

31 を呈する.

32 p H (2.54) 本品1.0gを水lOmLfこ溶かした液のpHは3.8~

33 5.8である.

34 融点 (2.60) 200~2040C 

35 純度試験

36 (1 ) 溶状本品1.0gを水lOm Uこ溶かすとき，液は無色澄

37 明である.

38 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第1i去により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

40 下).

41 (3) 類縁物質本品20mgを移動相20mLに溶かし，試料

42 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えてIE

43 確に250mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

44 2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイ

45 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

46 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液から得たメ

47 キシレチンのピーク以外のピークのピークの面積は，標準溶

48 夜から得たピークのピーク面積より大きくない.
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操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動中日，流量及びカラム

の選定は，定量f去の操作条件を準用する.

検出感度・標準溶液201tLから得たメキシレチンのピ}

53 ク高さが5~10mmになるように調整する.

54 面積測定範囲:メキシレチンの保持待問の約3倍の範囲，

55 ただし，溶媒のピークは除く.

56 乾燥減量 (2.-11) 0.5%以下(1g，1050C， 3s寺照).

57 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

58 定量法 本品及びメキシレチン塩酸塩標準品を乾燥し，その約

59 20mgずつを精密に量り，それぞれを移動棺に溶かし，正確

60 に20mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに

61 内標準溶液5mLを正確に加えた後，移動相を加えて100mL

62 とし，試料溶液及び標準j容液とする.試料溶液及び標準溶液

63 201tUこっき，次の条件で液体クロマトグラフィーは01)に

64 より試験を行い，内標準物質のピーク函積に対するメキシレ

65 チンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

66 

67 

メキシレチン塩酸塩(CllH17NO・HCl)の量(mg)

=Ms X Q'l'/Qs 

lvIs :メキシレチン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 塩酸フェネチノレアミンの移動相溶液(3→

5000) 

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に約

68 

69 

74 711mの液体クロマトグラブィー用オクチルシリル化

75 シリカゲ、ルを充てんする.

76 カラム温度:300C付近の一定温度

77 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム2.5g及びリン酸二水素

78 ナトリウム二水和物3gを水600mLに溶かし，アセト

79 ニトリノレ420mLを加える.

80 流量:メキシレチンの保持時聞が約6分になるように調

81 整する.

82 カラムの選定:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で操

83 作するとき，内標準物質，メキシレチンの順に溶出し，

84 その分離度が9以上のものを用いる.

85 貯法

86 保存条件遮光して保存する.

87 容器気密容器.
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l メキタジン

1 メキタジン
2 Mequitazine 

〔お|
αftD 

3 及び銭像異性体

4 C2oHz2N2S: 322.47 

5 1O-[(3RS)-トAzabicyclo[2.2.2]oct-3-ylmethyl]ー10H-

6 phenothiazine 

7 [29216-28-2] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，メキタジン

9 (C2oH22N2S)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はメタノーノレ又は酢酸(100)に溶けやすく，エタノー

12 ル(95)にやや溶けやすく，水にほとんど溶けない.

13 本品のメタノール湾液(1→50)は旋光性を示さない.

14 本品は光によって徐々に着色する.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のエタノール(95)湾液(1→250000)につき，紫外

17 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

18 本品のスペクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，

19 両者のスペクトルは同一波長のところに，同様の強度の吸収

20 を認、める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の

22 臭化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトルと

23 本品の参熊スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 146~150oC 

26 純度試験

27 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2i去により操作し，

28 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

却 下).

30 (2) 類縁物質本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

31 行う.本品0.05gをメタノーノレ5mUこ溶かし，試料溶液とす

32 る.この液lmL:a:正確に量り，メタノーノレを加えて亙確に

33 50mLとする.この液5mL:a:正確に量り，メタノールを加え

34 て正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

35 薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶

36 夜及び擦準溶液511Lずつを薄層クロマトグラブィ一周シリカ

37 ゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.

38 次に酢酸エチノレ/メタノール/ジエチルアミン混液(7:2 : 

39 2)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

40 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

41 得た主スポット以外のスポットは3個以下で，標準溶液から

42 得たスポットより濃くない.

43 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，60
0

C， 

44 3時間).

45 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

46 定量j去 本品約0.25gを精密に量り，酢酸(100)50mUこ溶かし，

47 O.lmollL過境素酸で、滴定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の

48 方法で空試験を行い，補正する.

49 O.lmolι過塩素酸lmL=32.25mgC20HzzNA 

50 貯j去

51 保存条件遮光して保存する.

52 容器気密容器.
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1 メグノレミン

1 メク、jレミン
2 Meglumine 

3Ho式可メCH3

4 C7H17NOδ: 195.21 

5 1・Deoxy-l-methylamino-D-glucitol

6 [6284-40-8] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，メグルミン

8 (C7H17NOo)99.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわず

10 かに苦い.

11 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくく，ジ

12 エチルエーテルにほとんど溶けない.

13 ;zド品1.0gを水10mLlこ溶かした液のpHは 1 1.0~12.0で、ある.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品の水溶液u→10)lmLlこ1，2ーナブトキノン 4-

16 スルホン酸カリウム試液1mLを加えるとき，液は濃赤色を

17 呈する.

18 (2) 本品の水溶液u→ 10)2mLにメチルレッド試液1i商を

19 加え， 0.5mo凶 J硫酸試液で中和した後，希水酸化ナトリウ

20 ム試液0.5mL及びホウ酸0.5gを加えるとき，液は濃赤色を呈

21 する.

22 (3) 本品0.5gを薄めた塩酸U→3)lmLに溶かし，エタノー

23 ノレ(99.5)10mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.次に容

24 器の内墜をガラス棒でこすりながら氷冷して更に沈殺を析出

25 させ，ガラスろ過器(G3)安用いて吸引ろ過し，エタノール

26 (99.5)少量で洗った後， 1050Cで1時間乾燥するとき，その融

27 点、 (2.60) は149~1520Cである.

28 旋光度 (2.49)α)~ : -16.0~-17.0o(乾燥後， 19，水，

29 10mL， 100mm). 

30 融点 (2.60) 128~1310C 

31 純度試験

32 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mLlこ溶かすとき， rl夜は無色澄

33 明である.

34 (2) 温化物 (1.03) 本品1.0gを水30mLに溶かし，希硝酸

35 10mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験

36 を行う.比較液にはO.OlmollL塩酸O.25mLを加える(0.009%

37 以下).

38 (3) 硫酸極 (J.J.I) 本品1.0gを水30mLlこ溶かし，希塩酸

39 5mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を

40 行う.比較液には0.005mollL硫酸0.40mLを加える(0.019%

41 以下).

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

43 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

44 下).

45 (5) ヒ素(1.11) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

46 製し，試験を行うUppm以下).

47 (6) 還元性物質 本品の水溶液u→20)5mLlこフェーリン

48 グ、試液5mLを加え， 2分間煮沸するとき，赤褐色の沈殿を生

49 じない.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，105
0
C， 4時間).

51 強熱残分(2.44) 0.1%以下Ug).

52 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，水25mLlこ

53 溶かし， O.lmollL塩酸で、i街定(2.5めする(指示薬:メチルレ

54 ッド試液2i商).

55 O.lmolι塩酸1mL=19.52mg C7H17NOδ 

56 貯法容器気密容器.
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1 メクロフエノキサート塩酸塩

1 メクロフエノキサート塩酸塩
2 Meclofenoxate Hydrochloride 

3 海酸メクロフエノキサート

~o~。へ/人CH

5 C1J王wC1N03・HC1:294.17 

.HCI 

6 2・(Dimethylamino)ethyl( 4・chlorophenoxy)acetate

7 ll1onohydrochloride 

8 [3685-84-5] 

9 本品l土定量するとき，換算した脱水物に対し，メクロブエ

10 ノキサート塩酸境(C12HwC山 03・HCl)98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異な

12 においがあり，味は苦い.

13 本品は水又はエタノール(95)に溶けやすく，無水酢酸にや

14 や溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは3.5~4.5である.

16 確認試験

17 (1) 本品O.Olgにエタノール(95)2mLを加え，必要ならば

18 加混して溶かし，冷後，塩酸ヒドロキシアンモニウムの飽和

19 エタノール(95)溶液2滴及び水酸化カリウムの飽和エタノー

20 ル(95)溶液2i潟を加え，水浴中で2分間加熱する.冷後，希塩

21 酸を加えて弱酸性とし，塩化鉄(III)試液3i商を加えるとき，

22 夜は赤紫色~暗紫色を呈する.

23 (2) 本品0.05gを水5mUこ溶かし，ライネッケ塩試液2滴

24 を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

25 (3) 本品の水溶液(1→10000)につき，紫外可視吸光度測

26 定法 (2.24) により吸収スベクトノレを測定し，本品のスペク

27 トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペク

28 トルは同一波長のところに向様の強度の吸収を認める.

29 (4) 本品の水溶液(1→100)は風化物の定性反応 (1.09)を

30 皇する.

31 融点 (2.60) 139~1430C 

32 純度試験

33 (1 ) 溶状 本品0.5gを7l<10mUこ溶かすとき，II夜は無色澄

34 明である.

35 (2) 硫酸塩 (1.M 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

36 夜には0.005mollL硫酸1.0mL:!r加える(0.048%以下).

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

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

39 下).

40 (4) ヒ素(J.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

41 製し，試験を行う (2ppm以下).

42 (5) 有 機 酸 本品2.0gをとり，ジエチルエーテル50mL:!r

43 加え， 10分間振り混ぜた後，ガラスろ過器(G3)を用いてろ

44 過し，残留物はジエチノレエーテル5mLずつで、2回洗い，洗液

晶 は先のろ液に合わせる.この液に中和エタノール50mL及び

46 フェノールフタレイン試液5i務を加え， O.lmo班 J水酸化ナト

47 リウム液で中和するとき，その消費量は0.54mL以下である.

48 水分 (2.48) 0.50%以下(1g，容量消定法，直接濡定).

49 強熱残分 (2..14) 0.1%以下(1g).

50 定量j去 本品約O.4gを精密に量り，無水酢酸70mUこ溶かし，

51 O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:マラカイトグ

52 リーンシュウ酸塩の酢酸(100)溶液(1→100)3i荷).ただし，

53 商定の終点は液の青緑色が黄緑色を経て微帯緑黄色に変わる

54 ときとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

55 O.lmolι過塩素酸1mL=29.42mgClzHwC1N03・HCl

56 貯法容器気密容器.
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1 メコパラミン

1 メコバラミン
2 Mecobalamin 

3 

NH2 

H2N 

H2N 

4 CG3H91CoN13014P: 1344.38 

5 Coル[α-(5，6-Dimethyl-1H-benzoimid位。1-1・yl)]-Cos-

6 methylcobamide 

7 [13422-55-4] 

8 ヌ本ド品は定量するとき，換算した脱水物に支対守し， メコパラミ

9 ン(ωCn凶3H9別lCoN130仏lト4♂)淘98.0%以上を含む.

10 性状本品は熔赤色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は水にやや溶けにくく，エタノーノレ(99.5)に溶けにく

12 く，アセトニトリルにほとんど溶けない.

13 本品は光によって変化する.

14 確認試験
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( 1 ) 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う.本品

のpH2.0の塩酸・塩化カリウム緩衝液溶液(1→20000)につき，

紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

し，本品のスペクトノレと本品の参照スペクトル1又はメコパ

ラミン標準品について同様に操作して得られたスペクトルな

比較するとき，両者のスベクトルは同一波長のところに同様

21 の強度の吸収を認める.また，本品のpH7.0のリン酸塩緩衝

22 夜溶液(1→20000)につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)に

23 より吸収スベクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参

24 ft~スペクトル2又はメコパラミン標準品について同様に操作

25 して得られたスベクトルを比較するとき，両者のスペクトル

26 は同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (2) 本品1mglこ硫酸水素カリウム0.05gを混ぜ，強熱して

28 融解する.冷後，融解物をガラス棒で砕き，水3mLを加え，

29 煮沸して溶かし，フェノールフタレイン試i夜1i商を加えた後，

30 夜が淡赤色を呈するまで水酸化ナトリウム試液を滴加し，酢

31 酸ナトリウム0.5g，希酢酸0.5mL及び1ーニトロソ-2ーナフ

32 ト ール -3，6 ジスルホン畿二ナトリウム溶液(1→

33 500)0.5mLを加えるとき，液は直ちに赤色~だいだい赤色を

34 呈し，塩酸0.5mLを追加し， 1分間煮沸しでも液の赤色は消

35 えない.

36 純度試験

37 ( 1 ) 溶状 本品20mgを水10mLlこ溶かすとき，液は赤色

38 澄明である.

39 (2) 類縁物質 定量法で得られた試料溶液10p.Llこっき，

40 次の条件で、液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

41 う.試料溶液の各々のピーク医積を自動積分法により測定す

42 るとき，メコバラミン以外の各々のピーク面積はメコパラミ

43 ンのピーク面積の0.5%以下であり，その合計面積は2.0%以

44 下である.

45 試験条件

46 

47 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

48 面積測定範囲:メコパラミンの保持時間の約2.5倍の範

49 囲

50 システム適合性

51 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

52 検出の確認:試料溶液1mLを正確に量り，移動棺を加

53 えて正確に100mLとし，システム適合性試験用溶液

54 とする.システム適合性試験用溶液1mLを正確に量

5

6

7

8

9

0

1

 

R
u
k
υ

え
u

w

D

R

u

ρ

り

ρり

り，移動相を加えて豆確に10mLとする.この液

lOp.Lから得たメコバラミンのピーク面積が，システ

ム適合性試験用溶液のメコパラミンのピーク面積の7

~13%になることを確認する.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液10p.Llこ

っき，上記の条件で試験を6田繰り返すとき，メコパ

ラミンのピーク面積の相対標準偏差は3.0%以下であ

62 る.

63 水分 (2.48) 12%以下(O.lg，容量滴定法，直接滴定).

64 定量j去本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う.本品

65 及びメコパラミン標準品(別途本品と同様の方法で水分

66 (2.48)を測定しておく)約50mgずつを精密に量り，それぞ

67 れを移動相に溶かし，正確に50mLとし，試料溶液及び標準

68 溶液とする.試料溶液及び標準溶液10p.Lずつを正確にとり，
凸
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次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

い，それぞれの液のメコパラミンのピーク面積AT及びAsを

測定する.

72 メコバラミン(C63H91CoN13014P)の量(mg)=lIIsX Ar/ As 

Ms :脱水物に換算したメコパラミン標準品の秤取量(mg)73 

d
斗

A

W

D

ρ

O

円

t

o

D

凸

び

凸

り

唱

え

の

ん

の

O

A
斗

4

v

b

ρ
り

η
t
O
O

白ひ

ヴ

，

弓

t

n

t

巧

'

弓

t

n

t

o

D

O

D

O

D

O

D

O

D

0

8

0

0

0

D

O

D

O

D

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:266nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィー熔オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:40'C付近の一定温度

移動相:アセトニトリル200mLlこpH3.5の0.02molιリ

ン酸塩緩衝液800mLを加え，更にlーヘキサンスルホ

ン酸ナトリウム3.76gを加えて溶かす.

流量:メコパラミンの保持時聞が約四分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:シアノコパラミン及び酢酸ヒドロキソ

コバラミン5mgずつを移動相に溶かし， 100mLとす

る.この液10p.Lにつき，上記の条件で操作するとき，

シアノコパラミン，ヒドロキソコパラミンの11頂に溶出
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2 メコノ〈ラミン

90 し，その分離度は3以上である.また，標準溶液10pL

91 につき，上記の条件で操作するとき，メコパラミンの

92 ピークの理論段数は6000段以上である.

93 システムの再現性:標準溶液10pUこっき，上記の条件

94 で試験を6回繰り返すとき，メコパラミンのピーク面

白 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

96 貯法

97 保存条件遮光して保存する.

98 容器気密容器.
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1 メストラノーノレ

1 メストラノール
2 Mestranol 

帆工xザド
3 、O' ~\/ 

4 C別区2602: 310.43 

5 3-Methoxy-19-nor-17α幽pregna-l，3，5(IO)ーtrien-20・yn-17-o1

6 [72-33-3] 

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

49 定量法 本品及びメストラノーノレ標準品を乾燥し，その約

50 10mgずつを精密に量り，それぞれをエタノール(99.5)に溶

51 かし，正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.

52 試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

53 (2.24)により試験を行い，波長279nmにおける吸光度AI'及

54 O'Asを測定する.

55 メストラノール(C21H2600の量(mg)ニ JVIsX Al'/ As 

56 JVIs :メストラノール標準品の秤取量(mg)

57 貯法

58 保存条件遮光して保存する.

7 本品を乾燥したものは定量するとき，メストラノーノレ 59 容器気密容器.

8 (C2IH2UOρ97.0~102.0%を含む.

9 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末で，においはない.

10 ;ijζ品はクロロホルムに溶けやすく， 1，4ージオキサンにや

11 や溶けやすく，エタノーノレ(99.5)又はジェチルエーテルにや

12 や溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品2mgを硫酸/エタノール(99.5)混液(2:l)1mL[こ

15 溶かすとき，液は赤紫色を呈し，黄緑色の蛍光を発する.

16 (2) 本品のエタノール(99.5)溶液(1→10000)につき，紫外

17 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

18 本品のスベクトルと本品の参熊スペクトル又はメストラノー

19 ル標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較

20 するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強

21 度の吸収を認める.

22 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトル又は乾燥したメストラノーノレ標準品の

25 スペクトルを比較するとき，何者のスペクトルは同一波数の

26 ところに同様の強度の吸収を認める.

27 旋光度 (2.49)α)~ : +2~+80(乾燥後， 0.2g， 1，4ージオ

28 キサン， 10mL， 100mm). 

29 融点 (2.60) 148~1540C 

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

35 製し，試験を行う (2ppm以下).

36 (3) 類縁物質本品0.10gをクロロホルム20mLに溶かし，

37 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

38 を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液

39 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

40 試料溶液及び標準溶液101lLずつを薄層クロマトグラフィ-

41 用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

42 クロロホルム/エタノール(99.5)混液(29: 1)を展開溶媒とし

43 て約10cm展掬した後，薄層板を嵐乾する.これに薄めた硫

44 酸(1→5)を均等に噴霧した後， 1050Cで15分間加熱するとき，

45 試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

46 ら得たスポットより j農くない.

47 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，105
0
C， 3時間).
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1 メダゼパム

1 メダゼ、パム 47 加えて正確に20mLとする.この液2mLを正確に量り，メタ

48 ノールを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これら

49 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を

50 行う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラ

51 フィ一周シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した簿層板に

52 スポッ卜する.次にシクロヘキサン/アセトン/アンモニア

53 水(28)混液(60・40:1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

54 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

55 とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

56 溶液から得たスポットより濃くない.

57 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減圧， 60
o
C， 4時間).

58 強熱残分 (2.4-1) 0.1 %以下Ug).

59 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸

60 UOO)50mL!こ溶かし， O.lmolι過塩素直まで滴定 (2.50)する

61 電位差i潟定f去).同様の方法で空試験を行い，補正する.

2 Medazepam 

、、

M
同ι。

4 CwHloCIN2: 270.76 

5 7-Chloro・l-methyl-ふphenyl-2，3-dihydro“lH-l，4-

6 benzodiazepine 

7 [2898-12-6] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，メダゼパム

9 (C16H15CIN098.5~10 1.0%在含む. 62 O.lmol!L過塩素酸1mL=27.08mgC16HloClN2 

10 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である 63 貯法

11 本品はメタノール，ェタノール(99.5)，酢酸(100)又はジヱ 64 保存条件遮光して保存する.

12 チルエーテルに溶けやすく，水にほとんど溶けない 65 容器気密容器.

13 本品は光によって徐々に黄色に着色する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品10mgをクエン酸・酢酸試液3mLfこ溶かすとき，

16 液は濃だいだい色を呈し，水浴中で3分間加熱するとき， a音
17 赤色に変わる.

18 (2) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

19 吸光度調IJ定法(2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品

20 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

21 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

22 る.

23 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル減定法 (2.25)の臭

24 化カリウム錠剤法により試験在行い，本品のスペクトノレと本

25 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

26 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (4) 本品に{寸き，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

28 色を呈する.

29 融点 (2.60) 101 ~ 1040C 

30 純度試験

31 (1 ) 溶状 本品1.0gをメタノーノレ10mLに溶かすとき， 1夜

32 は淡黄色~黄色澄明である.

33 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.5gをジエチノレエーテノレ50mLに

34 溶かし，水46mL及び炭酸ナトリウム試液4mLを加えて振り

35 混ぜ¥水層を分取してジエチルエーテル20mLずつで2回洗

36 った後，水層をろ過する.ろ液20mLをとり，希硝酸を加え

37 て中和し，更に希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.こ

38 れを検液とし，試験を行う.比較液にはO.Olmo旺J塩酸

39 0.30mLを加える(0.018%以下).

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

41 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

42 下).

43 (4) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

44 製し，試験を行う (2ppm以下).

45 (5) 類縁物質 本品0.25gをメタノーノレ10mLに溶かし，

46 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを
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1 メタンフェタミン塩酸塩

1 メタンフェタミン塩酸塩
2 Methamphetamine Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸メタンフェタミン

σ〉c!?HCl

5 ClOH1oN' HCl : 185.69 

6 (28)帽N-Methyl-l-phenylpropan-2聞amine

7 monohydrochloride 

8 [51-57・0]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，メタンフェタミン塩

10 酸塩(CWH15N. HCl)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，においは

12 ない.

13 本品は水，エタノール(95)又はクロロホノレムに溶けやすく，

14 ジェチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品1.0gを水10mLに溶かした液のpHは5.0~6.0である.

16 確認試験

17 (1 ) 本品の水溶液(1→100)5mUこヘキサクロロ白金(IV)酸

18 試液0.5mLを加えるとき，だいだい黄色の結晶伎の沈殿を生

19 じる.

20 (2) 本品の水溶液(1→100)5mUこヨウ素試液0.5mLを加え

21 るとき，褐色の沈殿を生じる.

22 (3) 本品の水溶液(1→100)5mUこ2，4，6ートリニトロフェ

23 ノール試液0.5mLを加えるとき，黄色の結晶性の沈殿在生じ

24 る.

25 (4) 本品の水溶液(1→20)は塩化物の定性反応 (/.酬を呈

26 する.

27 旋光度 (2.49) 日 J~: +16~+190(乾燥後， 0.2g，水，

28 10mL， 100mm). 

29 融点 (2.60) 171~1750C 

30 純度試験

31 (1 ) 酸又はアルカリ 本品2.0gを新たに煮沸して冷却した

32 水40mUこ溶かし，メチルレッド、試液2i衡を加え，試料溶液

33 とする.

34 ( i ) 試料溶液20mLにO.Olmo阻 J硫酸0.20mLを加えるとき，

35 夜の色は赤色である.

36 五) 試料溶液20mLに0.02mo班 d水酸化ナトリウム液

37 0.20mLを加えるとき，液の色は黄色である.

38 (2) 硫酸塩本 品0.05gを水40mUこ溶かし，希塩酸1mL

39 及び塩化バリウム試液1mLを加え， 10分間放置するとき，

40 液は変化しない.

41 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 2時間).

42 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

43 定量法本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢酸/

44 酢酸(100)混液(7:3)50mLに溶かし， O.lmol/L過塩素酸で滴

45 定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

46 補正する.

47 O.lmol江J過塩素酸1mL=18.57mg ClOHloN . HCl 

48 貯法

49 保存条件遮光して保存する.

50 容器気密容器.
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1 L-メチオニン

1 Lーメチオニン
2 L-NIethionine 

ノ S、/へ¥，CO.H
H3C' ちて 』

3 H NH2 

4 CoHl1N02S: 149.21 

5 (2S)-2“Amino-4-(methylsulfanyl)butanoic acid 

6 [63ω68-3] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーメチオニン

8 (CoHl1NOzS)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結品位の粉末で，特異なにおいが

10 ある.

11 本品l土キ、般に溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノー

12 ル(95)に極めて溶けにくい.

13 本品は希塩酸に溶ける.

14 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)

15 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル

16 と本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

17 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

18 旋光度 (2.49)α 〕f:十 21.0~ + 25.0o(乾燥後， 0.5g， 

19 6mollL塩酸試液， 25mL， 100mm). 

20 p H (2.54) 本品0.5gを水20mUこ溶かした液のpHは5.2~

21 6.2である.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状 本品0.5gを水20mUこ溶かすとき，液は無色澄

24 明である.

25 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを水20mLlこ溶かし，希硝酸

26 6mL及び水を加えて40mLとする.これを検液とし，試験を

27 行う.比較液はO.OlmollL塩酸0.30mLIこ希硝酸6mL及び水

28 告と加えて40mLとする.ただし，検液及び比較液には硝酸銀

29 試液10mLずつを加える(0.021%以下).

30 (3) 硫酸塩(J.J4) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

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

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

33 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

34 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gに水40mL.及ひ滞酢酸2mLを

35 加え，加湿して溶かし，冷後，水を加えて50mLとする.こ

36 れを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLlこ希酢

37 酸2mL及ひe水を加えて50mLとする(20ppm以下).

38 (6) ヒ素 (1.11) 本品1.0gを100mLの分解フラスコに入

39 れ，硝酸5mL及ひ'硫酸2mLを加え，フラスコの口に小漏斗

40 をのせ，白煙が発生するまで注意して加熱する.冷後，硝酸

41 2mLずつを2回加えて加熱し，更に過酸化水素(30)2mLずつ

42 を数回加えて液が無色~微黄色となるまで加熱する.冷後，

43 シュウ酸アンモニウム飽和溶液2mLを加え，再び白煙が発

44 生するまで加熱する.冷後，水を加えて5mLとし，これを

45 検液とし，試験を行う(2ppm以下).

46 (7) 類縁物質本品0.10g在水10mLに溶かし，試料溶液

47 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

48 とする.この液5mL:a:正確に量り，水を加えて正確に20mL

49 とし，標準溶液どする.これらの液につき，薄層クロマトグ

50 ラフィー (2.ω) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

51 511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

印 製した薄層板にスポットする.風乾後直ちに1ーブタノール

53 /水/酢酸(100)混液(3: 1 : 1)を展凋溶媒として約10cm展

54 関した後，薄層板を80
0Cで30分間乾燥する.これにニンヒ

55 ドリンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後， 80
0

Cで

56 5分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のス

57 ポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

58 乾燥減量(2.41) 0.30%以下(1g，105"C， 3時間).

59 強熱残分 (2.4-1) 0.1%以下(lg).

60 定量法 本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，ギ酸3mL

1

2

3
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u
ρ
り

ρり

に溶かし，酢酸(100)50mLを加え， O.lmollL過塩素酸で滴

定 (2.50)する(篭{立差滴定法).向様の方法で空試験を行い，

補正する.

64 O.lmollL過塩素酸1mLニ 14.92mgCoHl1N02S 

65 貯j去容器気密容器.
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1 メチクラン

1 メチクラン
2 Meticl'ane 

o 0 0 0 ，¥!ρケ hゴρケ

H2州〆N
3 H

3
C' 可/¥/

4' ClOH13NO"S2: 275.34 

5 6制札1ethylthiochrom日ne-7・sulfonamide1， I舗dioxid巴

6 [1084-65-7] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，メチクラン

8 (ClOH13NO"S2)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，アセト

11 ニトリル又はメタノールに溶けにくく，エタノール(95)に極

12 めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 融点:約2340C(分解).

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(3→ 10000)につき，紫外可視 68 

16 吸光度測定法 (2.2-1)により吸収スペクトルを測定し，本品 69 

17 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

18 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

19 る.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 純度試験

25 

20 

21 

22 

23 
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勾九日内。

(1) アンモニウム(I.M 本品0.10gをとり，試験を行う.

比較液にはアンモニウム標準液3.0mLを用いる(0.03%以下).

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) ヒ素 (I.ll) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(4) 類縁物質本品50mgをアセトニトリル50mUこ溶か

す.この液5mLを量り，移動相を加えて25mLとし，試料溶

液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確

に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

37 - (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のどーク

38 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のメチクラ

39 ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のメチクランのピー

40 ク面積より大きくない.

41 試験条件1

42 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

43 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

44 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

45 リカゲルを充てんする.

46 カラム温度:400C付近の一定温度

47 移動相:水/アセトニトリノレ混液(17: 3) 

48 流量:メチクランの保持時聞が約7分になるように調整
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する.

面積測定範屈:溶媒のピークの後からメチクランの保持

時間の約4倍の範囲

システム適合性1

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20mLとする.この液1011Lから得たメチ

クランのピーク面積が，標準溶液のメチクランのピー

ク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:本品及びカフェインO.Olgずつをアセ

トニトリル100mLに溶かす. この液2mLを正確に量

り，移動相を加えて正確に10mLとしたi夜1011Lにつ

き，試験条件1で操作するとき，カフェイン，メチク

ランの順に溶出し，その分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液10pLにつき，試験条件1で

試験を6田繰り返すとき，メチクランのピーク面積の

相対標準偏差は2.0%以下である.

試験条件2

検出器，カラム及びカラム滋度は試験条件1を準用する.

移動柁:水/アセトニトリル混液(1:1)

流量:メチクランの保持時間が約2分になるように誠整

する.

70 面積測定範囲:溶媒のピークの後からメチクランの保持

71 時間の約10倍の範冨

72 システム適合性2

73 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動棺を加

74 えて正確に20mLとする.この液10pLから得たメチ

75 クランのピーク面積が，標準溶液のメチクランのピー

76 ク面積の7~13%になることを篠認する.

77 システムの性能:本品及びパラオキシ安患、香毅メチル

78 0.02gずつをアセトニトリル100mLに溶かす.この液

79 2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に10mLとし

80 た液10pUこっき，試験条件2で操作するとき，メチク

81 ラン，パラオキシ安息香西空メチルの傾に溶出し，その

82 分離度は4以上である.

83 システムの再現性:標準浴液10pUこっき，試験条件2で

84 試験を6回繰り返すとき，メチクランのピ}ク面積の

85 相対標準偏差は2.0%以下である.

86 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 4時間).

87 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

88 定量j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り ，N，Nージメ

89 チルホルムアミド50mUこ溶かし，水5mLを加え， O.lmoνL 

90 水酸化カリウム・エタノール液で滴定 (2.50)する(電位差滴

91 定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

92 O.lmollL水酸化カリウム・エタノール液1mL

93 =27.54mg ClOH13NO"S2 

94 貯法容器密閉容器.
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1 メチラポン

1 メチラポン
2 Metyrapone 
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4 C14H14N20: 226.27 

5 2-Methyl-I，2-di(pyridinふ yl)propan-l-one

6 [54-36-4] 

7 ;1ド品を乾燥したものは定量するとき，メチラポン

8 (C1A14N20)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末で，特異なにおいが

10 あり，味は苦い.

11 本品はメタノール，エタノール(95)，無水酢酸，クロロホ

12 ノレム，ジエチルエーテル又はニトロベンゼンに緩めて溶けや

13 すく，水にやや溶けにくい.

14 本品は0.5molι硫酸試液に溶ける.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品5mgfこ1 クロロ 2，4ージニトロベンゼンO.Olg

17 を混ぜ， 5~6秒間穏やかに加熱して融解し，冷後，水酸化

18 カリウム・エタノール試液4mLを加えるとき， i夜は精赤色

19 を呈する.

20 (2) 本品の0.5mo阻 J硫酸試液溶液(I→100000)につき，紫

21 外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スベクトルを測定し，

22 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

23 河者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

24 ~忍める.

25 融点 (2.60) 50~540C 

26 純度試験

27 (1 ) 溶:伏木品0.5gをメタノール5mLに溶かすとき，液

28 は無色~微黄色澄明である.

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

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

31 下).

32 (3) ヒ素 (J.Jl) 本品1.0gをとり，第3i去により検液を調

33 製し，試験を行う(2ppm以下).

34 (4) 類縁物質本品0.25gをメタノーノレ5mLに溶かし，試

35 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

36 えて亙確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，メタノ

37 ールを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの

38 夜につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験合行

39 う.試料溶液及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフイ

40 ー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポ

41 ットする.次にクロロホルム/メタノール混液(15: 1)を展

42 開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を温風で約15分間

43 乾燥する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

44 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

45 得たスポットより濃くない.

46 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減圧，シリカゲル， 24時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

48 定量法 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，ニトロベン

49 ゼン10mL及び無水酢酸40mLを加えて溶かし， O.lmollL過

50 塩素酸でi指定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試

51 教を行い，補正する.

52 O.lmolι過塩素酸1mL=11.31mg C14HHN20 

53 貯j去

54 保存条件遮光して保存する.

55 容器気密容器.
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1 dlーメチルエフェドリン塩酸塩

1 dlーメチルエフェドリン塩酸塩
2 dl-M巴thylephedrineHydrochloride 

3 dl一塩酸メチルエフェドリン

H 加 ?H3

d¥/人，N、
Iグ 7 γx 、CH3

4
、¥)J H CH3 

.HCI 

及び鏡像異性体

5 CllH17NO・HCI; 215.72 57 

6 (lRS，2SR)網目imethylamino↓ phenylpropan-l-01 58 

7 monohydrochloride 59 

8 [18760-80四~ 00 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，dl メチルエフェド 62 

10 リン塩酸溢(Cl1H17NO ・ HCl)99.0~10 1.0%を含む 63

11 性状 本品は無色の結品又は白色の結晶性の粉末である 64

12 本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にやや溶けにく 65 

13 く，酢酸(100)に溶けにくく，無水酢酸にほとんど溶けない 66

14 本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない 67

15 確認試験 68 

16 ( 1 ) 本品の水溶液(1→2000)につき，紫外可視吸光度測定 69 

7

8

9

0

1

2

3

4
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法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスベクト

ルと本品の参熊スペクトルを比較するとき，両者のスペクト

ノレは同一波長のところに悶様の強度の吸収を認める.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

する.
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移動指.リン酸二水素カリウム13.6g及び1ーへブタン

スルホン酸ナトリウム3gを水1000mLに溶かし， リン

西空を加えてpH2.5!こ調整する.この液900mLにアセ

トニトリノレ200mLを加える.

61 

流量:メチルエフェドリンの保持時聞が約10分になる

ように調整する目

面積測定範囲:溶媒のピークの後からメチルエフェドリ

ンの保持待問の約2(音の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，水を加えて

正確に20mLとする.この液201tLから得たメチルエ

フェドリンのピーク面積が，標準溶液のメチルエフェ

ドリンのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:本品50mg及びパラオキシ安息香酸メ

チルO.4mgを水50mLに溶かす.この波201tUこっき，

上記の条件で操作するとき，メチルエフェドリン，パ

ラオキシ安息、香酸メチルの順に溶出し，その分離度は

3以上である.

システムの再現性:標準溶液201tUこっき，上記の条件

で試験を6田繰り返すとき，メチルエフェドリンのピ

ーク面積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

70 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 3時間).

71 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

72 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢酸/

73 酢酸(100)混液(7; 3)80mLに溶かし， O.lmollL過塩素直査で、滴

74 定 (2.50)する(電位差i商定?去).向様の方法で空試験を行い，

75 補正する.

76 O.lmollL過塩素酸1mL=21.57mgCl1H17NO・HCl

77 貯法

26 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは4.5~ 78 保存条件遮光して保存する.

27 6.0である 79 容器密際容器.

28 融点 (2.60) 207~211"C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすどき，液は無色澄

31 明である.

32 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0g:a:とり，第4法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質本品50mgを水20mUこ溶かし，試料溶液

36 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に

37 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20pL

38 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

39 (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

40 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のメチルエフ

41 ェドリン以外のピークの合計面積は，標準溶液のメチルエフ

42 ェドPンのピーク面積より大きくない.

43 試験条件

44 検出器:紫外吸光光度計(機定波長;257nm) 

45 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5pm

46 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

47 リカゲルを充てんする.

48 カラム温度;400C付近の一定温度

5 1593 



1 dlーメチルエフェドリン塩酸嵐散10%

1 dlーメチルエフェドリン塩酸塩散10%
2 10% dl-Methylephedl'ine Hydl'ochloride Powdel' 

3 dl一塩酸メチルエフェドリン散

4 dl一塩酸メチノレエフェドリン散10%

5 本品は定量するとき ，dlーメチルエフェドリン塩酸塩

6 (Cl1H17NO・HCl: 215.72)9.3~10.7%を含む.

7 製法

dlーメチルエフェドリン塩酸塩 100g 

デンプン，乳糖水和物又はこれらの混合物 適量

全量 1000g 

8 以上をとり，頼粒子引l又は数剤の製法により製する.

9 確認試験 本品0.5gに水100mLを加え， 20分間激しく振り混

10 ぜた後，必要ならばろ過する.この液につき，紫外可視吸光

11 度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定するとき，波

12 長250~253nm ， 255~259nm及び261~264nm!こ吸収の極

13 大を示す.

14 定量法 本品約0.5gを精密に量り，内標準溶液4mLを正確に

15 加え，更に水25mLを加え， 20分間激しく振り混ぜて溶かし

16 た後，水を加えて50mLとし，必要ならば孔径0.45pmのメ

17 ンプランフィルターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，次

18 のろ液を試料溶液どする.5.l1Jに定量用dl 塩酸メチルエフェ

19 ドリンを105
0

Cで3時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，

20 内標準溶液4mLを正確に加え，更に水を加えて溶かし，

21 50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011L

22 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

23 試験を行い，内標準物質のピーク函積に対するメチルエブエ

24 ドリンのピーク面積の比(h及びQsを求める.

25 dlーメチルエフェドリン極酸塩(CIlH17NO・HCl)の量(mg)

26 =11公 XQT/QS 

27 Ms:定量用dl 塩駿メチルエフェドリンの秤取量(mg)

28 内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのアセトニトリル

29 溶液(1→10000)

30 試験条件

31 検出器:紫外扱光光度計(測定波長:257mn) 

32 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

33 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

34 リカゲルを充てんする.

35 カラム温度:400C付近の一定温度

36 移動相:!Jン酸二水素カリウム13.6g及び1ーへプタン

37 スルホン酸ナトリウム3gを水1000mLに溶かし，リン

38 酸を加えてpH2.5!こ調整する.この液900mLにアセ

39 トニトリノレ200mLを加える.

40 流量:メチルエフェドリンの保持時間が約10分になる

41 ように調整する.

42 システム適合性

43 システムの性能:標準溶液20pUこっき，上記の条件で

44 操作するとき，メチルエフェドリン，内，標準物質の11頂

45 に溶出し，その分離度は3以上である.

46 システムの再現性:標準溶液20pUこっき，上記の条件

47 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

48 に対するメチルエフェドリンのピーク面積の比の相対

49 標準偏差は1.0%以下である.

50 貯法

51 保存条件遮光して保存する.

52 容器密閉容器.
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1 メチノレエノレゴメトリンマレイン酸塩

1 メチルエルゴメトリンマレイン酸塩
2 Methylergometrine Maleate 

3 マレイン駿メチルエノレゴ、メトリン

H九叱OH

4 

M

H

U

H
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c

c
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¥
 

5 C2oH2oNa02・CA404:455.50 

6 (8S)-N幽[(lS)-1-(Hydroxymethyl)propyl]-6・methyl-9，IO-

7 didehydroergoline・8-carboxamidemonomaleate 

8 [7054-07-1] 

46 び標準溶液2mLずつを正確に量り，それぞれを褐色の共栓

47 試験管にとり，氷冷しながら4ージメチルアミノベンズアノレ

48 デヒド・塩化鉄(田)試液4mLを正確に加え， 45
0
Cで10分間

49 加滋した後，室温で20分間放置する.これらの液につき，

50 水2.0mLを用いて何様に操作して得た液を対照とし，紫外可

51 祝吸光度測定法(2.24)により試験を行う.試料溶液及び標

52 準溶液から得たそれぞ、れの液の波長545nmにおける吸光度

53 Ar及びAsをiJlIJ定する.

54 メチルエノレゴメトリンマレイン酸塩(C2oH25Na02・c厄 404)

55 の量(mg)

56 = jJ;Is X AT/ As 

57 

58 

Ms :メチルエルゴメトリンマレイン酸塩標準品の秤取量

(mg) 

59 貯法

60 保存条件遮光して保存する.

9 本品在乾燥したものは定量するとき，メチルエルゴ、メトリ 61 容器 気密容器.

10 ンマレイン駿塩(C2oH2õN302 ・ CÆ40δ95.0~105.0%を含む.

11 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末で，においはない.

12 本品は水，メタノール又はエタノール(95)に溶けにくく，

13 ジェチルエーテノレにほとんど溶けない.

14 本品は光によって徐々に黄色となる.

15 融点:約1900C(分解).

16 確認試験

17 (1 ) 本品の水溶液(1→200)は青色の蛍光を発する.

18 (2) 定量法で得た呈色液は深青色を呈し，この液につき，

19 紫外可祝吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定

20 し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はメチルエ

21 ノレゴメトリンマレイン酸塩標準品について同様に操作して得

22 られたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

23 波長のところに同様の強度の吸収を認、める.

24 (3) 本品の水溶液(1→500)5mLに過マンガン酸カリウム

25 試液17慌を加えるとき，試液の赤色は直ちに消える.

26 旋光度 (2ψα 〕 3: 十 44~+500(乾燥後， O.lg，水，

27 20mL， 100mm). 

28 純度試験類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用

29 いて行う.本品8mgをエタノール(95)/アンモニア水(28)混

30 液(9:1)2mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正

31 確に量り，エタノール(95)/アンモニア水(28)混液(9: 1)を

32 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液に

33 っき，直ちに薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を

34 行う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラ

35 フィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した簿層板に

36 スポットし，直ちにクロロホルム/メタノール/水混液

37 (75 : 25 : 3)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

38 風乾する.これに紫外線(主波長365nm)を照射するとき，試

39 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から

40 得たスポットより濃くない.

41 乾燥減量 (2.4]) 2.0%以下(0.2g，減圧，酸化リン(V)，4時

42 間).

43 定量法 本品及びメチルエルゴメトリンマレイン酸塩標準品を

44 乾燥し，その約10mgずつを精密に量り，水に溶かし，正確

45 に250mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及
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1 メチノレエルゴメトリンマレイン酸溢錠

1 メチルエルゴメトリンマレイン酸塩錠
2 Methylergometrine Maleate Tablets 

3 マレイン酸メチルエルゴ、メトリン錠

4 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

5 メチルエルゴ、メトリンマレイン酸塩(C2oHz5N30Z・C4H.，04: 

6 455.50)を含む.

7 製法 本品は「メチルエルゴメトリンマレイン酸塩j をとり，

8 錠剤の製法により製する.

9 確認試験

10 (1 ) 定量法で得た試料溶液は青色の蛍光を発する.

11 (2) 定量法で得た呈色液は深青色を呈し，この液につき，

12 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

13 するとき，波長543~547nm及び620~630nm!こ吸収の極大

14 を示す.

15 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

16 き，適合する.

17 本品1鈎を褐色の共栓遠心沈殿管にとり，水10mLを加え，

18 10分間激しく振り混ぜ，崩壊させた後，塩化ナトリウム3g
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及びアンモニア水(28)2mLを加える.次にクロロホルム

25mLを正確に加え， 10分間激しく振り混ぜた後， 5分間遠

心分離して水層を除く.クロロホノレム抽出液を分取し，

1mL中にメチルエノレゴメトリンマレイン酸塩(C2oH25N302・

C4H40δ約511gを含む液となるようにクロロホルムを加えて

正確に VmLとし，試料溶液とする. l:JIJにメチルエルゴ‘メト

リンマレイン酸塩標準品をデシケーター(減圧，酸化リン

(V))で4時間乾燥し，その約1.25mgを精密に量り，水に溶か

し，正確に100mLどする.この液10mLを正確に量り，褐色

の共栓遠心沈殿管に入れ，塩化ナトリウム3g及ひ。アンモニ

ア水(28)2mLを加える.次にクロロホノレム25mLを正確に加

え， 10分間激しく振り混ぜた後， 5分間遠心分離して水層を

!徐き，クロロホルム抽出液安分取し，標準溶液とする.試料

溶液及ひ寺標準溶液20mLずつを正確に量り，褐色の共栓遠心

沈殿管に入れ，直ちに希4ージメチルアミノベンズアルデヒ

ド・塩化鉄(皿)試液10mLを正確に加え， 5分間激しく振り混

ぜる.この液を5分間遠心分離した後，水層を分取し 1時

開放置する.これらの液につき，希4ージメチルアミノベン

ズアルデヒド・塩化鉄(III)試液を対照とし，紫外可視吸光度

測定法(2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液か

ら得たそれそ守れの液の波長545nmにおける吸光度AI'及びAs

を測定する.

41 メチルエノレゴメトリンマレイン酸塩(C2oH25N302・CA40J

42 の最(mg)

43 = Ms X AT/ As X Tゲ250

44 

45 

lVfs :メチノレエルゴメトリンマレイン酸塩標準品の秤取量

(mg) 

46 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

47 毎分100回転で試験在行うとき，本品の30分間の溶出率は

48 70%以上である.

49 本品H回をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

50 20mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンプランフィノレター

51 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

2
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礁に量り，表示量に従い1mL中にメチルエノレゴメトリンマ

レイン酸塩(CZOH25N30Z・CA"oJ約0.131tgを含む液となる

ように水を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.日IJ

にメチルエルゴメトリンマレイン酸塩標準品をデシケーター

(i威圧，酸化リン(v))で4時間乾燥し，その約25mgを精密に

量り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正

確に量り，水を加えて正確に100mLとし，この液1mLを正

確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液につき，直ちに蛍光光度法 (2.22)に

より試験を行い，励起波長338nm，蛍光波長427nmにおけ

る蛍光の強さFI'.及びFsを測定する.
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ρ
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ρ
り

メチノレエルゴメトリンマレイン酸塩(C2oHz5Na02・CA，，04)

の表示量に対する溶出率(%)

ニ MsX FI'/lもX V'/V X 1/C X 9/20 

λ公:メチルエルゴメトリンマレイン酸座標準品の秤取量

(mg) 

C: 1錠中のメチルエノレゴメトリンマレイン酸塩

(C2oH25N302・CA404)の表示量(mg)
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70 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

71 とする.メチルエルゴ、メトリンマレイン酸塩(C2oH25N302・

72 CA40J約0.3mgに対応する量を精密に量り，褐色の分液漏

73 斗に入れ，炭酸水素ナトリウム溶液(1→20)15mLを加え，

74 クロロホルム20mLずつで4回抽出する.抽出液は別の乾燥

75 した褐色の分液漏斗に，あらかじめクロロホルムで潤した脱

76 脂綿を用いて順次ろ過し，全ろ液を合わせ試料溶液とする.

77 別にメチルエルゴメトリンマレイン酸塩標準品をデシケータ

78 ー(シリカゲ、ノレ)で4時間乾燥し，その約10mgを精密に量り，

79 水に溶かし，正確に100mLとする.この液3mLを正確に量

80 り，褐色の分液漏斗に入れ，試料溶液の調製と同様に操作し，

81 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液の全量に，希4ージ

82 メチルアミノベンズアルデヒド・極化鉄(凹)試液25mLずつ

83 を正確に加え 5分間激しく振り混ぜ， 30分間放置する.水

84 層を分取し，遠心分離した後1時間放置する.これらの液に

85 っき，希4 ジメチノレアミノベンズアルデヒド・塩化鉄(III)

86 試液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験

87 を行う.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長

88 545nmにおける吸光度AT.及びAsを測定する.

89 メチルエルゴ、メトリンマレイン酸主主(C2日H25N302・CA40，U

90 の量(mg)

91 =lVfs X Ar守/As X 3/100 

92 

93 

Ms :メチノレエルゴメトリンマレイン酸塩標準品の秤取量

(mg) 

94 貯法

95 保存条件遮光して保存する.

96 容器密隣容器.
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メチルジゴキシン

同様の試験を行う.

旋光度 (2.49) 日 )!~61 十 22.0~+ 25.50
(脱水物に換算した

もの19，ピリジン， 10mL， 100mm). 

純度試験

( 1 ) ヒ素(1./1) 本品0.5gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (4ppm以下).

(2 ) 類縁物質本品10mgをクロロホルム10mLに溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液に

つき，薄層クロマトグラブィー (2.03) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液20pLずつを簿層クロマトグラフィー

用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

2ーブタノン/クロロホルム混液(3: 1)を展開溶媒として約

15cm展開した後，薄層板を風乾する.これに希硫酸を均等

に噴霧し， 110
0

Cで10分間加熱するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない.

アセトン 本品約O.lgを精密に量り，内標準溶液2mLを豆確

に加えて溶かし，更にN，Nージメチルホルムアミドを加えて

10mLとし，試料溶液とする.531]!こN，N-ジメチルホノレムア

ミド、約10mLを入れた50mLのメスフラスコを用い，アセト

ン約O.4gを精績に量り ，N，Nージメチルホルムアミドを加え

て50mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液

20mLを正確に加え，更にN，N-ジメチルホルムアミドを加

えて100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液1

pLfこっき，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02)によ

り試験を行い，内標準物質のピーク函積に対するアセトンの

ピーク面積の比Q'l'及びQsを求めるとき，アセトンの量は

2.0~5.0%である.

アセトンの量(%)=1V1S/Ml' X Q-r/ Qs 

MS :アセトンの秤取量(g)

Mr:本品の秤取量(g)
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メチルジゴキシン
Metildigoxin 

H 

1 

2 

OH 

C42Huu014・)iIC3HuO: 824.00 

3s司 [2，6・Dideoxy・4-0-methyl-s-D-ribo“hexopyranosyl・

(1→4)-2， 6-di deoxy-s-D-ri bo-hexopyranosyl-( 1→4)ー

2，6-dideoxy-s-D-ribo-hexopyranosyloxy]・12s，l4-

dihydroxy-5s-card-20(22)幽enolide-acetone(2/1)

[30685-43-9，アセトン和していないもの]

3 

4

5
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内襟準溶液 tーブ、チルアルコ}ルのN，N-ジメチルホノレ

ムアミド溶液(1→2000)

操作条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径約2mm，長さ 1~2mのガラス管に150~

180p.mのガスクロマトグラフィー用多孔性エチルピ

ニルベンゼンージビ、ニノレベンゼ、ン共重合体を充てんす

る.

カラム温度:170~230oCの一定温度

キャリヤーガス:窒素

流量:アセトンの保持時間が約2分になるように調整す

る.

カラムの選定:標準j容液1p.Lにつき，上記の条件で操作

するとき，アセトン，tーブチルアルコールの傾に流

出し，その分離度が2.0以上のものを用いる.

水分 (2.48) 3.0%以下(0.3g，容量滴定法，直接滴定).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

定量法 本品及びメチルジゴ、キシン標準品約O.lgずつを精密に

量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に50mLとする.

これらの液5mLずつを正確に量り，それぞれにメタノール

5 
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，メチルジゴ、

キシン(C42Hüü014 ・泌C3HGO)96.0~103.0%告と含む.

性状 本品は白色~淡黄白色の結晶性の粉末である.

本品l土N，N ジメチルホノレムアミド，ピリジン又は酢酸

(100)に溶けやすく，クロロホルムにやや溶けやすく，メタ

ノーノレにやや溶けにくく，エタノール(95)又はアセトンに溶

けにくく，水に極めて溶けにくく，ジエチルエ}テルにほと

んど溶けない.

確認試験

( 1 ) 本品2mgを酢酸(100)2mLに溶かし，塩化鉄(阻)試液1

滴を加えてよく振り混ぜた後，硫酸2mL告と穏やかに加えて

二層とするとき，境界面は褐色を呈する.また，酢酸層は

徐々に濃青色を皇する.

(2 ) 本品2mgを1，3ージニトロベンゼン試液2mLfこ溶かし，

テトラメチルアンモニウムヒドロキシドのエタノーノレ(95)溶

液(1→200)2mLを加えて振り混ぜるとき，il夜は徐々に紫色

を主主し，次に青紫色となる.

(3) 本品のメタノーノレ溶液(1→50000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトル又はメチルジゴキシン

襟準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較す

るとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度

の吸収を認める.

(4) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレ又はメチノレジゴキシン標準品のスペクト

ノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに

同様の強度の吸紋を認める.もし，これらのスペクトルに差

を認、めるときは，本品及びメチルジゴキシン標準品をそれぞ

れアセトンに溶かした後，アセトンを蒸発し，残留物につき，
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2 メチノレジゴ、キシン

92 を加えて正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.

93 試料溶液及び標準溶液5mLずつを正確に量り，それぞれに

94 2，4，6 トリニトロブエノール・エタノール試液15mL及び水

95 酸化ナトリウム試液2mLずつを正確に加えてよく振り混ぜ

96 た後，メタノールを加えて正確に25mLとし， 20士0.50Cに

97 20分開放置する.これらの液につき， 2，4，6ートリニトロフ

98 ェノール・エタノール試液15mL及び水般化ナトリウム試液

99 2mLを正確に最り，メタノールを加えて正確に25mLとした

100 液を対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を

101 行う.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長

102 495nmにおける吸光度を5分ごとに測定し，それぞれの最大

103 直Al'及びAsを求める.

104 メチルジゴキシン(C42Hs6014・;zC3HsO)の量(mg)

105 = lVIs X A，/ As 

106 Ms :脱水物に換算したメチルジゴ、キシン標準品の秤取量

107 (mg) 

108 貯法容器気密容器.

5 1598 



1 メチルセルロース

1 メチルセルロース
2 Methylcellulose 

3 Cellulose，methyl ether 

4 [9004-67-5] 

51 に正確に量り，熱湯を加えて500.0gとし，以下第l法と同様

52 に操作して試料溶液とする.試料溶液につき， 20:!:0.lOCで

53 粘度測定法第2t去の単一円筒形回転粘度計により，次の条件

54 で試験を行うとき，表示粘度の75~140%である.

55 操作条件

56 装置機種:ブルックフィールド、型粘度計LVモデル

57 円筒番号，回転数及び換算乗数:表示粘度の区分で定め

5 本医薬品各条1ま，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品 58 た以下の表に従う.
6 各条である

7 なお，三薬局方で競和されていない部分は r・U で閤むことに

8 より示す.

9 本品l土セルロースのメチルエーテルである.

10 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，メトキシ基

11 (-QCH3 ・ 3 1. 03)26.0~33.0%を含む.

12 本品はその粘度をミリパスカル秒(mPa.s)の単位で表示す

13 る.

14 ・性状 本品は白色~帯黄白色の粉末又は粒である.

15 本品はエタノーノレ(99.5)にほとんど溶けない.

16 本品に水を加えるとき，膨i間し，澄明又はわずかに混濁し

17 た粘調性のある液となる..

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品1.0gをビーカーに入れた7J<100mLの表面に，必

20 要ならばビーカーの上縁部を穏やかにたたきながら，均一に

21 分散し放置するとき，水面上で凝集する.

22 (2) 本品1.0gを熱湯100mLに加え，かき混ぜるとき，懸

23 濁液となる.この懸濁液を5
0
Cに冷却し，かき混ぜるとき，

24 澄明又はわずかに混濁した粘調性のある液となる.

25 ( 3 ) (2)の試験終了後の溶液O.lmLIこ薄めた硫酸(9→

26 10)9mLを加えて振り混ぜ，水浴中で正確に3分間加熱した

27 後，直ちに氷水浴中で‘冷却し，ニンヒドリン試液0.6mLを注

28 意して加え，振り混ぜて250Cで放置するとき，液は紅色を

29 呈し，更に100分間放置後も紫色に変化しない.

30 (4) (2)の試験終了後の溶液2~3mLをスライドガラス上に

31 薄く塗り，水を蒸発させるとき，透明なフィルム膜を形成す

32 る.

33 (5) 水50mLを正確に量り， (2)の試験終了後の溶液50mL

34 を正確に加え，かき混ぜながら1分間に2~5"(;上昇するよう

35 に加湿する. i夜の白濁が増加し始める温度告と凝集温度とする

36 とき， 500C以上である.

37 粘度 (2.53)

38 (i ) 第1法 本品の表示粘度が600mPa's未満のものに適用

39 する.本品の換算した乾燥物4.000gに対応する量を広口瓶

40 に正確に量り，熱湯を加えて200.0gとし，容器にふたをし

41 た後，かき混ぜ機を用いて均一な分散液となるまで毎分350

42 ~450回転で1O~20分間かき混ぜる.必婆ならば容器の器接

43 に付着した試料をかき取り，分散液に加えた後， 5
0
C以下の

44 水浴中で20~40分間かき混ぜながら溶解する.必要ならば

45 冷水を加えて200.0gとし，溶液中又は液面に泡を認めると

46 きは遠心分離などで除き，試料溶液とする.試料溶液につき，

47 20土O.lOCで粘度測定法第1法により試験を行うとき，表示

48 粘度の80~120%である.

49 韮)第2i去本品の表示粘度が600mPa's以上のものに適用

50 する.本品の換算した乾燥物10.00gに対応する量を広口瓶

表示粘度 円筒 回転数 換算

{mPa's} 番号 /分 乗数

600以上 1400未満 3 60 20 
1400以上 3500未満 3 12 100 
3500以上 9500未満 4 60 100 
9500以上 99500未満 4 6 1000 
99500以上 4 3 2000 

59 装置の操作.装置を作動させ， 2分間回転させてから粘

60 度計の測定値を読み取り， 2分間停止する.同様の操

61 作を2回繰り返し， 3回の測定値を平均する.

62 p H (2.54) 粘度試験の試料溶液を20士2"(;とし， 5分間放置

63 した液のpHは5.0~8.0である.

64 純度試験重金属本品1.0gを100mLのケルダールフラスコ

65 にとり，硝酸/硫酸混液(5: 4)を試料が十分に潤うまで加え

66 て穏やかに加熱する.この操作を硝酸/硫酸混液(5: 

67 4)l8mLを使用するまで繰り返す.液が黒色に変化するまで

68 穏やかに煮沸する.冷後，硝酸2mLを加え，液が黒色に変

69 化するまで再び加熱する.この操作を繰り返し， i'夜が黒色に

70 変化しなくなった後，濃い白煙を生じるまで強く加熱する.

71 冷後，水5mLを加え，濃い白煙を生じるまで穏やかに煮沸

72 し，更に液量が2~3mLになるまで加熱する.冷後，水5mL

73 を加えたとき，液がなお黄色を呈するときは，過酸化水素

74 (30)lmLを加え，液量が2~3mLになるまで加熱する.冷後，

75 水2~3mLを加えて希釈した液をネスラー管に入れ，水を加

76 えて25mLとし，検液とする. 53IJに鉛標準液2.0mLを100mL

77 のケルダ‘ーノレプラスコに入れ，硝酸/硫酸混液(5:4)l8mL 

78 を加え，更に検液の調製に用いた伺量の硝酸を加え，濃い白

79 煙を生じるまで加熱する.冷後，水10mLを加え，検液の調

80 製に過酸化水素(30)を用いた場合には，その河量を加え，以

81 下検液の誠製と同様に操作し，比較液とする.検液及び比較

82 夜にアンモニア水(28)を加え，液のpHを3.0~4.01こ調整し，

83 水を加えて40mLとする.更にそれぞれチオアセトアミド・

84 グリセリン猛基性試液1.2mL，pH3.5の酢酸塩緩衝液2mL及

85 び水を加えて50mLとし， 5分間放置した後，岡管を白色の

86 背景を照い，上方から観察して液の色を比較する.検液の呈

87 する色は，比較液の呈する色より濃くない(20ppm以下).

88 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(lg，1050C， 1p寺間).

89 強熱残分 (2.44) 1.5%以下(lg).

90 定量法

91 ( i ) 装置 分解瓶 :5mLの耐圧セラムパイアルで，外径

92 20mm，高さ50mm，首部の外径20mm及び内径13mm，セ

93 プタムは表面がフッ素樹脂で、加工されたブチノレゴム製で，ア

94 ノレミニウム製のキャップを用いてセラムパイアルに固定して

95 密桧できるもの.又は河等の構造を持つもの.

96 加熱器:角型金属アルミニウム製ブロックに直径20mm，

97 深さ32mmの穴をあけたもので，分解瓶に適合するもの.加
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2 メチルセノレロ}ス

98 熱器はマグ、ネチックスターラーを用いて分解瓶の内容物をか

99 き混ぜる構造を有するか，又は振とう器に取り付けられて，

100 毎分約100囲の往復振とうができるもの.

101 品)操作法 本品約65mgを精密に量り，分解瓶に入れ，

102 アジピン酸0.06~0.10g，内標準溶液2.0mL及びヨウ化水素

103 酸2.0mLを加え，直ちに密栓し，その質量を精密に量る.分

104 解瓶の内容物の温度が130:t20

Cになるようにプロックを加

105 熱しながら，加熱器に付属したマグネチックスターラー又は

106 振とう器を用いて60分聞かき混ぜる.マグネチックスター

107 ラー又は振とう器が使えない場合には，加熱時間の初めの

108 30分間， 5分ごとに手で振り混ぜる.冷後，その質量を精密

109 に量り，減量が内容物質量の0.50%以下又は内容物の漏れが

110 ないとき，混合物の上層を試料溶液とする. jjljにアジピン酸

111 0.06~0.10g，内標準溶液2.0mL及びヨウ化水素酸2.0mLを

112 分解瓶にとり，直ちに密栓し，その質量を精密に量り，マイ

113 クロシリンジを用いセプタムを通して定量用ヨードメタン

114 45pLを加え，その質量を精密に量る.分解瓶を振り混ぜた

115 後，内容物の上層を標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

116 1 ~2pLにつき，次の条件でガスクロマトグラフィー (2. 02)

117 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するヨード

118 メタンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

119 メトキシ基(CH3U)の量(%)=MS/MXQT/QS X 21.86 

120 MS:定量照ヨードメタンの秤取量(mg)

121 M:乾燥物に換算した本品の秤取量(mg)

122 内標準溶液 nーオクタンのoーキシレン溶液(3→100)

123 試験条件

124 検出器:熱伝導度型検出器又は水素炎イオン化検出器

125 カラム:内径3~4mm，長さ1.8~3mのガラス管に，ガ

126 スクロマトグラフィー用メチルシリコーンポリマーを

127 125~ 150pmのガスクロマトグラフィー用ケイソウ土

128 に10~20%の割合で被積したものを充てんする.

129 カラム温度:100
0

C付近の一定混度

130 キャリヤーガス・熱伝導度型検出器を用いる場合はヘリ

131 ウム，水素炎イオン化検出器を用いる場合はヘリウム

132 又は窒素.

133 流量:内標準物質の保持時間が約10分になるように調

134 整する.

135 システム適合性

136 システムの性能:標準溶液1~2pLにつき，上記の条件

137 で操作するとき，ヨードメタン，内標準物質のjI慎に流

138 出し，それぞれのピークは完全に分離する.

139 ・貯法容器密閉容器..
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1 メチノレテストステロン

1 メチルテストステロン
2 Methyltestosteron巴

H3C yH3 

/¥，  ---k-OH 

H3C I I:! 

I H I H 

3 O~グヘ-/'

4 C2oH3002: 302.45 

5 17s-Hydroxy-17a-methylandrost-4-en-3-one 

6 [58-1ふ4]

7 本品を乾燥したものは定量するとき，メチルテストステロ

8 ン(C2oH3002)98.0~102.0%を含む.

9 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は結品性の粉末である.

10 本品はメタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，水に

11 まkんど溶けない.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品のエタノール(95)溶液(1→100000)につき，紫外

14 可視吸光度測定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，

15 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はメチルテスト

16 ステロン標準品について同様に操作して得られたスペクトル

17 を比較するとき，両者のスペクトルは隠一波長のところに悶

18 様の強度の吸収を認める.

19 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

20 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

21 本品の参照スペクトル又は乾燥したメチルテストステロン標

22 準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

23 波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

24 旋光度 (2.49)αl~ : +79~+850(車t燥後， O.lg，エタノ

25 ーノレ(95)，10mL， 100mm). 

26 融点 (2.60) 163~ 1680C 

27 純度試験類縁物質本品40mgをエタノーノレ(95)2mLに溶か

28 し，試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，エタノ-

29 ル(95)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これ

30 らの液につき，薄層クロマトグラフィーは03) により試験

31 を行う.試料溶液及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグ

32 ラフィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板

33 にスポットする.次にクロロホノレム/ジエチルアミン潟液

34 (19: 1)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板告と風乾

35 する. これに紫外線(主波長254nm)告と照射するとき，試料溶

36 液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得た

37 スポットより濃くない.

38 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，10時

間 間).

40 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

41 定量法 本品及びメチルテストステロン標準品をデシケータ-

42 減圧，酸化リン(V))で10時間乾燥し，その約20mgずつを精

43 密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に200mL

44 とする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに内標準

45 溶液5mLずつを正確に加えた後，メタノールを加えて50mL

46 とし，試料溶波及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

47 10pLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

48 

49 

より試験を行い，内標準溶液のピーク面積に対するメチルテ

ストステロンのピーク面積の比QT及ひーQsを求める.

メチルテストステロン(C2oH3000の量ung)

zβIs X QT/QS 

50 

51 

52 JvIs :メチノレテストステロン標準品の秤取最(mg)

。0
4

川

I
k
u
n
O

門

t
o
o
n
u
n
U
唱

i

p
D
w
b
w
D
w
u
w
b
k
u
w
b
ρ
り

ρ
0

内標準溶液 パラオキシ安息、香酸プロピルのメタノール溶

液(1→10000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:241nm) 

カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に51lmの

液体クロマトグラブイー用オクタデシルシリル化シリ

カゲノレを充てんする.

カラム温度:35
0

C付近の一定温度

移動相:アセトニトリル/水混液(11:9) 

62 流量:メチルテストステロンの保持師寺聞が約10分にな

63 るように調整する.

64 システム適合性

65 システムの性能:標準溶液l01lUこっき，上記の条件で

66 操作するとき，内標準溶液，メチルテストステロンの

67 頃に溶出し，その分離度は9以上である.

68 システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

69 で試験を6回繰り返すとき，内標準溶液のどーク面積

70 に対するメチルテストステロンのピーク面積の比の相

71 対標準偏差は1.0%以下である.

72 貯法

73 保存条件遮光して保存する.

74 容器気密容器.
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1 メチルテストステロン錠

1 メチルテストステロン錠
2 Methyltestosterone Tabl巴ts

3 ヱド品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 メチルテストステロン(C2oH30U2: 302.45)を含む.

5 製法本品は「メチルテストステロンJをとり，錠剤の製法に

6 より製する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「メチルテストステ

8 ロンJ10mg1こ対応する量をとり，アセトン50mLを加えて

9 30分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液を蒸発乾回し，残留

10 物をアセトン10mUこ溶かし，試料溶液とする. }jIJにメチル

11 テストステロン標準品10mgをアセトン10mUこ溶かし，標

12 準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

13 (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液10pLずつ

14 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄

15 層板lこスポットする.次にクロロホノレム/エタノール(95)混

16 夜(9: 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風

17 乾する.これに希硫酸を均等に噴霧し， 1100Cで10分間加熱

18 するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットのRr値

は等しい.

20 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

21 

19 
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き，適合する.

本品1個をとり，水5mLを加えて崩壊させ，メタノール

50mLを加えて30分間振り混ぜた後，メタノールを加えて正

確に100mLとし，遠心分離する.上澄液VmLを正確に量り，

1mL中にメチルテストステロン(C2oHaoU2)約10p.gを含む液

となるようにメタノールを加えて正確に V'mLとし，試料26 

27 溶液とする. }jIJにメチルテストステロン標準品をデシケータ

28 ー(減圧，酸化リン(V))で10時間乾燥し，その約10mgを精密

29 に量り，水5mL及びメタノール50mLを加えて溶かし，更に

30 メタノールを加えて正確に100mLとする.この液5mL告と正

31 確に量り，メタノーノレを加えて正確に50mLとし，標準溶液

32 とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定

33 法 (2.24)により試験を行い，波長241nm付近の吸収極大の

34 波長における吸光度Al'及びAsをiJlIJ定する.

35 メチルテストステロン(C2oH30Uz)の量(mg)

36 =lYk， X A1'/ As x V'/ V x 1/10 

37 lYk， :メチノレテストステロン標準品の秤取量(mg)

38 溶出性(丘10) 試験液にポリソルベート80 19に水を加えて

39 5Lとした液900mLを用い，パドル法により，毎分100回転

40 で試験を行うとき， 10mg錠の30分間の溶出率は75%以上で、

41 あり， 25mg錠の60分間の溶出率は70%以上で、ある.

42 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

43 20mL以上をとり，孔径0.45p.m以下のメンプランフィルタ

44 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

45 正確に量り，表示量に従い1mL中にメチルテストステロン

46 (C2oHaouz)約IIp.gを含む液となるように試験液を加えて正確

47 にV'mLとし，試料溶液とする. }jIJにメチノレテストステロ

48 ン標準品を酸化リン(V)を乾燥剤として10時間減圧乾燥し，

49 その約22mgを精密に量り，エタノール(99.5)に溶かし， A
50 確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，試験液を加

51 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標
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準溶液につき，試験液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

(2.24)により試験を行い，波長249nmにおける吸光度Al'及

ひ二4sを測定する.
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メチルテストステロン(C2oH30U2)の表示量に対する溶出率

(%) 

=MらXAr/ As X V'/ V X l/C X 45 

lYk， :メチルテストステロン標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のメチルテストステロン(C2oH30Uz)の表示量

(mg) 
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62 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

63 とする.メチルテストステロン(C2oH30Uz)約25mg1こ対応す

64 る量を精密に量り，メタノール約70mLを加えて30分間振り

65 混ぜた後，メタノールを加えて正確に100mLとする.この

66 夜2mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，

67 メタノールを加えて50mLとし，孔径0.4511m以下のメンプ

68 ランフィルターでろ過し，試料溶液とする. }jIJにメチルテス

69 トステロン標準品をデシケーター(iJ威圧，酸化リン(V))で10

70 時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，メタノールを加え

71 て正確に200mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準

72 溶液5mLを正確に加えた後，メタノールを加えて50mLとし，

73 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液1011Lにつき，次の

74 条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，

75 内標準溶液のピーク面積に対するメチノレテストステロンのピ

76 ーク面積の比QT及びQsを求める.

77 メチルテストステロン(C2oH30U2)の量(mg)

78 =11虫色 X QT/QS X 5/4 

79 Ms:メチルテストステロン標準品の秤取量(mg)

80 内標準溶液 パラオキシ安息香酸フ。ロピルのメタノール溶

81 液(1→10000)

82 試験条件

83 検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:241nm) 

84 カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に5p.mの

85 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シリ

86 カゲルを充てんする.

87 カラム温度:35
0C付近の一定温度

88 移動相:アセトニトリル/水混液(11:9) 

89 流量:メチルテストステロンの保持時間が約10分にな

90 るように調整する.

91 システム適合性

92 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

93 操作するとき，内標準物質，メチルテストステロンの

94 援に溶出し，その分離度は9以上である.

95 システムの再現性:標準溶液10p.Uこっき，上記の条件

96 で試験を6回繰り返すとき，内標準溶液のピーク面積

97 に対するメチルテストステロンのピーク面積の比の相

98 対標準偏差は1.0%以下である.

99 貯法容器密閉容器.
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1 メチルドパ水和物

1 メチルドパ水和物
2 Methyldopa Hydrate 

3 メチルドパ

v介、〆戸¥<"C02H

.1， .!J H3O i ・1-tH20 メ'" ;J H3C NH2 
HO- 可/

4 OH 

5 CIOH13N04・H2H20: 238.24 

6 (2S)-2-Amino-3-(3，4-dihydroxyphenyl)-2・methylpropanoic

7 acid sesqllihydrate 

8 [41372-08-1] 

9 本品を定量まするとき，換算した脱水物に対し，メチルドパ

10 (ClOH13N04 : 211.21)98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色又はわずかに灰色在帯びた白色の結晶性の粉

12 末である.

13 本JI，は水，メタノール又は酢酸(100)に溶けにくく，エタ

14 ノール(95)に極めて溶けにくく，ジエチルエーテルにほとん

15 ど溶けない.

16 本品は希塩酸に溶ける.

17 確認試験

18 (1 ) 本品O.Olgfこニンヒドリン試液31衡を加え，水浴中で、3

19 分間加熱するとき，液は紫色を呈する.

20 (2) 本品のO.lmoJJL温酸試液溶液(1→25000)につき，紫

21 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

22 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はメチルドパ標

23 1:答品について向様に操作して得られたスペクトルを比較する

24 とき，両者のスペクトルは同一波長のところに問様の強度の

25 吸l収を認、める.

26 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトルiJlIJ定法 (2.25)の臭

27 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

28 品の参照スペクトノレ又はメチルドパ標準品のスペクトノレを比

29 較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の

30 強度の吸収を認める.

31 旋光度(2.49)α)~ : -25~-280(脱水物に換算したもの

32 19，塩化アルミニウム(m)試液， 20mL， 100mm). 

33 純度試験

34 (1 ) 酸本品1.0gに新たに煮沸して冷却した水100mLを

35 加えて振り混ぜ， O.lmoJJL水酸化ナトリウム液0.20mL及び

36 メチノレレッド試液封筒を加えるとき，液の色は黄色である.

37 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

38 液にはO.Olmolι塩酸0.40mLを加える(0.028%以下).

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

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

41 下).

42 (4) ヒ素 (1.1J) 本品1.0gを希塩酸5mLfこ溶かす.これ

43 を検液とし，試験を行う(2ppm以下).

44 (5) 3-0ーメチルメチルドパ本品0.10gをとり，メタノ

45 ールに溶かし，正確に10mLとし，試料溶液とする.別に，

46 薄層クロマトグラフィー用3-0ーメチルメチルド、パ5mgを

47 とり，メタノーノレに溶かし，正確に100mLとし，標準溶液

晶 とする.これらの液につき，薄層クロマトグラブィー

49 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液2011Lずつ

50 を薄層クロマトグラフィー用セルロースを用いて調製した薄

51 層板にスポットする.次に1ーブタノーノレ/水/酢酸(100)混

52 夜(13:5: 3)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板

53 を風乾する目これに4 ニトロアニリン・亜硝酸ナトリウム

54 試i夜を均等に噴霧し，薄層板を風乾する.更に，これに炭酸

55 ナトリウム十水平日物溶液(1→4)を均等に噴霧するとき，標準

56 溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たス

57 ポットは，標準溶液のスポットより濃くない.

58 水分 (2.48) 10.0~ 13.0%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

59 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

60 定量法 本品約0.3gを精密に量り，酢酸(100)80mLfこ溶かし，

61 O.lmol/L過塩素酸で、i¥¥II定 (2.50)する(指示薬:クリスタルバ

62 イオレット試液2~3ì商).ただし，滴定の終点は液の紫色が

63 青色を経て青緑色に変わるときとする.同様の方法で空試験

64 を行し¥補正する.

65 O.lmoJJL過塩素酸1mL=21.12mgClOH13NO" 

66 貯法

67 保存条件遮光して保存する.

68 容器密閉容器.
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1 メチルドパ錠

1 メチルドパ錠
2 Methyldopa Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 メチルド、パ(CIOHJ3NO"; 211.21)を含む.

5 製法 本品は「メチルド、パ水平日物j をとり，錠郊の製法により

6 製する.

7 確認試験

8 (1 ) 本品を粉末とし，表示量に従し、「メチルドパ水平日物J

9 O.lgに対応する量をとり， 7l<10mLを加え，時々振り混ぜな

10 がら水浴中で5分間加熱する.冷後，毎分2000回転で5分間

11 遠心分離し，上澄液1滴をろ紙に付け， 11鼠風で乾燥した後，

12 これにニンヒドリン試液1滴を重ねて付け， 100
0

Cで5分間加

13 熱するとき，紫色を呈する.

14 (2) (1)の上澄液0.5mUこ0.05molι硫酸試液2mL，沼石霊堂

15 鉄(II)試液2mL及びアンモニア試液4滴を加えて振り混ぜる

16 とき， i夜は暗紫色を呈する.

17 (3) (1)の上澄液0.7mUこO.lmollL塩酸試液を加えて20mL

18 どする.この液10mLにO.lmollL塩酸試液を加えて100mLと

19 した液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

20 ベクトルを測定するとき，波長277~283nmに吸収の極大を

示す.

22 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

23 

21 
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き，適合する.

本品1俗をとり， 0.05mo阻d硫酸試液50mLを加えて15分間

よく振り混ぜ，更に0.05mo旺d硫酸試液を加えて正確に

100mLとし，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次のろ液

のメチルドパ(CIOH13NOJ約5mgfこ対応する容量 VmLを正

確に量り，酒石酸鉄(日)試液5mLを正確に加え，更にpH8.5

のアンモニア・酢酸アンモニウム緩衝液を加えて正確に

100mLとし，試料溶液どする.別にメチルドパ標準品(別途

1250C， 2時間で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約O.11gを

精密に量り， 0.05mo阻，硫酸試液に溶かし，正確に100mLと

する.この液5mLを正確に量り，酒石殺鉄(n)試液5mLを正

確に加え，更にpH8.5のアンモニア・酢酸アンモニウム緩衝

液を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液につき，紫外可視吸光度総定法 (2.24)により

試験を行い，波長520nmにおける吸光度Al'及びAsを測定す

38 る.

39 メチルド、パ(ClQH13NOJの量(mg)=lI1SX Ar/ As X 5/V 

40 11必:乾燥物に換算したメチルドパ標準品の秤取量(mg)

41 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により毎

42 分50回転で試験を行うとき，本品の60分間の溶出率は75%

43 以上である.

44 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

45 30mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンブランフィノレター

46 でろ過する.初めのろ液10mL:a:除き，次のろ液VmLを正

47 確に量り，表示量に従い1mL中にメチルド、パ(ClQH13NOJ約

48 2511gを含む液となるように水を加えて正確に V'mLとし，

49 試料溶液とする. ~IJに定量用メチノレドパ(~IJ途 1250C ， 2時間

50 で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約56mgを精密に量り，

51 水に溶かし，正確に200mLとする.この液10mLを正確に量

52 り，7l<を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

53 溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)に

54 より試験を行い，波長280nmにおける吸光度Ar及びAsをiJlIJ

55 定する.

56 メチルドパ(CIOH13N04)の表示量に対する溶出率(%)

57 =MらX Ar/As X V'/V X l/C X 45 

58 lI1S ;乾燥物に換算した定量用メチルドパの秤取量(mg)

59 C; 1錠中のメチルドパ(ClOH13NO，uの表示量(mg)

60 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

61 とする.メチルドパ(ClOH13N04)約O.lgに対応する量を精密

62 に量り， 0.05mollL硫酸試液50mLを加えて15分間よく振り

63 混ぜ，更に0.05mollL硫酸試液を加えて正確に100mLとし，

64 乾燥ろ紙を用いてろ過する.初めのろ液20mLを除き，次の

65 ろ液を試料溶液とする. ~IJにメチルドパ標準品(~IJ途 125
0

C ，

66 2時間で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約O.11gを精密に量

67 り， 0.05mollL硫酸試液に溶かし，正確に100mLとし，標準

68 溶液とする.試料溶液及び標準溶液5mLずつを正確に量り，

69 それぞ、れにi箆石酸鉄(II)試i夜5mLを正確に加え， J!fこpH8.5

70 のアンモニア・酢酸アンモニウム緩衝液を加えて正確に

71 100mLとする.これらの液につき， 0.05mollL硫酸試液5mL

72 を照いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度

73 測定法 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液か

74 ら得たそれぞれの液の波長520nmにおける吸光度Ar及びAs

75 を測定する.

76 メチルド、パ(ClOH13NOJの量(mg)=lI公 XAr/ As 

77 lI1S ;乾燥物に換算したメチルド、パ標準品の秤取量(mg)

78 貯法容器密閉容器.
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1 メチルプレドニゾロン

1 メチルプレドニゾロン 47 243nm付近の吸収極大の波長における吸光度Aを測定する.

2 Methylpl'ednisolone 48 メチルプレドニゾロン(C22H300o)の量(mg)

49 = A/ 400 x 10000 
OH 

手 -OH 50 貯法容器気密容器.

3
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4 C22H300o: 374.47 

5 lls，l7，21引 ihydroxy-6か methylpregna-l，4・diene-

6 3，20-dione 

7 [83-43-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，メチルプレドニゾロ

9 ン(C2Æ300õ)96.0~104.0%在含む.

10 性状 本品は白色の結品性の粉末で，においはない.

11 本品はメタノーノレ又は1，4ージオキサンにやや溶けにくく，

12 エタノール(95)又はクロロホルムに溶けにくく，水又はジエ

13 チルエーテルにほとんど溶けない.

14 融点:232~2400C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品2mgtこ硫酸2mLを加えるとき，濃赤色を呈し，

17 この液は蛍光を発しない.この液に水10mLを加えるとき，

18 夜の濃赤色は退色し，灰色の綿状の沈殿を生じる.

19 (2) 本品O.Olgをメタノーノレ1mLに溶かし，フェーリング

20 試液1mLを加えて加熱するとき，赤色の沈殿を生じる.

21 (3) 本品のメタノール溶液u→100000)につき，紫外可視

22 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

23 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

24 のスベクトノレは悶一波長のところに同様の強度の吸収を認め

25 る.

26 旋光度 (2.49)α)~O : +79~+860(乾燥後， O.lg， 1，4ージ

27 オキサン， 10mL， 100mm). 

28 純度試験類縁物質本品50mgをクロロホルム/メタノーノレ

29 混液(9:1)5mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを

30 正確に量り，クロロホルム/メタノール混液(9: 1)を加えて

訂 正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

32 薄層クロマトグラフィーはω) により試験を行う.試料溶

33 夜及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリ

34 カゲ、ルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にジクロ

35 ロメタン/ジエチルエーテル/メタノール/水混液(385: 

36 75 : 40 : 6)を展関溶媒として約12cm緩関した後，薄層板を

37 風乾する.これを1050Cで10分間加熱し，冷後，アルカリ性

38 ブルーテトラゾリウム試液を均等に噴霧するとき，試料溶液

39 から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たス

40 ポットより濃くない.

41 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，105
0
C， 3P寺間).

42 強熱残分(2.44) 0.2%以下(0.2g).

43 定量j去本品を乾燥し，その約10mgを精密に量り，メタノ-

44 ノレに溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを豆確に量

45 り，メタノールを加えて正確に50mLとする.この液につき，

46 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

5 lG05 



1 メチルプレドニゾロンコハク駿エステル

1 メチルプレドニゾ口ンコハク酸エステル
2 Methylprednisolone Succinate 

3 コハク酸メチルプレド、ニゾロン

0)に/"--CO?H

O 

4 H CH3 

5 C初日3<108:474.54 

6 lls，!7，21・Trihydroxy-6a-methylpregna-!，4-diene-

7 3，20-dione 2ト(hydrogensuccinate) 

8 [292/-57-5] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，メチルプレドニゾロ

10 ンコハク酸エステル(C2GH3408)97.0~103.0% を含む.

11 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品はメタノールにやや溶けやすく，エタノール(95)にや

13 や溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 融点:約2350C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のメタノーノレ溶液(1→50000)につき，紫外可視

17 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

目 のスペクトルと本品の参照スペクトル又はメチルプレドニゾ、

19 ロンコハク酸エステル標準品について河様に操作して得られ

20 たスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長

21 のどころに同様の強度の吸収を認める.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトル又は乾燥したメチルプレドニゾロンコ

25 ハク酸エステノレ標準品のスペクトルを比較するとき，両者の

26 スペクトノレは向一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 もし，これらのスペクトルに差を認めるときは，本品及びメ

28 チノレプレドニゾロンコハク酸エステル標準品をそれぞれエタ

29 ノ一々(95)に溶かした後，エタノール含蒸発し，残留物を乾

30 燥したものにつき，同様の試験を行う.

31 旋光度 (2ωα)~ : +99~+1030(乾燥後， 0.2g，エタノ

32 ール(95)，20mL， 100mm). 

33 純度試験
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( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4r;去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) ヒ素(1.11) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う(1ppm以下).

(3) 類縁物質 本品15mgをメタノーノレ5mLに溶かし，

pH3.5の0.05mo阪 Jリン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液

(1:1)を加えて50mLとし，試料溶液とする.試料溶液1mL

を正確に量り， pH3.5の0.05mollLリン酸塩緩衝液/アセト

ニトリル混液(1: 1)を加えて正確に100mLとし，標準溶液

とする.試料溶液及び標準溶液511Lずっそk正確に量り，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.

46 それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

47 るとき，試料溶液のメチルプレドニゾロンコハク酸エステノレ

48 以外のピークの面積は，標準溶液のメチルプレドニゾロンコ

49 ハク酸エステルのピーク面積の1/2より大きくない.また，

50 試料溶液のメチルプレドニゾロンコハク酸エステル以外のピ

51 ークの合計面積は，標準溶液のメチルプレド、ニゾ、ロンコハク

52 酸エステルのピーク面積より大きくない.

53 試験条件
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検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範囲:メチルフ。レドニゾロンコハク酸エステル

の保持時間の約3倍の範lH:l

58 システム適合性

59 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

60 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り， pH3.5の

61 0.05mo!1Lリン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液(1:

62 1)を加えて正確に10mLとする.この液51lLから得た

63 メチルプレドニゾロンコハク酸エステルのピーク面積

64 が，標準溶液のメチノレプレドニゾロンコハク酸エステ

65 ルのピーク面積の7~13%になることを確認する.

66 システムの再現性:標準溶液511LIこっき，上記の条件で

67 試験を6回繰り返すとき，メチルプレドニゾロンコハ

68 ク酸エステノレのピーク面積の相対標準偏差は2.5%以

69 下である.

70 乾燥減量(2.-11) 1.0%以下(lg，1050C， 3時間).

71 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.5g).

72 定量法 本品及びメチルプレドニゾロンコハク酸エステノレ標準

73 品を乾燥し，その約15mgずつを精密に量り，それぞれをメ

74 タノール5mUこ溶かし， pH3.5の0.05mollLリン酸塩緩衝液

75 /アセトニトリル混液(1: 1)を加えて正確に50mLとする.

76 この液5mLずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液5mL

77 を正確に加え，試料溶液及び標準溶液とする.試料j容液及び

78 標準溶液511Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

79 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

80 るメチルプレドニゾロンコハク酸エステルのピーク面積の比

81 Q'l'及びQsを求める.

82 メチノレプレドニゾロンコハク酸エステル(C2GH3408)の量(mg)

83 = Jl;Is X Q'l'/ Qs 

84 Ms:メチルプレドニゾロンコハク酸エステル標準品の秤

85 取量(mg)
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内標準溶液 パラオキシ安息香西安エチノレのpH3.5の

0.05mo紅Jリン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液(1: 1) 

溶液(3→20000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ51lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:0.05mollLリン酸二水素カリウム試液1000mL

に0.05molιリン霊堂水素二ナトリウム試液を加えて

pH5.51こ調整する.この液640mUこアセトニトリル
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2 メチルプレドニゾロンコハク酸エステノレ

98 360mLを力日える.

99 流量:メチルフ。レドニゾロンコハク酸エステルの保持時

100 関が約6分になるように謂整する.

101 システム適合性

102 システムの性能:標準溶液511Uこっき，上記の条件で操

103 作するとき，メチルプレドニゾロンコハク酸エステル，

104 内標準物質のI1慎に溶出し，その分離度は6以上である.

105 システムの再現性:標準溶液511L!こっき，上記の条件で

106 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

107 対するメチルプレドニゾロンコハク酸エステルのピー

108 ク面積の比の相対標準偏差は1.0%以下である.

109 貯法容器気密容器.
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1 メチルベナクチジウム臭化物

1 メチルベナクチジウム臭化物
2 M巴thylb巴nactyziumBromid巴

3 臭化メチルベナクチジウム

O、/\，~\
〉 /N 、C同 Br-

H3C ) 

4 CH3 

5 C21H2sBl'N03: 422，36 

6 N，N-Diethyl-2-[(hydroxyl)(diphenyl)acetoxy]-N-

7 methylethylaminium bromide 

8 [3/66-62-9] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，メチルベナクチジウ

10 ム臭化物(C21H2sBl'N03)99，0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

12 味は極めて苦い.

13 本品は水又は哲学酸(100)に溶けやすく，エタノール(95)に

14 やや溶けやすく，無水酢酸に溶けにくく，ジエチノレエーテル

15 にほとんど溶けない.

16 本品1.0gを水50mUこ溶かした液のpHは5 ，0~6.0である.

17 確認試験

18 (1 ) 本品の水溶液(1→100)0，5mUこpH7.0のリン酸極緩衝

19 夜5mL，ブロモチモールブルー試液2~3ì商及びクロロホノレ

20 ム5mLを加えて振り混せ、るとき，クロロホルム層は黄色を

21 呈する.

22 (2) 本品約19に水5mL及び水酸化ナトリウム試液10mLを

23 加え， 5分開放置した後，希塩酸5mLを加え，沈殿をろ取し，

24 水でよく洗い，水/エタノール(95)混液(10: 3)から再結晶

25 し， 1050Cで 1時間乾燥するとき，その融点 (2， 60) は 145~

26 150
0

Cであり，更に約200
0

Cまで加熱を続けるとき，赤色を

27 呈する.

28 (3) 本品の水溶液(1→10)5mLに希硝酸2mLを加えた液は

29 臭化物の定性反応(l)(1.09) を呈する.

30 融点 (2.60) 168~ 1720C 

31 純度試験

32 ( 1 ) 溶状 本品1.0gを水10mLに溶かすとき， f夜は無色澄

33 明である.

34 (2) 硫酸塩 (J.J4) 本品0，5gをとり，試験を行う.比較

35 液には0.005molι硫酸0.40mLを加える(0.038%以下)，

36 (3) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

38 下)，

39 乾燥減量(2.41) 0，5%以下(2g，1050C， 2時間)，

40 強熱残分 (2.44) 0，1%以下(lg)，

41 定量j去本品を乾燥し，その約0，5gを精密に量り，無水酢酸/

42 酢酸(100)混液(4:1)80mUこ溶かし， O.lmo眠J過塩素直査で、i商

品 定 (2.50)する(電位差滴定法)，同様の方法で空試験を行い，

44 補正する.

45 O.lmollL過塩素酸1mL=42.24mgC21H2sBl'N03 

46 貯法容器気密容器.
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1 メチルロザニリン犠化物

1 メチルロザニリン塩化物
2 Methylrosanilinium Chlol'ide 

3 塩化メチルロザニリン

4 クリスタノレバイオレット

5 C25H3oCIN3: 407.98 

6 ;1ド品lまへキサメチルパラロザニリン塩化物で，通例，ペン

7 タメチルパラロザニリン塩化物及びテトラメチルパラロザニ

8 リン塩化物を含む.

9 本品l土定量するとき，換算した乾燥物に対し，メチルロザ

10 ニリン塩化物[ヘキサメチルパラロザニリン塩化物

11 (C25H3oCIN3)として]96.0%以上を含む.

12 性状 本品は緑色の金属光沢のある砕片又は暗緑色の粉末で，

13 においはないか，又はわずかににおいがある.

14 本品はエタノール(95)にやや溶けやすく，水にやや溶けに

15 くく，ジエチノレエーテルにほとんど溶けない.

16 確認試験

17 (1 ) 本品1mgを硫酸1mLに加えるとき，だいだい色~赤

18 褐色を呈して溶ける.この液に水を滴加するとき，液は褐色

19 から緑色を経て青色に変わる.

20 (2) 本品0.02gを水10mLIこ溶かし，塩酸5i'寓を加え，試料

21 溶液とする.試料溶液5mUこタンニン酸試液を滴加すると

22 き，深青色の沈殿を生じる.

23 (3) (2)の試料溶液5mUこ亜鉛粉末0.5gを加えて振り混ぜ

24 るとき，液の色は消える.この液1滴をろ紙上に滴下し，そ

25 のすぐ横にアンモニア試液11寓を滴下するとき，両液の接触

26 部は青色を呈する.

27 純度試験

28 (1 ) エタノール不溶物 本品を乾燥し，その約19を精密

29 に量り，エタノール(95)50mLを加え，還流冷却器を付け，

30 水浴中で15分間加熱した後，沈殿を質量既知のガラスろ過

31 器(G4)を用いてろ取し，洗液が紫色を呈しなくなるまで温エ

32 タノール(95)で洗い， 1050Cで2時間乾燥するとき，その量

33 は1.0%以下である.

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

35 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

36 下).

37 (3) 亜鉛 本品0.10gに硫酸O.lmLを加え，強熱して灰化

38 し，冷後，希塩酸5mL，希硝酸0.5mL及び水4mLを加えて

39 煮沸し，アンモニア試液5mLを加え，更に煮沸してろ過す

40 る.ろ液に硫化ナトリウム試液2~3ì商を加えるとき，液は

41 混濁しない.

42 (4) ヒ素(J.11) 本品0.40gをとり，第3Y:去により検液を

43 調製し，試験を行う(5ppm以下).

44 乾燥減量 (2.41) 7.5%以下(lg，1050C， 4時照).

45 強熱残分 (2.4-1) 1.5%以下(0.5g).

46 定量法 本品約O.4gを精密に量り，広口三角フラスコに入れ，

47 水25mL及び塩酸10mUこ溶かし，二酸化炭素を通じながら

48 O.lmolι塩化チタン(皿)液50mLを正確に加え，沸騰するま

49 で加熱し，更にしばしば振り動かしながら15分間穏やかに

50 煮沸する.続いて二酸化炭素を通じながら冷却し，過量の櫨

51 化チタン(m)をO.lmol/L硫酸アンモニウム鉄(郎)液で滴定

52 (2.50)する(指示薬:チオシアン酸アンモニウム試液5mL).

53 ただし， ?商定の終点は液がわずかに赤色を帯びるときとする.

54 向様の方法で空試験念行う.

55 O.lmollL塩化チタン(m)液1mL=20.40mgC2oH3oCIN3 

56 貯法容器気密容器.
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l メテノロンエナント酸エステル

1 メテノ口ンエナント酸エステル
2 Metenolone Enanthate 

3 エナント酸メテノロン

.c r:人/へ

O 
4 

5 C27H4203: 414.62 

6 1・Methyl-3・oxo-5α-androst-l-en-17担-ylheptanoate 

7 [303-42-4] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，メテノロンエナント

9 酸エステル(C27H4203)97.0~103.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶伎の粉末で，においはない.

11 本品はエタノール(95)，アセトン， 1，4ージオキサン又は

12 クロロホルムに極めて溶けやすく，メタノール，酢酸エチノレ，

13 ジエチノレエーテル，シクロヘキサン，石治エーテル又はトル

14 エンに溶けやすく，ゴ、マ油にやや溶けやすく，水にほとんど

15 溶けない.

16 確認試験

17 (1 ) 本品1mgを硫酸/エタノール(95)混液(1:1)5mLに溶

18 かし，水浴中で30分間加熱するどき，液は，赤褐色を呈す

19 る.

20 (2) 本品0.05gをメタノール3mLに溶かし，炭酸カリウム

21 溶液u→6)0.3mLを加え，還流冷却器を付け， 2時間煮沸し，

22 冷後，この液を冷水50mL中に徐々に加え， 15分聞かき混ぜ

23 る.生じた沈殿をガラスろ過器(G4)で吸引ろ取し，洗液が中

24 性になるまで水で洗い， 1050Cで1時間乾燥するとき，その

25 融点 (2.60) は 156~1620Cである.

26 旋光度 (2.49)α 〕3: 十 39~+430(乾燥後， 0.2g，クロロ

27 ホルム， 10mL， 100mm). 

28 融点 (2.60) 67~720C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品0.5gを1，4ージオキサン10mLlこ溶かすとき，

31 夜は無色澄明で、ある.

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

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質本品20mgをとり，クロロホルム10mLを

36 正篠に加えて溶かし，試料溶液とする.この液につき，簿層

37 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液10

38 llLを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用

39 いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチノレ/シク

40 ロヘキサン混液(1:1)を展開溶媒として約15cm展開した後，

41 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

42 とき，主スポット以外のスポットを認、めない.

43 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，4時

44 間).

45 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(0.5g).

46 定量j去本品を乾燥し，その約0.1gを精密に量り，メタノール

47 に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確に最り，

48 メタノールを加えて正確に100mLとする.更にこの液10mL

49 を正確に量り，メタノールを加えて正確に100mLとする.

50 この液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を

51 行い，波長242nm付近の吸収極大の波長における吸光度Aを

52 測定する.

53 メテノロンエナント酸エステル(Cz7H4Z03)の量(mg)

54 口 A/325x 100000 

55 貯j去

56 保存条件遮光して保存する.

57 容器気密容器.
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1 メテノロンエナント酸エステル注射液

1 メテノロンエナント酸工ステル注射液
2 Metenolon巴EnanthateInjection 

3 エナント酸メテノロン注射液

4 本品は油性の注射都である.

5 本品は定量するとき，表示量の90.0~1 1O.0%に対応する

6 メテノロンエナント酸エステル(C27H4203: 414.62)を含む.

7 製法本品は「メテノロンエナント酸エステルj をとり，注射

8 剤の製法により製する.

9 性状本品は微黄色澄明のi由i夜である.

10 確認試験

11 (1 ) 本品の表示量に従い「メテノロンエナント酸エステ

12 ルJ0.1gに対応する容量をとり，石油エーテル20mLを加え，

13 薄めた酢酸(100)(5→7)20mLずつで3回抽出する.摘出液を

14 合わせ，石油エーテル20mLで洗った後，氷冷しながら冷水

15 300mLを加え，よくかき混ぜる.生じた沈殿をガラスろ過

凶 器(G4)で吸引ろ取し，洗液が中性となるまで水で洗い，デシ

17 ケーター(減圧，酸化リン(V))で、6時間乾燥したものにつき，

18 メテノロンエナント酸エステノレj の確認、試験(1)を準用す

19 る.

20 (2) 本品の表示量に従い「メテノロンエナント酸エステ

21 ルJ0.01gに対応する容量をとり，クロロホルム10mUこ溶

22 かし，試料溶液とする. )5IJにメテノロンエナント駿エステル

23 0.01gをクロロホノレム10mLIこ溶かし，標準溶液とする.こ

24 れらの液につき，薄層クロマトグラブイー (2.03)により試

25 験を行う.試料溶液及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマト

26 グラフィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

27 板にスポットする.次にトルエンを展開溶媒として約15cm

28 展開した後，薄層板を風乾する.更に，酢酸エチル/シクロ

29 へキサン浪液(1:1)を展開溶媒として約15cm展開した後，

30 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

31 とき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たス

32 ポットのRrf!直は等しい.

33 採取容量〈丘05) 試験を行うとき，適合する.

34 定量法 本品のメテノロンエナント酸エステノレ(C27H4203)約

35 0.1gに対応する容量を正確に量り，クロロホノレムを加えて亙

36 確に100mLとする.この液5mLを正篠に量り，クロロホノレ

37 ムを加えて亙磯に50mLとし，試料溶液とする. )5IJに定量用

38 エナント毅メテノロンをデシケーター(減圧，酸化リン(V))

39 で4時間乾燥し，その約0.1gを精密に量り，試料溶液の調製

40 と同様に操作し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

41 3mLずつを豆確に量り，イソニアジド、試液10mLを正確に加

42 え，メタノーノレを加えて正確に20mLとし， 60分間放置する.

43 これらの液につき，クロロホルム3mLを用いて同様に操作

44 して得た液を対照とし，紫タト可視吸光度測定法 (2.24)によ

45 り試験を行う.試料j容液及び標準溶液から得たそれぞれの液

46 の波長384nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

47 メテノロンエナント酸エステル(C27H岨03)の量(mg)

48 =Ms X Al'/ As 

49 JVls :定量用エナント酸メテノロンの秤取量(mg)

50 貯法

51 保存条件遮光して保存する.

52 容器密封容器.
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1 メテノロン酢酸エステノレ

1 メテノ口ン酢酸エステル
2 Metenolone Acetate 

3 酢酸メテノロン

O 
4 

5 C22H3203: 344.49 

6 1・Methyl幽3・oxo-5a.-androst-l・erト17s-ylacetate 

7 [434-05-9] 

47 トする.次に酢酸エチノレ/シクロヘキサン混液(1:1)を展開

48 溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに

49 紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主

50 スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより

51 濃くない.

52 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(0.5g，105
D
C， 3時間).

53 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

54 定量j去本品を乾燥し，その約10mgを精密に量り，メタノ-

55 ノレに溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

56 り，メタノールを加えて正確に50mLとする.この液につき，

57 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

58 242nm付近の吸収極大の波長における吸光度Aを測定する.

59 メテノロン酢酸エステル(C22H3203)の量6ng)

60 =A/391 x 10000 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，メテノロン酢酸エス 61 貯法

9 テノレ(C22H3203)97.0~103.0%を含む 62 保存条件遮光して保存する.

10 性状本品は白色~微黄色色の結晶性の粉末で，においはない 63 容器気密容器.

11 本品はアセトン， 1，4ージオキサン又はクロロホルムに溶

12 けやすく，メタノール又はエタノール(95)にやや溶けやすく，

13 ジエチルエーテル又はゴマ泊にやや溶けにくく，ヘキサン又

14 は石油エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品1mgを硫酸/エタノール(95)混液(1:1)5mLに溶

17 かし，水浴中で30分間加熱するどき，液は赤褐色を呈する.

18 ( 2) 本品O.Olgに希水酸化カリウム・エタノール試液

19 0.5mLを加え，水浴上で1分間加熱する.冷後，薄めた硫酸

20 (1→2)0.5mLを加え 1分間穏やかに煮沸するとき，酢酸エ

21 チルのにおいを発する.

22 (3) 本品0.05gをメタノール3mLに溶かし，炭酸カリウム

23 溶液(1→6)0.3mLを加え，還流冷却器を付け， 2時間煮沸し，

24 冷後，この液を冷水50mL中に徐々に加え， 15分間かき混ぜ

25 る.生じた沈殿をガラスろ過器(G4)で吸引ろ過し，水10mL

26 で洗った後， 1050Cで1時間乾燥するとき，その融点 (2.60)

27 は157~1610Cである.

28 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

29 美化カリウム錠剤f去により試験を行い，本品のスペクトルと

30 本品の参照スペクトノレを比較するとき，何者のスペクトノレは

31 同一波数のところに同様の強度の吸収在認める.

32 旋光度 (2.49)α)~ : +39~+420(乾燥後， 0.2g，クロロ

33 ホルム， lOmL， 100mm). 

34 融点 (2.60) 141~144DC 

35 純度試験

36 ( 1 ) 溶状本品0.50gを1，4ージオキサン10mLに溶かすと

37 き，液は無色~微黄色澄明である.

38 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第27:去により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛襟準液2.0mLを加える(10ppm以

40 下).

41 (3) 類縁物質 本品35mgをクロロホルム20mUこ溶かし，

42 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

43 を加えて正確に250mLとし，標準溶液とする.これらの液

44 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

45 試料溶液及び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマトグラフィー

46 用シリカゲル(蛍光都入り)を用いて調製した薄層板にスポッ
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1 メトキサレン

1 メトキサレン
2 M巴thoxsalen

.CH. 
O' 

O~O\ぷへ ~O

3 凡人u
4 CI2Hs04: 216.19 

5 9・Methoxy-7H-furo[3，2-g]chromen・7・one

6 [298-81-7] 

49 する.これらの液2mLずつを正確に量り，それぞれにエタ

50 ノール(95)を加えて正確に25mLとする.更に，これらの液

51 10mLずつを正確に量り，それぞれにエタノール(95)を加え

52 て正確に50mLとし，試料浴液及び標準溶液とする.試料溶

53 夜及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)によ

54 り試験を行い，波長300nmにおける吸光度Ar及びAsを測定

55 する.

56 メトキサレンの量(mg)=ル1sX Ar/ As 

57 lVfs :脱水物に換算したメトキサレン標準品の秤取量Ung)

58 貯法

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，メトキサレ 59 保存条件遮光して保存する.

8 ン(CI2H804)98.0~102.0%を含む 60 容器密閉容器.

9 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

10 及び味はない.

11 本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノール，エタノー

12 ノレ(95)又はジエチルエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶

13 けない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品O.Olgに希硝酸5mLを加え，加熱するとき， r夜は
16 黄色を呈する.この液に水酸化ナトリウム溶液(2→5)を加え

17 てアルカリ性とするとき，液の色は赤褐色に変わる.

18 (2) 本品O.Olgに硫酸5mLを加えて振り混ぜるとき，液は

19 黄色を呈する.

20 (3) 本品のエタノーノレ(95)溶液(I→200000)につき，紫外

21 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，

22 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はメトキサレン

23 標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較す

24 るとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度

25 の吸収を認める.

26 融点 (2.60) 145~149"C 

27 純度試験

28 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

30 下).

31 (2) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を誠

32 製し，試験を行う(2ppm以下).

33 (3) 類縁物質 本品50mgをクロロホノレム10mLfこj容かし，

34 試料溶液とする.試料溶液2mLを正確に量り，クロロホル

35 ムを加えて正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，

36 クロロホノレムを加えて正確に10mLe:し，標準溶液とする.

37 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

38 試験を行う.試料溶液及び標準溶液5J1Lずつを簿層クロマト

39 グラブイー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

40 板にスポットする.次にクロロホルム/ヘキサン/酢酸エチ

41 ノレ混液(40: 10 : 3)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄

42 層板在風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射すると

43 き，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶

44 夜から得たスポットより濃くない.

45 水分 (2.48) 0.5%以下(Ig，容量滴定法，直接滴定).

46 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(Ig).

47 定量法 本品及びメトキサレン標準品約50mgずつを精密に量

48 り，それぞれをエタノール(95)に溶かし，正確に100mLと
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1 メトクロプラミド

1 メトク口プラミド
2 Metoclopramide 

，CH免

o r 

CI \J\ノ人，，/\/N~CH3
ー 11 H 

H2N' '9 
3 CH3 

4 C14H22CIN30z: 299.80 

5 4-Amino-5・chloro-N-[2-(diethylamino )ethyl]-2・

6 methoxybenzamide 

7 [364-62-5] 

8 本品を乾燥したものは定最するとき，メトクロプラミド

9 (C，Æ22CIN30~99.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない.

11 本品は酢酸(1oo)fこ溶けやすく，メタノール又はクロロホ

12 ノレムにやや溶けやすく，エタノール(95)，無水酢酸又はアセ

13 トンにやや溶けにくく，ジエチルエーテルに極めて溶けにく

14 く，水にほとんど溶けない.

15 本品は希塩酸に溶ける.

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.Olgに希塩酸1mL及び水4mLを加えて溶かした

18 夜は芳香族第一アミンの定性反応 (1.09)を呈する.

19 (2) 本品O.Olgに希糧費費5mL及び水20mLを加えて溶かし，

20 この液5mUこドラーゲンドルフ試液1mLを加えるとき，赤

21 だいだい色の沈殿を生じる.

22 (3) 本品O.lgを1molJL塩酸試液1mLに溶かした後，水を

23 加えて100mLとする.この液1mUこ水を加えて100mLとし

24 た液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペ

25 クトルを測定し，本品のスベクトルと本品の参照スベクトル

26 を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同

27 様の強度の吸収を認める.

28 融点 (2ω146~1490C

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品1.0gを1molJL塩酸試液10mUこ溶かすとき，

31 夜は無色澄明である.

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

33 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以下).

34 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり， 1molJL海酸試液5mL

35 に溶かし，これを検液とし，試験を行う (2ppm以下).

36 (4) 類縁物質 本品O.lOgをメタノーノレ10mLIこ溶かし，

37 試料溶液とする.この液1mLを亙確に量り，メタノーノレを

38 加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

39 っき，薄局クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

40 試料溶液及び標準溶液101lLずつを薄層クロマトグラフィー

41 用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

42 トする.次lこ1ーブタノール/アンモニア水(28)混液(19:1)

43 を展開溶媒として約10cm展開した後，簿層板を風乾し，更

44 に80"Cで30分間乾燥する.これに紫外線(主波長254nm)を

45 照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポット

46 は，標準溶液から得たスポットより濃くない.

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

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

49 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸

50 (I00)50mLに溶かし，無水酢酸5mLを加え， 5分間加湿する.

51 令後， O.lmolι過塩素酸で、i商定 (2.5めする(指示薬:クリス

52 タルバイオレット試液2滴).同様の方法で空試験を行い，補

53 亙する.

54 O.lmol江J過塩素酸1mL=29.98mgCI4H22CIN302 

55 貯j去容器密閉容器.
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1 メトクロプラミド錠

1 メトクロプラミド錠
2 Metoclopramide Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 メトクロプラミド(C14H22CINa02: 299.80)を含む.

5 製法本品は fメトクロプラミドj をとり，錠剤の製法により

6 製する.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「メトクロプラミドJ

9 50mg!こ対応する量をとり， 0.5mollL塩酸試液15mLを加え，

10 70
0

Cの水浴中でしばしば振り混ぜながら15分間加湿する.

11 冷後，この液を10分間遠心分離し，上澄液5mUこ4-ジメチ

12 ルアミノペンス‘アルデヒド・塩酸試液1mLを加えるとき，

13 夜は黄色を呈する.

14 (2) 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

15 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長270~

16 274nm及び306~310nm!こ吸収の極大を示す.

17 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

18 き，適合する.

19 本品1個をとり， O.lmoνL塩酸試液10mLを加え，超音波

20 を用いて粒子を小さく分散させた後， O.lmollL塩酸試液を

21 加えて正確に25mLとする.この液を10分間遠心分離し，上

22 澄液4mLをI正確に量り， 1mL中にメトクロプラミド

23 (C1A22ClN30z)約1211gを含む液となるようにO.lmollL塩酸

24 試液を加え，正確にVmLとし，試料溶液とする. 511]に定最

25 用メトクロプラミドを1050Cで3時間乾燥し，その約80mgを

26 精密に量り， O.lmollL塩酸試液に溶かし，正確に500mLと

27 する.この液4mLを正確に量り， O.lmollL塩酸試液を加え

28 て正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

29 液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，

30 波長308nmにおける吸光度AT及びAsを測定する.

31 メトクロプラミド(C1A22CIN30z)の量(mg)

32 =JVfs X AT/ As X )iグ1000

33 JVfs :定量用メトクロプラミドの秤取量(mg)

34 溶出性別に規定する.

35 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

36 とする.メトクロプラミド(C1A22CIN30z)約75mg!こ対応す

37 る最を精密に量り， O.lmollL塩酸試液300mLを加えて1p寺間

38 振り混ぜた後， O.lmollL塩酸試液を加えて正確に500mLと

39 し， 10分間遠心分離する.上澄液4mLを正確に量り，

40 O.lmo阻 J塩酸試液を加えて正確に50mLとし，試料溶液とす

41 る. 511]に定量用メトクロプラミドを105
0

Cで3時間乾燥し，

42 その約80mgを精密に量り， O.lmo阻 J塩酸試液に溶かし，正

43 確に500mLとする.この液4mLを正確に量り， O.lmolι塩

44 酸試液を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試すヰ溶

45 夜及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

46 り試験を行い，波長308nmにおける吸光度Ar及びAs:a:測定

47 する.

48 メトクロプラミド(C1A22CIN30z)の量(mg)=MsX Ar/ As 

49 Ms:定量用メトクロプラミドの秤取量(mg)

50 貯j去容器気密容器.
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1 メトトレキサ}ト

l メトトレキサート
2 1¥在日thotrexate

r外介ム7人〆)

3 附1::工:了:Y
4 C2oH22N80o: 454.44 

5 N-{4-[(2，4-Diaminopteridin-

6 6-ylmethyl)(methyl)amino ]benzoyl}・L-gllltamicacid 

7 [59-05-2] 

0
0

凸

U
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U

唱

1

t
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可

i

本品は4 アミノ -10 メチル葉酸及び近縁化合物の混'合

物である.

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，メトトレキ

サート(C2oH22N805)94. O~ 102.0%を含む.

12 性状本品は黄褐色の結晶性の粉末である.

13 本品はピリジンに溶けにくく，水，アセトニトリル，エタ

14 ノール(95)又はジェチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は希水酸化ナトリウム試液又は希炭酸ナトリウム試液

16 に溶ける.

17 本品は光によって徐々に変化する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品1mgを0.1mollL塩酸試液100mLlこ溶かした液に

20 っき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレ

21 ~測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はメ

22 トトレキサート標準品について同様に操作して得られたスペ

23 クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のとこ

24 ろに河様の強度の吸収を認、める.

25 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

26 化カリウム錠前法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

27 品の参照スペクトノレ又はメトトレキサート標準品のスペクト

28 ルを比較するとき，両者のスペクトルは河一波数のところに

29 同様の強度の吸収を認める.

30 水分 (2.48) 水分測定期ピリジン5mL及ひ'水分測定用メタノ

31 ール20mLを乾燥したi商定用フラスコにとり，水分測定用試

32 rl夜で終点まで滴定 (2.50)する.次に本品約0.2gを精密に量

33 り，速やかに滴定フラスコに入れ，過量の水分測定用試液の

34 一定量を加え， 30分間かき混ぜた後，試験を行うとき，水

35 分は12.0%以下である.

36 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

37 定量法 本品及びメトトレキサート標準品約25mgずつを精密

38 に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確に250mLとし，

39 試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液10p.L

40 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ-

41 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のメトトレキサー

42 トのピーク面積AI・及びAsを測定する.

43 メトトレキサート(C2oH22N80o)の量(mg)=MsX AI'/ As 

44 Mら:脱水物に換算したメトトレキサート標準品の秤取量

45 (mg) 
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試験条件

検出器.紫外吸光光度計O<<IJ定波長:302nm) 

カラム・内径4.6mm，長さ 25cmのステンレス管に10

p.mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動棺:pH6.0のりン酸水素二ナトリウム・クエン酸緩

衝液/アセトニトリル混液(89: 11) 

流量:メトトレキサートの保持時間が約8分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの性能:本品及び葉酸10mgずつを移動相

100mUこ溶かす.この液101tUこっき，上記の条件で

操作するとき，葉酸，メトトレキサートの11頃に溶出し，

その分離度は8以上である.

システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，メトトレキサートのピー

ク扇積の相対標準偏差は1.0%以下である.

64 貯法

65 保存条件遮光して保存する.

66 容器気密容器.
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1 メトトレキサ}トカプセル

1 メトトレキサート力プセル
2 Methotrexate Capsul巴s

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 メトトレキサート(C2oH22NsOo: 454.44)を含む.

5 製法 本品は「メトトレキサート」をとり，カプセノレ剤の製法

6 により製する.

7 確認試験本品の内容物を取り出し，表示最に従い「メトトレ

8 キサート J2mgfこ対応する量をとり， O.lmollL塩酸試液

9 100mLを加えて振り混ぜた後，ろ過する.ろ液10mLfこ

10 

11 

O.lmolι極般試液を加えて20mLとした液につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，

12 波長240~244nm及び304~308nmfこ吸奴の極大を示す.

13 製剤均一性似の〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

4
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7
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き，適合する.

本品1個をとり，内容物を取り出し，移動相3vゲ5mLを

加え， 15分間超音波処理した後， 25分間振り混ぜ， 1mL中

にメトトレキサート(C2oH2ZNsOo)約2011gを含む液となるよ

うに移動相を加えて正確に VmLとする.この液を遠心分離

し，上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加

え，移動相を加えて20mLとし，試料溶液とする. i:lIJにメト

トレキサート標準品(別途「メトトレキサートj と同様の方

法で水分(2.48)をiJlIJ定しておく)約10mgを精密に量り，移

動相に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確に

量り，移動相を加えて正確に50mLとする.この液2mLを豆

確に量り，内標準溶液2mLを正確に加えた後，移動相を加

えて20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

2011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するメトトレ

キサートのピーク面積の比Q'l及びQsを求める.

メトトレキサート(CZOH22N805)の量(mg)

口 MsX QT/QS X Vゲ500

lVIs :脱水物に換算したメトトレキサート標準品の秤取量

(mg) 
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内標準溶液 4ーニトロフェノーノレのメタノール溶液u→

10000) 

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

システム適合性

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するメトトレキサートのピーク面積の比の相対標

準偏差は1.0%以下である.

44 溶出性〈丘10) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し

て，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品
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の30分間の溶出率は85%以上である.

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ 99 

}でろ過する.初めのろ液10mL以上を除き，次のろ液V 100 

mLを正確に量り，表示量に従い1mL中にメトトレキサート 101 

(C2oH22N805)約2.211gを含む液となるように水を加えて正確 102 
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にV'mLとし，試料溶液とする.別にメトトレキサート標

準品(i:lIJ途「メトトレキサートj と同様の方法で水分 (2.-18)

を測定しておく)約10mgを精密に量り，移動中日に溶かし，正

確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，水を加えて

正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のメトトレキ

サートのピーク面積AI'及びAsを測定する.

メトトレキサート(CZOH22Ns05)の表示量に対する溶出率(%)

=Ms X AI'/ As X V'/VX l/CX 18 

Mら:脱水物に換算したメトトレキサート擦準品の秤取量

(mg) 

C: 1カプセノレ中のメトトレキサート(C2oH22NsOo)の表示

量(mg)

試験条件

定量法の試験条件を準用する.
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66 

67 

システム適合性

システムの性能:標準溶液5011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，メトトレキサートのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ3500段以上， 1.5 

以下である.

システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，メトトレキサートのピー

ク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

76 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，内容

77 物を取り出し，カプセルの質量を精密に量る.内容物を粉末

とした後，メトトレキサート(C2oHz2Ns05)約10mgに対応す

る最を精密に量り，移動相60mLを加え， 25分間振り混ぜた

後，移動相を加えて豆確に100mLとする.この液を遠心分

離し，上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に

加えた後，移動絡を加えて20mLとし，試料溶液とする.別

にメトトレキサート標準品(i:lIJ途 fメトトレキサートJと同

様の方法で、水分 (2.48)を測定しておく)約10mgを精密に量

り，移動相に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを

正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加えた後，移動相を

加えて20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

2011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するメトトレ

キサートのピーク面積の比Q.l'及びQsを求める.
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91 メトトレキサート(C2oH2ZN805)の量(mg)=11必 X Q'l・/Qs

Mら:脱水物に換算したメトトレキサート標準品の秤取量

(mg) 
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内標準溶液 4ーニトロフェノールのメタノール溶液u→

10000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:302nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー照オクタデシノレシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25"C付近の一定温度

移動相:0.2mo阻 Jリン酸二水素カリウム試液250mLfこ

5 lGl? 



2 メトトレキサートカプセノレ

103 0.2mol/L水酸化ナトリウム試液28.5mL及ひ守水を加え

104 て1000mLとする. この液890mLfこアセトニトリル

105 110mLを加える.

106 流量:メトトレキサートの保持時間が約6分になるよう

107 に調整する.

108 システム適合性

109 システムの性能:メトトレキサー卜及び葉酸10mgずつ

110 を移動棺100mLfこ溶かす.この液2mLをとり，移動

111 相を加えて20mLとする.この液2011Lにつき，上記

112 の条件で操作するとき，葉酸，メトトレキサートのjI煩

113 に湾出し，その分離度は8以上である.

114 システムの再現性:標準溶液201tLにつき，上記の条件

115 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

116 に対するメトトレキサートのピーク面積の比の相対標

117 準偏差は1.0%以下である.

118 貯法容器気密容器.
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1 メトプロロ}ル酒石酸塩

1 メトプロロール酒石酸塩
2 Metopl'olol Tal'tl'ate 

3 酒石酸メトプロロール

41H3C\o~刊:14。:m
5 (C15H25NOah. C4Ha06 : 684.81 

6 (2R~り欄 1 ・[4-(2・Methoxyethyl)phenoxy]ふ

7 [(1・methylethyl)amino]proparト2-01hemト(2R，3R)ーtartrate

8 [56392-17-乃

9 本品を乾燥したものは定量するとき，メトプロローノレ源石

10 酸塩[(C15H25NOa)2• CÆ60a]99.0~10 1.0%を含む.

11 性状 本品はお色の結品性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エタノール

13 (95)又は酢酸(100)に溶けやすい.

14 旋光度 〔 α 〕 3: 十7.0~+10.0o
(乾燥後， 19，水， 50mL， 

15 100mm). 

16 確認試験

17 (1 ) 本品のエタノール(95)溶液U→ 10000)につき，紫外可

18 視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本

19 品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両

20 者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認

21 める.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 ペースト法により試験を行v"本品のスペクトルと本品の参

24 照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは伺一波数

25 のところに同様の強度の吸収在認める.もし，これらのスペ

26 クトルに差を認めるときは，本品をアセトン溶液(23→

27 1000)から再結晶し，結晶をろ取し，乾燥したものにつき，

28 同様の試験合行う.

29 (3) 本品の水溶液U→5)は酒石酸塩の定性反応(1)(1.09) 

30 を呈する.

31 p H (2.54) 本品1.0gを水10mUこ溶かした液のpHは6.0~

32 7.0である.

33 純度試験

34 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

36 下).

37 (2) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ5mUこ溶かし，試

38 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノール含加

39 えて五確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，メタ

40 ノーノレを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これら

41 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を

42 行う.試料溶液及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマ Lトグラ

43 フィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.

44 次にアンモニア水をガラス容器に入れ，酢酸エチル/メタノ

45 ール混液(4:1)を展開溶媒とした展開用容器中に静置し，飽

46 和させた後，約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

47 をヨウ素蒸気中に放置するとき，試料溶液から得た主スポッ

48 ト及び原点のスポット以外のスポットは3個以下で，標準溶

49 夜から得たスポットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，j:威圧. 60
o
C， 4時間).

51 強熱残分 (2.4-1) 0.1%以下Ug).

52 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

53 UOO)50mLに溶かし. O.lmollL過塩素酸で、滴定 (2.50)する

54 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

55 O.lmolι過塩素酸1mLニ 34.24mg(CI5H25N03)2・GIHaOa

56 貯j去容器密閉容器目
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1 メトプロロール消石酸極錠

錠塩
A
刊矢

菰
悶
H石い出

荷
回
血

M
M
嚇

「

的

行

口

制

町

口

町

プ

F

d

ト

ー

ー
同
，
巾
メ

ト

叩

酸

メ
除
、
酒

屯

i
o
a

。。

4 本品は定最するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 メトプロロール沼石酸塩[(CI5HZoN03)Z'G1H606・684.81lを

G 含む.

7 製法本品は「メトプロロール泊石酸塩Jをとり，錠剤の製法

8 により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「メトプロロール沼

10 石酸塩J10mg'こ対応する量をとり，エタノーノレ(95)I00mL

11 を加えて15分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫

12 外可視吸光度測定法 (2.N)により吸収スペクトノレ含測定す

13 るとき，波長274~278nm及び281~285nmに吸収の極大を

14 示す.

15 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含最均一性試験念行うと

16 き，適合する.

17 本品1個をとりメトプロロール酒石酸塩J10mg当た

18 り水 1mLを加えて 20分間振り混ぜた後，エタノール

19 (95)75mLを加え，更に15分間振り混ぜ，エタノーノレ(95)を

20 加えて正確に100mLとし，遠心分離する.上澄液VmLを正

21 確に量り 1mL中にメトプロロール沼石酸塩

22 [(CI5H25N03)2' CA60Gl約O.lmgを含む液どなるようにエタ

23 ノール(95)を加えて亙確に V'mLとし，試料溶液とする. )31j 

24 に定量用酒石酸メトプロロールを600Cで4時間減圧乾燥し，

25 その約50mgを精密に量り，水5mL'こ溶かし，エタノーノレ

26 (95)を加えて正確に100mLとする.この液10mLを正確に最

27 り，エタノール(95)を加えて亙礁に50mLとし，標準溶液と

28 する.試料溶液及び標準溶液につき，エタノール(95)を対照

29 として，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

30 波長276nmにおける吸光度AT及びAs告と測定する.

31 メトプロロール酒石酸塩[(ClsH25N03)2・CA606lの量(mg)

32 ロ lVfsX Ar/ As X V'/ V X 1/5 

33 lVfs :定量用酒石酸メトプロローノレの秤取量(mg)

34 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドソレ法により毎

35 分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は80%

36 以上である.

37 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

38 20mL以上をとり，孔径0.511m以下のメンプランプイノレター

39 でろ過する.初めのろ液10mL:a除き，次のろ液VmLを亙

40 確に量り，表示量に従い1mL中にメトプロロール酒石酸塩

41 [(CI5H25N03h • CA606l約2211gを含む液となるように水を

42 加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. )3IJに定量用酒

43 石酸メトプロロールを600Cで4時間減圧乾燥し，その約

44 56mgを精密に量り，水に溶かし，正確に200mLとする.こ

45 の液8mLを正確に量り，水を加えてlE確に100mLとし，標

46 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5011Lずつを正確にと

47 り，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験

48 を行い，それぞれの液のメトプロロ}ルのピーク面積AT及

49 びAsを測定する.

50 メトプロロールii!!i;百酸塩[(CI5HZoN03)2・CA606lの表示最に

51 対する溶出率(%)

52 ニ lVfsX Ar/ As X v' / V X 1/ C X 36 

m
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lvfs :定量用酒石酸メトプロロールの秤敢最ung)

C: 1錠中のメトプロロール酒石酸塩[(CI5H25N03)Z• 

CA606lの表示量ung)

56 試験条件

57 検出器，カラム，カラム温度，移動中日及び流量は定量法

58 の試験条件を準用する.

59 システム適合性

60 システムの性能:標準溶液501tLにつき，上記の条件で

61 操作するとき，メトプロロールのピークの理論段数及

62 びシンメトリー係数は，それぞれ2000段以上， 1.5以

63 下である.

64 システムの再現性:標準溶液5011Uこっき，上記の条件

65 で試験を6回繰り返すとき，メトプロロールのピーク

66 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

67 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

68 とする.メトプロロール酒石酸塩[(CloH25N03)2• CA606l約

69 0.12gに対応する最を精密に量り，エタノーノレ(99.5)/

70 1moJJL温酸試液混液(100:1)60mL及ひ判標準溶液10mLを

71 正確に加えて15分間振り混ぜた後，エタノール(99.5)/

72 1mo阻 J塩酸試液混液(100:1)を加えて100mLとする.この

73 液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.耳目に定量用酒石

74 酸メトプロロールを60'Cで4時間減圧乾燥し，その約0.12g

75 を精密に量り，エタノール(99.5)/ 1moJJL塩酸試液混液

76 (100 : 1)60mLに溶かし，内標準溶液10mLを正確に加えた

77 後，エタノール(99.5)/lmo抗」塩酸試液混液(100: 1)を加え

78 て100mLとし，標準溶波とする.試料溶液及び標準溶液

79 l011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

80 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するメトプロ

81 ロールのピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

82 メトプロロール酒石酸塩[(CI5H25N03)2. CA606lの量(mg)

83 =Ms X QT/QS 

84 Mら:定量用酒石酸メトプロロールの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルのエタノール

(99.5V1molι主主駿試液混液(100: 1)溶液(1→500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に51tm

の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :250C付近の一定温度

移動相:過塩素酸ナトリウム14.0gを水1000mUこ溶か

し，薄めた過樋素酸(17→2000)を加え， pH3.2'こ調整

する.この液750mUこアセトニトリル250mLを加え

る.

流量:メトプロロールの保持時間が約8分になるように

調整する.
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99 システム適合性

100 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で
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2 メトプロロール酒石重量嵐錠

101 操作するとき，メトプロロール，内標準物質のI1填に溶

102 出し，その分離度は5以上である.

103 システムの再現f生:標準溶液10pLIこっき，上記の条件

104 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

105 に対するメトプロロールのピーク面積の比の相対標準

106 偏差は1.0%以下である.

107 貯法容器密閉容器.
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1 メトホノレミン塩酸塩

1 メトホルミン塩酸塩
2 IvIetfol'min Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸メトホノレミン

NH NH 

H
2
N人N人?/叫 • HCI 

5 CAllN5' HCl : 165.62 

6 1 ，l-Dimethylbiguanide monohydrochloride 

7 [/115-70伊丹

8 本品を乾燥したものは定量するとき，メトホルミン塩酸極

9 (CAllN5 . HCl)98.5~ 101.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は水に溶けやすく，酢酸(100)にやや溶けにくく，エ

12 タノール(99.5)に溶けにくい.

13 融点:約221
0
C(分解).

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液(1→ 100000)につき，紫外可視吸光度iJ!IJ

16 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

17 トルと本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者のスベク

18 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

20 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

21 &，，，の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは河

22 一波数のところに河様の強度の吸収を認める.

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

24 する.

25 純度試験

26 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第11:去により操作し，

27 試験な行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

28 下).

29 (2) 類縁物質本品2.5gを水10mLfこ溶かし，試料溶液と

30 する.この液1mL~正確に量り，水を加えて正確に50mLと

31 する.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に10mLと

32 し，標準溶液(1)とする.標準溶液(1)5mLを正確に量り，水

33 を加えて正確に10mLとし，標準溶液(2)とする. J.lIHこ1ーシ

34 アノグアニジン0.10gを水に溶かし，正確に50mLとする.

35 この液lmLを亙確に量り，水を加えて正確に20mLとし，標

36 準溶液(3)とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフ

37 ィー (2.03)により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)，標

38 準溶液(2)及び標準溶液(3)10pLずつを薄層クロマトグラフイ

39 用セルロースを用いて調製した薄層板にスポットする.次

40 こ4ーメチルー2ーベンタノン/2 メトキシエタノール/水

41 /酢酸(100)混液(30: 20 : 5 : 3)を展開溶媒として約10cm渓

42 関した後，薄庖板を風乾し，更に105
0

Cで10分間乾燥する.

43 これにペンタシアノニトロシル鉄(m)酸ナトリウム・ヘキサ

44 シアノ鉄(m)酸カリウム試液を均等に噴霧するとき，試料溶

45 液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液(1)から

46 得たスポットより濃くなく，標準溶液(2)から得たスポット

47 より濃いスポットは2個以下であり，標準溶液(3)から得たス

48 ポットに対応する位霞の試料溶液から得たスポットは，標準

49 溶液(3)から得たスポットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 3時間).

51 強熱残分(2.4-1) 0.1 %以下Ug).

52 定量法 本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，酢酸

53 UOO)40mLに溶かし，無水酢酸40mLを加え， 0.05moνL過

54 塩素酸でi商定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試

55 験を行し¥補正する.

56 0.05molι過塩素酸1mL=4.141mgC4HllN5' HCl 

57 貯法容器気密容器.
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1 メトホルミン塩酸塩錠

1 メトホルミン塩酸塩錠 9

a

q

d

A
笠

k
u
k
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u
 

その分離度は6以上である.

システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に
2 Metfol'min Hydl'ochlol'ide Tablets 

3 塩酸メトホルミン錠
55 対するメトホルミンのピーク面積の比の格対標準偏差

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 56 は1.0%以下である.

5 メトホノレミン塩酸塩(C4HlIN5・HCl: 165.62)を含む 57 貯法 容器 密隣容器.

6 製法 本品は「メトホルミン塩酸塩j をどり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「メトホノレミン塩酸

9 塩J250mgfこ対応する量をとり， 2ープロパノール25mLを

10 加えて振り混ぜた後，ろ過する目ろ液を400Cの水浴中で減

11 圧留去して得た残留物につき，赤外吸収スペクトル測定法

12 (2.25)の塩化カリウム錠剤法により涼IJ定するとき，波数

13 3370cm'l， 3160cm'¥ 1627cm'l， 1569cm'l及ひ(1419cm'l付

14 近に吸収を認める.

15 製剤均一性 (ω2) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

16 溶出性別に規定する.

17 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

18 とする.メトホノレミン塩酸塩(CAlIN5• HCl)約0.15gに対応

19 する最を精密に量り，水/アセトニトリル混液(3:2)70mL 

20 を加え， 10分間振り混ぜた後，水/アセトニトリル混液

21 (3 : 2)を加えて正確に100mLとし，干し径0.451lm以下のメン

22 ブランフィルターを用いてろ過する.初めのろ液10mLを除

23 き，次のろ液3mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に

24 加え，水/アセトニトリル浪液(3: 2)告と加えて50mLとし，

25 試料溶液とする. 53IJに定量用塩酸メトホノレミンを105
0

Cで3

26 時間乾燥し，その約0.15gを精密に量り，水/アセトニトリ

27 ル混液(3: 2)に溶かし，正確に100mLとする.この液3mL

28 を正確に量り，内標準溶液3mLを1E確に加え， 7.k/アセト

29 ニトリル混液(3: 2)を加えて50mLとし，標準溶液とする.

30 試料溶液及び標準溶液51lUこっき，次の条件で液体クロマト

31 グラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク

32 面積に対するメトホルミンのピーク面積の比QT及びQsを求

33 める.

34 メトホルミン塩酸塩(CAllN5• HCl)の量(mg)

35 = JVIs X Q'l'/ Qs 

36 Mら:定量用塩酸メトホルミンの秤取量(mg)

37 内標準溶液 パラオキシ安，息香酸イソブ、チル0.3gを水/ア

38 セトニトリル混液(3:2)100mLに溶かす.

39 試験条件

40 検出器:紫外吸光光度計(ìJ!~定波長: 235nm) 

41 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

42 のオクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

43 カラム温度:400C付近の一定温度

44 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム0.8gを薄めたりン酸(1

45 →2500)620mUこ溶かし，アセトニトリル380mLを

46 加える.

47 流量:メトホルミンの保持時間が約10分になるように

48 調整する.

49 システム適合性

50 システムの性能:標準溶液51lUこっき，上記の条件で操

51 作するとき，メトホルミン，内標準物質のJI頃に溶出し，
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1 メトロニダゾ}ノレ

1 メトロニダゾール
2 Metronidazole 

3 《;17
4 CoHuN30a: 171.15 

5 2-(2-Methyl-5-nitro-lH-imidazol-トyl)ethanol

6 [443イ8-1]

7 本品を乾燥したものは定量するとき，メトロニダゾール

8 (CoH9N303)99.0~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色~微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品は酢酸(100)に溶けやすく，エタノール(99.5)又はアセ

11 トンにやや溶けにくく，水に溶けにくい.

12 本品は希極酸に溶ける.

13 本品は光によって黄褐色になる.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→100000)につき，紫

16 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

17 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

18 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

19 認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 化カリウム錠剤法により試験を行し¥本品のスペクトルと本

22 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは同

23 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 融点 (2.60) 159~1630C 

25 純度試験

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

27 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

28 下).

29 (2) 2 メチノレ-5ーニトロイミダ、ゾール 本品0.10gをア

30 セトンに溶かし，正確に10mLとし，試料溶液とする.別に

31 薄層クロマトグラフィー用2 メチルー5 ニトロイミダゾ

32 ール20mgをアセトンに溶かし，正確に20mLとする.この

33 液5mLを正確に量り，アセトンを加えて正確に100mLとし，

34 標準溶液とする.これらの液にっき，薄層クロマトグラフイ

35 ー (2.03)により試験を行う.試料溶液及ひ。標準溶液20)1Lず

36 つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)在用

37 いて調製した薄層板にスポットする.直ちにアセトン/水/

38 酢酸エチル混液(8: 1 : 1)を展開溶媒として約15cm展開した

39 後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射

40 するとき，標準溶液から得たスポットに対応する位置の試料

品 溶液から得たスポットは，標準溶液から得たスポットより濃

42 くない.

43 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，il威圧，シリカゲル， 24時間).

44 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

45 定量j去 本品を乾燥し，その約0.2g0:精密に量り，酢酸

46 

47 

48 

(100)30mLに溶かし， O.lmolι過塩素酸で'i!議定 (2.50)する

(指示薬 :p ナフトーノレベンゼイン試液0.5mL). ただし，

i商定の終点は液のだいだい黄色が緑色に変わるときとする.

49 同様の方法で空試験を行い，橋正する.

50 O.lmol江過塩素酸1mL=17.12mg CoHuN303 

51 貯法

52 保存条件遮光して保存する.

53 容器気密容器.
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1 メトロニダゾ}ル錠

1 メトロニダゾール錠
2 Metronidazole Tabl巴ts

3 本品は定最するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 メトロニタ会ゾール(CuHgN303:171.15)を含む.

5 製法 本品は「メトロニダゾーノレj をとり，錠剤の製法により

6 製する.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示最に従い「メトロニダゾーノレj

9 O.lgに対応する量をとり， O.lmollL塩酸試液100mLを加え

10 る.時々振り混せ、ながら30分間放置した後，激しく振り混

11 ぜ，この液の一部をとり，遠心分離する.上澄液1mLを量

12 り， O.lmollL塩酸試液を加えて100mLとする.この液につ

13 き，紫外石I視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを

14 測定するとき，波長275~279nmfこ吸収の極大を示す.

15 (2) 本品を粉末とし，表示最に従い「メトロニダゾールJ

16 0.20gfこ対応する量をとり，アセトン20mLを加え， 10分間

17 激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.

18 別にメトロニダ、ゾーノレ0.10gをアセトンlOmLに溶かし，標

19 準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

20 (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液5pLずつ

21 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用い

22 て調製した薄層板にスポットする.直ちにアセトン/水/酢

23 酸エチル混液(8: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

24 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

25 とき，試料溶液及び襟準溶液から得た主スポットのRrfi直は

26 等しい.

27 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

28 き，適合する.

29 本品1個告ととり，7.k/メタノーノレ混液(1: 1)25mLを加え，

30 25分間激しく振り混ぜた後，水/メタノール混液(1:1)を加

31 えて玉確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，水/メ

32 タノール混液(4: 1)を加えて正確に100mLとする.この液

33 を孔径0.45pmのメンプランフィルターでろ過し，初めのろ

34 夜3mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.以下定量法を

35 準用する.

36 メトロニタeゾール(CuHgN303)の量(mg)

37 =lVIs X A-r/ As X 10 

38 Ms:定量用メトロニダ、ゾールの秤取量(mg)

39 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用b、，パドル法により，

40 毎分50回転で試験を行うとき，本品の90分照の溶出率は

41 70%以上である.

42 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

43 20mL以上をとり，干し径0.45pm以下のメンプランフィルタ

44 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

45 正確に量り，表示量に従い1mL中にメトロニダゾーノレ

46 (C6HgN303)約l1p.gを含む液となるように7.k~加えて正確に

47 V' mLとし，試料溶液とする. 53IJに定量用メトロニタ守ゾ-

48 ルをシリカゲノレを乾燥剤として24時間i威圧乾燥し，その約

49 22mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.こ

50 の波5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，擦

51 l'襲溶液とする.試料溶液及び標準溶液にっき，紫外可視吸光

52 度測定法 (2.24)により試験を行い，波長320nmにおける吸

53 光度A-r及びAsを測定する.

54 メトロニダゾール(CuHgN303)の表示量に対する溶出率(%)

55 =lVIs X A-r/ As X V'/V X 1/ C X 45 

56 lVIs :定量用メトロニダゾーノレの秤取量Ung)

57 C: 1錠中のメトロニタ。ゾール(CuHgN303)の表示量(mg)

58 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

59 とする.メトロニダゾーノレ(CuHnNa03)約0.25gに対応する量

60 を精密に量り，水/メタノール混液(1: 1)25mLを加え， 10 

61 分間激しく振り混ぜた後，水/メタノール混液(1:1)を加え

62 て正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，7.k/メタ

63 ノーノレ混液(4: 1)を加えて正確に100mLとする.この液を

64 干し径0.45p.mのメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液

65 3mLを除き，次のろ液を試料溶液とする. 531Jに定量用メト

66 ロニ夕、、ゾールをシリカゲルを乾燥剤として24時間減圧乾燥

67 し，その約25mgを精密に量り，水/メタノーノレ混液(4:1) 

68 に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液

69 及び標準溶液10p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

70 マトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の

71 メトロニダゾールのピーク面積A-r及びAsを求める.

72 

73 

メトロニタ守ゾーノレ(CuHgN303)の最(mg)

= lVIs X A-r/ As X 10 

lVIs :定量用メトロニダ‘ゾ‘-;レの秤取量(mg)74 
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:320nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:水/メタノール混液(4:1) 

流量:メトロニダゾールの保持時間が約5分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの'性能:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，メトロニダゾールのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5 

以下である.

システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

90 で試験を6回繰り返すとき，メトロニダゾールのピー

91 ク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

92 貯法容器気密容器.
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1 メナテトレノン

1 メナテトレノン
2 M巴natetrenone

O 

3 O 

γ 〉 γ 〉 γCH3

CH3 CH3 CH3 CH3 

48 器を用いて行う.本品0.10gをエタノール(99.5)100mUこ溶

49 かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノ

50 ーノレ(99.5)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試

51 料溶液及び標準溶液201tLずつを正確にとり，次の条件で液

52 体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれ

53 の液の各々のピーク商積を自動積分法により測定するとき，

54 試料治液のメナテトレノン以外のピークの合計面積は，標準

55 溶液のメナテトレノンのピ}ク面積より大きくない.

4 C31H4002: 444.65 56 試験条件

5 2-Methザ引yりlト-ふ[限(ο2E.ι，6E，1叩OEめ)-3，7，11，λl防5ふ討-t鈴制etram児巴ethザ刷y列Ih恥1児exad化ecωa“ 57 検出器， カラム， カラム温度， 移動相及び流量は定量法

6 2ム10，14・tetraen-I・yl]・1，4-naphthoquinone 58 の試験条件を準用する.

7 [863-61-6] 59 函積iJlIJ定範囲:溶媒のピークの後からメナテトレノンの

60 保持時間の約6倍の範囲

8 本品lま定量するとき，換算した脱水物に対し，メナテトレ 61 システム適合性

9 ノン(C31H4002)98.0%以上を含む 62 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

10 性状 本品は黄色の結品，結晶性の粉末，ろう様の塊又は油状 63 検出の確認、:標準溶液5mLをIE確に量り，エタノーノレ

11 である 64 (99.5)を加えて正確に50mLとする.この液2011Lから

12 本品はヘキサンに極めて溶けやすく，エタノール(99.5)に 65 得たメナテトレノンのピーク面積が，標準溶液のメナ

13 やや溶けやすく， 2ープロパノールにやや溶けにくく，メタ 66 テトレノンのピーク面積の7~13%になることを確認

14 ノールに溶けにくく，水にほとんど溶けない 67 する.

15 本品は光によって分解し，着色が強くなる.

16 融点:約37
0

C

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品O.lgfこエタノール(99.5)5mLを加え，加湿して溶

19 かし，冷後，水酸化カリウムのヱタノーノレ(95)溶液(1→

20 10)1mLを加えるとき，液は青色を呈し，放置するとき，青

21 紫色から赤紫色を経て赤褐色に変わる.

22 (2) 本品につき，必要ならば力011鼠融解した後，赤外吸収ス

68 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

69 で試験を6回繰り返すとき，メナテトレノンのピーク

70 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

71 水分(2.48) 0.5%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

72 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

73 定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

74 品及びメナテトレノン標準品(別途本品と同様の方法で水分

75 (2.48)を測定しておく)約O.lgずつを精密に量り，それぞれ

23 ペクトル測定法 (2.25)の液膜法により試験を行い，本品の 76 を2ープロパノール50mUこ溶かし，更にエタノール(99.5)を

24 スベクトルと本品の参照スペクトル又はメナテトレノン標準 77 加えて正確に100mLとする.この液10mLずつを正確に量り，

25 品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波 78 

26 数のどころに同様の強度の吸収を認める 79

27 純度試験 80 
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( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

( 2) メナジオン 本品0.20gに薄めたエタノール(1→

2)5mLを加えてよく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液0.5mLに

3ーメチルー1 フェニル-5ーピラゾロンのエタノール

(99.5)溶液(1→20)1滴及びアンモニア水(28)1i商を加え， 2時

開放置するとき，液は脊紫色を呈しない.

(3) シス体本品0.10gをヘキサン10mLに溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，ヘキサンを加えて

正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄

層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液

及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

ゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.

次にへキサン/ジ-n-ブ手チルエーテ/レ混液(17: 3)を展開溶

媒として約12cm展開した後，薄層板な風乾する.これに紫

外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主ス

ポットに対する相対Rrfl直1.1のスポットは，標準溶液から得

たスポットより濃くない.

(4) その他の類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容
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それぞれにエタノール(99.5)を加えて正確に100mLとする.

この液2mLずつを正確に量り，それそゃれに内標準溶液4mL

を正確に加え，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

標準溶液2011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ}

(2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るメナテトレノンのピーク面積の比QT・及びQsを求める.

メJナテトレノン(C31H4000の量(mg)= 1VIs X Q'l'/ Qs 

1VIs :脱水物に換算したメナテトレノン標準品の秤取量

(mg) 
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内標準溶液 フィトナジオンの2ープロパノール溶液(1→

20000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:270nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動棺:メタノール

流量:メナテトレノンの保持時間が約7分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

5 1628 



2 メナテトレノン

100 操作するとき，メナテトレノン，内標準物質のI1慎に溶

101 出し，その分離度は4以上である.

102 システムの再現性:標準溶液201lLにつき，上記の条件

103 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

104 に対するメナテトレノンのピーク面積の比の相対標準

105 偏差は1.0%以下である.

106 貯法

107 保存条件遮光して保存する.

108 容器気密容器.

5 lG2f
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1 メピチオスタン

1 メピチオスタン
2 Mepitiostane 

♀0 川

! 

46 10mLとする.この液1mL及ひ(3mLをそれぞれ正確に量り，

47 それぞれにアセトン/トリエチルアミン混液(1000: 1)を加

48 えて正確に25mLとし，標準溶液(1)及び標準溶液(2)とする.

49 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

50 試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)5pLず

51 つを薄層クロマトグラフィー照シリカゲル(蛍光剤入り)を用

52 いて調製した薄層板にスポットする.次に，ヘキサン/アセ

53 トン混液(3: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層

54 板を風乾する.これに薄めた硫酸(1→5)を均等に噴霧し，

55 120~ 1300Cで5分間加熱した後，紫外線(主波長365nm)を照

56 射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットの

4 C25H4002S: 404.65 57 うち，標準溶液と同じRrfj直のスポットは，標準溶液(2)から

5 2α3ルEpithio・17s司(l-methoxycyclopentyloxy)-5α58 得たスポットより濃くなく，その他の主スポット以外のスポ

6 androstane 59 ツトは，標準溶液(1)から得たスポットより濃くない.

7 [21362-69-6] 60 水分 (2.48) 0.7%以下(0.3g，容量滴定法，逆滴定).

61 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，メピチオス 62 定量法 本品約0.3gを精密に量り，シクロヘキサンに溶かし，

9 タン(C25H4002S)96.0~102.0%を含む 63 正確に10mLとする.この液2mLを正確に量り，エタノール

10 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は結品位の粉末である 64 (99.5)10mLを加え，この液にO.Olmol/L塩酸試液及び内標準

11 ヱド品はトリエチルアミン，クロロホルム，ジエチルエーテ

ノレ又はシクロヘキサンに溶けやすく，ジエチレングリコール

ジメチルエーテル又は石油エーテルにやや溶けやすく，アセ

トンにやや溶けにくく，メタノール又はエタノール(99.5Hこ

溶けにくく，水にほとんど溶けない.

。“。
O

A
斗

A

H

h

u

唱

i

1
ム

1ム
唱

i

16 本品は湿った空気中で、加水分解する.

17 確認試験

18 

19 

(1) 本品1mgをメタノーノレ1mLに溶かし，塩化パラジウ

ム(11)試液0.5mLを加えるとき，だいだい色の沈殿を生じる.

20 これに水1mL及びクロロホルム2mLを加え，よく振り混ぜ
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て放置するとき，クロロホルム層はだいだい色を呈する.

(2) 本品O.lgをジエチレングリコールジメチルエーテル

2mLに溶かし， 1mol/L塩酸試液1mLな加えて振り混ぜ、た後，

ろ過する.ろ液lこ2，4ージデトロフェニノレヒドラジン・ジエ

チレングリコールジメチルエーテノレ試液1.5mL.及び薄めたエ

タノーノレ(2→3)1.5mLを加えるとき，だいだい黄色の沈殿を

生じる.この沈殿をろ取し，エタノール(99.5)から再結晶し，

デ、シケーター(減圧，酸化リン(V))で4時間乾燥するとき，そ

の融点 (2.60) は 144~1490Cである.

(3) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠締法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参熊スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに河様の強度の吸収を認める.

34 旋光度 (2.49)α)~ : +20~+230(0.lg ， クロロホノレム，

35 10mL， 100mm). 

36 純度試験

37 (1 ) 溶 状本 品0.10gを石油エーテル4mLに溶かすとき，

38 夜は無色~微黄色澄明である.
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(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2r;去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3 ) 類縁物質本品20mgをとり，アセトン/トリエチル

アミン混液(1000: 1)5mLを正確に加えて溶かし，試料溶液

とする.目IJにエピチオスタノーノレ標準品10mgをとり，アセ

トン/トリエチルアミン混液(1000: 1)に溶かし，正確に

65 

66 

67 

68 

69 

溶液2mLずつを正確に加えて振り混ぜた後，エタノール

(99.5)を加えて20mLとし，常温で30分間放霞し，試料溶液

とする.日IJにエピチオスタノール標準品約45mgを精密に量

り，内標準溶液2mLを正確に加えて溶かした後，エタノー

ル(99.5)合加えて20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

70 び標準溶液1011Llこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ

71 ー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

72 

73 

するエピチオスタノーノレのピーク面積の比Q'I'及ひ(Qsを求め

る.
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メピチオスタン(C25H4002S)の量(mg)

=11虫色 X Q'I'/Qs X 5 X 1.320 

lVIs :脱水物に換算したエピチオスタノール標準品の秤取

量(mg)
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内標準溶液 nーオクチルベンゼ、ンのエタノ}ノレ(99.5)溶

液(1→300)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:265nm) 

カラム:内径4.0mm，長さ 15cmのステンレス管に

l011mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノール/水混液(20: 3) 

流量:エピチオスタノーノレの保持時間が約6分になるよ

うに調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

91 操作するとき，エピチオスタノール，内標準物質の)1頃

92 に溶出し，その分離度は4以上である.

93 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

94 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のどーク面積

95 に対するエピチオスタノールのピーク面積の比の相対

96 標準偏差は1.0%以下である.

97 貯法

5 1628 



2 メピチオスタン

98 保存条件遮光して，空気を「窒素j で置換し，冷所に保存

99 する.

100 容器密封容器.
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1 メピパカイン塩酸塩

l メピバ力イン塩酸塩
2 Mepivacaine Hydrochloride 

3 塩酸メヒ。パカイン

4〔!?;可附
及び銭像異性体

5 CloHz2N20・HCl:282.81 

6 (2RS)-N-(2，ふDimethylphenyl)ーl-methylpiperidin巴ー2・

7 carboxamide monohydrochloride 

8 [1722-62-9] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，メピパカイン塩酸犠

10 (C15Hz2N20 ・ HCI)98.5~10 1.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末である.

12 本品は水又はメタノールに溶けやすく，酢酸(100)にやや

13 溶けやすく，エタノール(99.5)にやや溶けにくい.

14 本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

15 融点:約2560C(分解).

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の水溶液(1→2500)につき，紫外可視吸光度測定

18 去(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペクト

19 ルど本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペク卜

20 ルは向一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

23 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは同

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

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

26 する.

27 p H (2.54) 本品0.2gを水 10mLfこ溶かした液のpHは4.0~

28 5.0である.

29 純度試験

30 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

32 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

33 液には0.005molι硫酸0.40mLを加える(0.038%以下).

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

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

36 下).

37 (4) 類縁物質本品0.10gをメタノール5mUこ溶かし，試

38 料溶液とする.この液1mLを豆確に量り，メタノーノレを加

39 えて正確に20mLとする.この液2mLを正確に量り，メタノ

40 ルを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの

41 ri夜につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行

42 う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフ

43 ィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.

44 次にジェチノレエーテノレ/メタノール/アンモニア水(28)混液

晶 (100: 5: 1)を展開溶媒として約lOcm展開した後，薄層板を

46 風乾する.これに硝酸ピスマス・ヨウ化カリウム試液を均等

47 に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

48 卜は，標準溶液から得たスポットより濃くない.

49 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0

C， 3時間).

50 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

51 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢駿

52 (100)10mUこ溶かし，無水酢酸70mLを加え， O.lmolι過塩

53 素酸でi荷定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

54 を行い，補正する.

55 O.lmol江J過塩素酸1mL=28.28mg Cli;HzzN20・HCI

56 貯法容器気密容器.
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1 メピパカイン塩酸塩注射液

1 メピバカイン塩酸塩注射液
2 Mepivacain巴HydrochlorideInjection 

3 塩酸メヒ。パカイン注射液

2

3

4
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その分離度は6以上である.

システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

55 対するメヒョパカインのピーク函積の比の棺対標準偏差

4 本品は水性の注射斉IJである 56 は1.0%以下である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 57 貯法容器密封容器.

6 メヒ。バカイン塩酸塩(C15HzzN20・HCl: 282.81)を含む.

7 製法本品は「メピパカイン塩酸塩j をとり，注射剤の製法に

8 より製する.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験 本品の表示量に従い「メピパカイン塩酸塩J20mg 

11 に対応する容量をとり，水駿化ナトリウム試液1mLを加え

12 た後，ヘキサン20mLで抽出する.ヘキサン抽出液8mLをと

13 り， 1mo阻 J塩酸試液20mLを加えて激しく振り混ぜた後，水

14 層につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

15 トルを測定するとき，波長261~26511m及び270~27311mfこ

16 吸収の極大を示す.

17 p H 53IJに規定する.

18 エンドトキシン (4.01) 0.6EU/mg未満.

19 採取容量(丘ω) 試験を行うとき，適合する.

20 不溶性異物 (ω6) 第11:去により試験を行うとき，適合する.

21 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

22 無菌 (4.06) メンプランプイ/レター法により試験を行うとき，

23 適合する.

24 定量法本品のメヒ。パカイン塩酸塩(C15H22N20・HCl)約40mg

25 に対応する容量を正確に量り，内標準溶液4mLを正確に加

26 え， O.OOlmolJL塩酸試液を加えて20mLとし，試料溶液とす

27 る. 53IJに定量用塩酸メピパカインを1050Cで3時間乾燥し，

28 その約40mgを精密に量り， O.OOlmo阻J塩酸試1夜に溶かし，

29 内標準溶液4mLを疋確に加え， O.OOlmolJL塩酸試液を加え

30 て20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液511L

31 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

32 試験を行い，内標準物質のピ}ク面積に対するメヒ。パカイン

33 のピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

34 メピパカイン塩酸塩(C15H22N20・HCl)の量(mg)

35 =Ms X Q'l'/ Qs 

36 lVIs :定量用塩酸メピバカインの秤取量(mg)

37 内標準溶液べンゾフェノンのメタノール溶液(1→4000)

38 試験条件

39 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

40 カラム:内径4mm，長さ 15cmのステンレス管にl011m

41 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

42 リカゲルを充てんする.

43 カラム温度:250C付近の一定温度

44 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム2.88gをpH3.0の

45 0.02molJLリン酸塩緩衝液/アセトニトリノレ混液

46 (11 : 9)lOOOmLに溶かす.

47 流量:メピバカインの保持時聞が約6分になるように調

48 整する.

49 システム適合性

50 システムの性能:標準溶液511Hこっき，上記の条件で操

51 作するとき，メピパカイン，内標準物質の11頃に溶出し，
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1 メフェナム酸

1 メフェナム酸
2 Mefenamic Acid 

〈丈t?rH 

3 CH3 

4 CloHI5N02: 241.29 

5 2・(2，3-Dimethylphenylamino)benzoicacid 

6 [61-68-7] 

7 ヱド品を乾燥したものは定量するとき，メフェナム酸

8 (CIOHI5N02)99.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色~淡黄色の粉末で，においはなく，味は初め

10 ないが，後にわずかに苦い.

11 本品はジエチルエーテ/レにやや溶けにくく，メタノール，

48 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液25JlLずつ

49 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用い

50 て調製した薄層板にスポットする目次に2ーメチル 1ープ

51 ロパノール/アンモニア水(28)混液(3: 1)を展開溶媒として

52 約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波

53 長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

54 外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

55 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，i;威圧，酸化リン(V)，4時間).

56 強熱残分 (2..14) 0.1 %以下Ug).

57 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，あらかじめ
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O.lmolι水酸化ナトリウム液でフェノールレッド試液に対

し中性としたエタノーノレ(95)100mLを加え，穏やかに加温

して溶かす.冷後， O.lmollL水酸化ナトリウム液で潟定

(2.50) する(指示薬:フェノーノレレッド試液2~3ì寓).ただ

し， i商定の終点は液の黄色が黄赤色を経て赤紫色に変わると

きとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

12 エタノーノレ(95)又はクロロホルムに溶けにくく，水にほとん 65 貯法容器密閉容器.

64 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=24. 13mg CI5HI5N02 

13 ど溶けない.

14 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

15 融点:約2250C(分解).

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.Olgにメタノーノレ1mLを加え，加温して溶かし，

18 冷後， 4ーニトロベンゼンジアゾ、ニウムフルオロボレート溶

19 夜(I→1000)1mLを加え，更に水酸化ナトリウム試液1mLを

20 加えて振り混ぜるとき，液はだいだい赤色を呈する.

21 (2) 本品O.Olgを硫酸2mUこ添かし，加熱するとき，液は

22 黄色を呈し，緑色の蛍光を発する.

23 (3) 本品7mgを塩酸のメタノール溶液U→1000)に溶かし

24 て500mLとした液につき，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24)に

25 より吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参

加 照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長

27 のところに同様の強度の吸収告と認める.

28 純度試験

29 ( 1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gに水酸化ナトリウム試液

30 20mLを加え，加滋して溶かし，冷後，酢酸(100)2mL及び

31 水を加えて100mLとして振り混ぜ，生じた沈殿をろ過し，

32 初めのろ液10mLを除き，次のろ液25mLをとり，希硝酸

33 6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を

34 行う.比較液はO.OlmollL塩酸0.50mUこ水酸化ナトリウム

35 試液5mL，酢酸(100)0.5mL，希硝酸6mL及び水を加えて

36 50mLとする(0.071%以下).

37 (2) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

39 下).

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

41 製し，試験を行う (2ppm以下).

42 (4) 類縁物質 本品0.10gをクロロホノレム/メタノール混

43 夜(3:1)5mUこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正

44 確に量り，クロロホノレム/メタノール混液(3: 1)を加えて豆

45 確に200mLとする.この液10mLを正確に量り，クロロホル

46 ム/メタノール混液(3: 1)在加えて正確に50mLとし，標準

47 溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー
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l メフノレシド

1 メフルシド
2 Men'uside 

jlH九う
3 

4 CI3H19CIN205S2: 382.88 

5 4・Chloro・N-methyl-N-[(2RS)-2-methyltetrahydrofuran-2-

G ylmethyl]-3・sulfamoylbenzenesulfonamide

7 [7195-27-9] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，メフルシド

9 (CIA19CIN20os098.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

11 本品はN，Nージメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，

12 アセトンに溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エタ

13 ノール(95)にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 本品のN，N-ジメチルホノレムアミド溶液(1→10)は旋光性

15 を示さない.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→40000)につき，紫外可祝

日 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

19 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

20 のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

21 る.

22 (2) 本品在乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

24 本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(/.04) を行うとき，緑

27 色を呈する.

28 融点 (2.60) 149~1520C 

29 純度試験

30 (1 ) 重金属 (/.07) 本品1.0gをアセトン30mLに溶かし，

31 希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

32 試験合行う.比較液は鉛標準液2.0mLlこアセトン30mL，希

33 酢酸2mL及び7)<.を加えて50mLとする(20ppm以下).

34 (2) ヒ素 (I.m 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

35 製し，試験を行う(2ppm以下).

36 (3) 類縁物質 本品0.20gをアセトン10mLlこ溶かし，試

37 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

38 て正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

39 薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

40 液及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマトグラフィ一周シリ

41 カゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.

42 次にクロロホルム/アセトン混液(5:2)を展開溶媒として約

43 10cm展開した後，薄層板を風車記する.これに紫外線(主波長

44 254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外

45 のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

46 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 2時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

48 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り ，N川-ジメ

49 チルホルムアミド80mLlこ漆かし， O.lmoνLテトラメチルア

50 ンモニウムヒドロキシド液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).

51 

52 

53 

54 

日IHこN，N ジメチルホルムアミド、80mLに水13mLを加えた

液につき，同様の方法で空試験を行い，補正する.

0.1molιテトラメチルアンモニウムヒドロキシド、液lmL

=38.29mg CI3H19CIN205S2 

55 貯法容器密閉容器.
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1 メフノレシド錠

1 メフルシド錠
2 Mefruside Tabl巴ts

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 メフルシド(ClsH19CIN20oS2: 382.88)を含む.

5 製法本品は「メフルシドj をとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験

7 (1 ) 本品を粉末とし，表示最に従い「メフルシドJ0.3gに

8 対応する最をとり，熱メタノール15mLを加えて20分間振り

9 混ぜた後，ろ過する.ろ液に水25mLを加え，氷冷して30分

10 開放置する.生じた白色沈殿をろ取し，水で洗い， 1050Cで

11 2時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は 149~1520Cである.

12 

13 

(2) 本品を粉末とし，表示量に従い「メフルシドJO.Olg 

に対応する最をとり，メタノール70mLを加え， 15分間強く

14 振り混ぜ，メタノールを加えて100mLとし，ろ過する.ろ

15 夜につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベク

16 トルを測定するとき，波長274~278nm及び283~287nmlこ

17 吸収の極大を示す.

18 製剤均一性(五02) 次の方法により含最均一性試験を行うと

19 き，適合する.

20 本品1個をとり，メタノーノレ40mLを加え，時々振り混ぜ

21 ながら超音波処理して崩壊させた後，更に10分間超音波処

22 理し， 1mL中にメフルシド、(CI3HwCIN205s0約0.5mgを含む

23 夜となるようにメタノーノレを加えて正確に VmLとする. こ

24 の液を遠心分離し，上澄液5mLを正確に量り，メタノール

25 を加えて正確に20mLとし，試料溶液とする.以下定量法を

26 i襲用する.

27 メフルシド(CI3H19CIN20oSθの量(mg)

28 =Ms X Ar・/As X Vグ125

29 Mら:定量用メフルシドの秤取量6ng)

30 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドルf去により，

31 毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

32 85%以上である.

33 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

34 20mL以上をとり，定量分析用ろ紙(5種C)でろ過する.初め

35 のろ液5mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に

36 従い1mL中にメフノレシド(ClsHI9ClN20oS2)約2811gを含む液

37 となるように水を加えて亙確にV'mLとし，試料溶液とす

38 る. 5，]IJに定量用メフノレシドを1050Cで2時筒乾燥し，その約

39 70mgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，正確に50mLと

40 する.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mL

41 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，水を

42 対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験念行い，

43 層長5cmで波長285nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

44 メフルシド、(ClsH19CIN20os0の表示量に対する溶出率(%)

45 = lVIs X Ar/ As X v' / V X 1/ C X 36 

46 Ms:定量用メブノレシド、の秤取量(mg)

47 C: 1錠中のメフルシド、(CI3H19CIN205S0の表示量(mg)

48 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

49 とする.メフルシド(C13HwCIN20os0約65mglこ対応する量
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を精密に量り，メタノール70mLを加えて， 15分間振り混ぜ

た後，メタノールを加えて正確に100mLとする.この液を

ろ過し，初めのろ液20mLを除き，次のろ液10mLを正確に

量り，メタノールを加えて正確に50mLとし，試料溶液とす

る.別に定量用メフルシドを1050Cで2時間乾燥し，その約

65mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に100mLと

する.この液10mLを正確に量り，メタノールを加えて正確

に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

き，紫外可視吸光度測定法 (2.2-1)により試験を行い，波長

285nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

60 メフルシド、(C13H I9CIN 205S0の量(mg)=二MらX Ar/ As 

61 lVfs :定量用メフルシドの秤取量(mg)

62 貯法容器気密容器.
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1 メフロキン塩酸塩

1 メフ口キン塩酸塩
2 Mefloquine Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸メフロキン

4 

及び銭像異性体

• HCI 

5 C17HwFoN20・HCl:414.77 

6 (1 RS)-[2，8-B is(trifllloromethyl)qllinolin-4・yl][(2SR)ー

7 piperidin-2ヴl]methanolmonohydrochloride 

8 [51773-92-3] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，メフロキン塩酸塩

10 (C17HwFoN20 ・ HCl)99.0~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品はメタノールに溶けやすく，エタノール(99.5)にやや

13 溶けやすく，水に溶けにくい.

14 本品は硫酸に溶ける.

15 本品のメタノーノレ溶液(1→20)は旋光性を示さない.

16 融点、:約2600C(分解).

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品2mgを硫酸1mUこ溶かした液に紫外線(主波長 71 

19 365nm)を照射するとき， r夜は青色の蛍光を発する 72

20 (2) 本品のメタノ、ール溶液(1→25000)につき，紫外可視 73 

21 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品 74 

22 のスペクトルと本品の参照スペクトル在比較するとき，阿者 75 

23 のスペクトルは同一波長のところに隠様の強度の吸収を認め 76 

24 る 77

25 (3) 本品を乾燥し赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の 78 

26 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと 79 

本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の級収を認める.

(4) 本品の水溶液(1→1000)5mUこ希硝酸1mL及ひ。硝酸銀

試液1mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.沈殿を分離

し，過量のアンモニア試液を加えるとき， i容ける.

32 純度試験

33 

27 

28 

29 

30 

31 

34 

35 

(1) 重金属 (J.07) 本品1.0gを石英るつぼにとり，第2I:去

により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

える(20ppm以下).

36 (2) ヒ素(J.ll) 本品1.0gに硝酸マグネシウム六水和物

37 のエタノーノレ(95)溶液(1→10)10mLを加え，エタノーノレに点、

38 火して燃焼させた後，徐々に加熱し， 8000Cで強熱して灰化

39 する.もしこの方法で，なお炭化物が残るときは，少量の硝

40 酸で潟し，再び強熱して灰化する.冷後，残留物に塩酸

41 3mLを加え，水浴上で加温して溶かし，これを検液とし，

42 試験を行う(2ppm以下).

43 (3) 類縁物質本品50mgを移動相50mUこ溶かし，試料

44 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

45 確に50mLとする.この液2mLを正磁に量り，移動相を加え
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て正確に20mLとし，標準溶液どする.試料溶液及び標準溶

液10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のメフロ

キン及び最初に溶出するピーク以外の各々のピークの面積は

標準溶液のメフロキンのピーク面積より大きくない.また，

試料溶液のメフロキン及び最初に溶出するピーク以外のピー

クの合計面積は標準溶液のメフロキンのピーク面積の2.5倍

より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:282nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

10)lmの液体クロマトグラフィー用アミノプロピルシ

リル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:アセトニトリル/薄めたリン酸(1→14)混液

(24 : 1) 

流量:メフロキンの保持時間が約10分になるように調

整する.

面積郷定範囲:メフロキンの保持時間の約3倍の範図

システム適合性

検出の確認:標準溶液10mL告と正確に量り，移動相を加

えて正確に20mLとする.この液l011Lから得たメフ

ロキンのピーク面積が標準溶液のメフロキンのピーク

面積の40~60%になることを確認する.

システムの性能:塩酸メフロキン10mg及びジフ。ロフイ

リン5mgを移動相50mUこ溶かす.この液2mLをとり，

移動相を加えて20mLとする.この液lO)lUこっき，

上記の条件で操作するとき，ジプロフィリン，メフロ

キンの順に溶出し，その分離度は5以上である.

システムの再現住:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，メフロキンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

(4) 残留溶媒別に規定する.

80 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 2時間).

81 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg，白金るつぼ).

82 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

83 酢酸(100)混液(7:3)100mUこ溶かし， O.lmollL過塩素酸で、

84 商定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

85 補正する.

86 O.lmolι過塩素酸1mL=41.48mgC17H16F6N20・HCl

87 貯j去容器密閉容器.
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1 メペンゾラート臭化物

1 メペンゾラート臭化物
2 Mepenzolate Bromide 

3 臭化メペンゾラート

4 

00CH 
5 C21H2oBrNOa: 420.34 

Br 

及び銭像異性体

6 (3RS)-3-[(Hydroxy)( diphenyl)acetoxy ]-1，1-

7 dimethylpiperidinium bromide 

8 [76-90-4] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，メベンゾラート臭化

10 物(C21H20BrNOa)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

12 いはなく，味は苦い.

13 本品はギ酸に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

14 熱湯にやや溶けやすく，水又はエタノール(95)に溶けにくく，

15 無水酢酸に極めて溶けにくく，ジェチノレエーテルにほとんど

16 溶けない.

17 融点:約230
0
C(分解).

18 確認試験

19 (1 ) 本品0.03gに硫酸10滴を加えるとき，赤色を呈する.

20 (2) 本品O.Olgを水20mL及び希塩酸5mLfこ溶かし，この

21 液5mLfこドラーゲンドルフ試液1mLを加えるとき，だいだ

22 い色の沈殿を生じる.

23 (3) 本品のO.Olmo阻d塩酸試液溶液u→2000)につき，紫

24 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

25 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

26 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

27 認、める.

28 (4) 本品0.5gに水50mL及び硝酸3mLを加え，加熱して溶

29 かした液は臭化物の定性反応(J酬を呈する.

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

35 襲し，試験を行う(2ppm以下).

36 (3) 類縁物質 本品0.40gをとり，メタノーノレ10mLを豆

37 確に加えて溶かし，試料溶液とする.この液1mL告と正確に

38 量り，メタノールを加えて正確に200mLとし，標準溶液(1)

39 とする.別にベンゾフェノン40mgをとり，メタノールに溶

40 かし，正確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，メ

41 タノーノレを加えて正確にlOmLとし，標準溶液(2)とする.こ

42 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試

43 験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)1011Lずつ

44 を薄層クロマトグラフィー照シリカグル(蛍光剤入り)を用い

45 て調製した薄層板にスポットする.次にメタノー/レ/1ーブ

46 タノ}ノレ/水/酢酸(100)混液(3: 3 : 2 : 1)を展梼溶媒とし

47 て約10cm展開した後，薄層板を風乾し， 80
0
Cで30分間乾燥

48 する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶

49 夜から得た主スポット及びベンゾフェノンに対応する位置の

50 スポット以外のスポットは標準溶液(1)から得たスポットよ

51 り濃くなく，かっ，ベンゾブェノンに対応する佼置のスポッ

52 トは標準溶液(2)から得たスポットより濃くない.また，こ

53 の薄層板にドラーゲンドソレフ試液を均等に噴霧するとき，試

54 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液(1)

55 から得たスポットより濃くない.

56 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，105
D

C， 4時間).

57 強熱残分 (2..1-1) 0.1%以下(lg).

58 定量j去 本品を乾燥し，その約0.35gを精密に量り，ギ酸2mL

59 に溶かし，無水酢酸60mLを加え， O.lmollL過塩素酸で滴定

60 (2.50>する(電位差滅定法).同様の方法で空試験を行い，補

61 宣する.

62 O.lmollL過極素酸1mL=42.03mgC21H20BrN03 

63 貯法容器気密容器.
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1 メノレカプトプリン水和物

1 メル力プトプリン水和物
2 Mel'captopul'Ine Hydl'ate 

3 メノレカプトプリン

HKSHρ 
5 C5H4N4S' H20 : 170.19 

6 1，7-Dihydro-6H“punne・6-thionel11onohydrate 

7 [6112-76-1] 

49 かっ濃くない.

50 (5) リン 本品0.20gをるつぼにとり，薄めた硫酸(3→

51 7)2mLを加え，穏やかに加熱しながら内容物が無色になる

52 まで、硝酸0.5mLずつを徐々に滴加した後，ほ左んど蒸発する

53 まで加熱する.冷後，残留物を水10mLに熔かし， 25mLの

54 メスフラスコに移し，るつぼを水4mLずつで、2田洗い，洗液

55 を合わせ，試料j容i夜とする. 73IJにリン酸二水素カリウム

56 0.4396gを7}くに溶かし，正確に200mLとする.この液2.0mL

57 を量り，7l<を加えて正確に 100mLとする.更にこの液

58 2.0mLを25mLのメスフラスコにとり，水16mLを加え，標

59 準溶液とする.試料溶波及び標準溶液に薄めた硫酸(3→

60 7)1mL，硝酸0.5mL，七モリブデン酸六アンモニウム試液

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，メルカプト 61 0.75mL， 1 アミノ 2-ナフトール-4ースルホン般試液

1mL及び水を加えて25mLとし， 5分間放置する.これらの

液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

より試験を行うとき，波長750nmにおける試料溶液から得

た液の吸光度は，標準溶液から得た液の吸光度より大きくな

9 プリン(C5H4N4S: 152.18)98.0%以上を含む 62

10 性状 本品は淡黄色~黄色の結晶又は結晶性の粉末で，におい 63 

11 はない 64

12 本品は水，アセトン又はジヱチルエーテルにほとんど溶け 65 

13 ない. 66 V¥ 

14 本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける. 67 水分(2.48) 10.0~ 12.0%(0.2g，容量消定法，逆滴定).

15 確認試験 68 強熱残分(2.44) 0.1 %以下Ug).

16 (1 ) 本品0.6gを水酸化ナトリウム溶液(3→100)6mLに溶か 69 定量法 本品約0.25gを精密に最り ，N，N-ジメチルホルムア

17 し，激しくかき混ぜながらヨードメタン0.5mLを徐々に加え， 70 ミド‘90mUこ溶かし， O.lmollLテトラメチルアンモニウムヒ

18 更に10分間よくかき混ぜた後，氷冷し，酢酸(31)を鴻加して 71 ドロキシド液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).73IJにN，N-

19 pHを約5fこ調整する.次に析出した結晶をろ取し，水から再 72 ジメチルホルムアミド、90mUこ水15mLを加えた液につき，

20 結晶し， 120
0
Cで30分間乾燥するとき，その融点 (2.60)は 73 同様の方法で空試験を行い，補正する.

21 218~2220C(分解)である. 74 O.lmolιテトラメチルアンモニウムヒドロキシド、液lmL
22 (2) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液u→200000)，こっき，紫 75 = 15.22mg C5H4N4S 
23 外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトル在測定し，

24 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき， 76 貯法容器密閉容器.

25 両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

26 認める.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品0.20gをアンモニア試液10mUこ溶かすと

29 き，液は澄明である.

30 (2) 硫駿塩本品0.05gを希塩酸10mLに溶かし，塩化バ

31 リウム試液5滴を加えて5分間放置するとき，液は混濁しな

32¥  

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

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

35 下).

36 (4) ヒポキサンチン 本品50mgをとり，アンモニア水

37 (28)のメタノール溶液u→10)10mLを正確に加えて溶かし，

38 試料溶液とする. 73IJにヒポキサンチン5.0mgをとり，アンモ

39 ニア水(28)のメタノール溶液u→ 10)に溶かし，正確に

40 100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

41 ロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び

42 標準溶液10p.Lずつを簿層クロマトグラブイー用シリカゲル

43 蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次に

44 メタノーノレ/クロロホルム/ギ酸nーブチル/アンモニア水

45 (28)混液(8: 6 : 4: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

46 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

47 とき，標準溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液

晶 から得たスポットは，標準溶液のスポットより大きくなく，

5 lG37 



l メノレファラン

1 メjレファラン
2 Melphalan 

3 一一。4 C13H18ChN20Z: 305.20 

5 牛Bis(2・chloroethyl)amino-L-phenylalanine

6 [148-82-3] 

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，メルファラ

8 ン(Cl3H18ClzN202)93.0%以上を含む.

9 1生状本品は白色~淡黄白色の結晶性の粉末である.

10 本品は水，メタノール又はエタノール(95)に溶けにくく，

11 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

12 本品は希塩酸又は希水酸化ナトリウム試液に溶ける.

13 本品は光によって徐々に着色する.

14 旋光度 〔α13:約-320
(乾燥物に換算したもの0.5g，メ

15 タノール， 100mL， 100mm). 

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品0.02gにメタノール50mLを加え，加温して溶か

18 し， 4-(4ーニトロペンジル)ピリジンのアセトン溶液(1→

19 20)1mLを加え，水浴上で蒸発乾閲する.残留物を温メタノ

20 ール1mUこ溶かし，アンモニア水(28)2滴を加えるとき，液

21 は紫色を呈する.

22 (2) 本品0.1gを希水酸化ナトリウム試液10mLに溶かし，

23 水浴上で10分間加熱する.冷後，希硝酸を加えて酸性どし，

24 ろ過する.ろ液は溢化物の定性反応 (1.09) を呈する.

25 (3) 本品のメタノール溶液u→100000)につき，紫外可視

26 吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品

27 のスペクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者

28 のスペクトルは同一波長のところにi弓様の強度の吸収を認め

29 る.

30 純度試験

31 (1 ) 分解産生塩化物 本品約0.5gを精密に量り，薄めた硝

32 酸(1→40)80mLに溶かし， 2分間かき混ぜた後，電位差務定

33 法 (2.50)により 0.1mo阻J硝酸銀液で滴定するとき，その消

34 費量は本品0.50g1こっき1.0mL以下である.

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

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

37 下).

38 (3) ヒ素(J.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

印 製し，試験を行う (2ppm以下).

40 乾燥減量 (2.41) 7.0%以下(1g，減圧・ 0.67kPa以下， 105
0

C， 

41 2時間).

42 強熱残分 (2.44) 0.3%以下(1g).

43 定量法本品約0.25gを精密に量り，水酸化カリウム溶液u→

44 5)20mLを加え，還流冷却器を付けて水浴上で2時黙加熱す

45 る.冷後，水75mL及び硝酸5mLを加える.冷後， 0.1mollL 

46 硝酸銀液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).純度試験(1)で

47 得られた結果を用いて補正する.

48 0.1molι硝酸銀液1mL=15.26mg C13H18ClzN202 

49 貯法

50 保存条件遮光して保存する.

51 容器気密容器.

5 lG38 



メロペネム水和物1 

用時製する.試料溶液1mLをlE確に量り， pH5.0のトリエチ

ルアミン・リン酸緩衝液を加えて正確に100mLとする.こ

の液3mLを正確に量り， pH5.0のトリエチルアミン・リン酸

緩衝液を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.試料溶

液及び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液

の各々のピーク面積を自動積分法により isIJ定するとき，試料

溶液のメロペネムに対する相対保持時間約0.5の開環体及び

約2.2の二最体のピーク面積は，標準溶液のメロペネムのピ

ーク面積より大きくなく，試料溶液のメロペネム及ひ'上記以

外のピークの面積は，標準溶液のメロペネムのピーク面積の

1/3より大きくない.また，試料溶液のメロペネム以外の

ピークの合計面積は，標準溶液のメロベネムのピーク面積の

3倍より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径6.0mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:pH5.0のトリエチノレアミン・リン酸緩衝液/ア

セトニトリル混液(100: 7) 

流最:メロペネムの保持待問が約6分になるように務整

する.

面積測定範閤:メロペネムの保持時間の約7倍の範閤

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを豆確に量り， pH5.0のトリ

エチルアミン・リン酸緩衝液を加えて正確に25mLと

する.この液l011Lから得たメロペネムのピーク面積

が，標準溶液のメロペネムのピーク面積の16~24%

になることを確認する.

システムの性能:試料溶液を60
0
Cで30分間加温した液

l011Lにつき，上記の条件で操作するとき，関環体，

メロベネム，二量{本の順に溶出し，関環体とメロペネ

ムの分離度は1.5以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験0::'6由繰り返すとき，メロペネムのピーク面積

の相対標準偏差は1.5%以下である.

水分 (2.48) 1 1.4~13.4%(0.35g，容量滴定法，直接滴定).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定量法 本品及びメロペネム標準品約50mg(カ価)(こ対応する

量を精密に量り，それぞれに内標準溶液10mLを正確に加え

て溶かし， pH5.0のトリエチルアミン・リン酸緩衝液を加え

て100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及

び標準溶液511Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るメロペネムのピーク面積の比Q1'及ひ(Qsを求める.
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C17H2oN30oS • 3H20 : 437.51 

(4R，5S，6S)関与[(3S，5S)ー5-(Dimethylcarbamoyl)pyrrolidin-

3・ylsulfanyl]-6-[(IR)-I-hydroxyethyl]-4-methyl-7・oxo-I・

azabicyclo[3.2.0]hept-2-ene-2・carboxylicacid trihydrate 

[ 119478-56-乃

4 
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白

ひ

メロペネム(C17H2ON30OS)の量[llg(カ価)]

=Ms X Q'I'/Qs X 1000 

94 

95 

Ms :メロペネム標準品の秤取量[mg(カ価)]

内標準溶液 ベンジノレアルコールのpH5.0のトリエチルア

ミン・リン酸緩衝液溶液(1→300)

1G39 5 

96 

97 

98 

本品は定量するとき，換算した脱水物lmg当たり 980~

lOl011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，メロペネム

(C17H2oN30oS : 383.46)としての最を質量(力価)で示す.

性状 本品は白色~淡黄色の結晶性の粉末である.

本品は水にやや溶けにくく，エタノール(95)又はジエチル

エーテルにほとんど溶けない.

本品は炭酸水素ナトリウム試液に溶ける.

確認試験

(1) 本品O.Olgをとり，水2mL{こ溶かし，塩酸ヒドロキシ

アンモニウム・エタノール試液3mLを加え， 5分間放置した

後，酸性硫酸アンモニウム鉄(IlI)試液lmLを加えて振り混ぜ

るとき， f夜は赤褐色を呈する.

(2) 本品及びメロペネム標準品の水溶液(3→100000){こっ

き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを

測定し，本品のスペクトルとメロペネム標準品のスペクトル

を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同

様の強度の吸収を認める.

(3) 本品及びメロペネム標準品につき，赤外吸収スペクト

ル測定法(2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，

本品のスペクトルとメロペネム標準品のスペクトルを比較す

るとき，両者のスベクトルは同一波数のところに同様の強度

の吸収を認める.

旋光度 (2.49)α)~O: 17~-210(脱水物に換算したもの

0.22g，水， 50mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.2gを水20mL{こ溶かした液のpHは4.0~

6.0である.

純度試験

(1) 溶状 本品0.5gを炭酸水素ナトリウム試液10mL{こ溶

かすとき， rl夜l土澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

比較液:境化コバルト(ll)の色の比較原液0.3mL及び塩化

鉄(皿)の色の比較原液1.2mLに薄めた塩酸 (1→

40h8.5mLを加える.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) 類縁物質本品50mgをpH5.0のトリエチルアミン・

リン酸緩衝液10mL{こ湾かし，試料溶液とする.試料溶液は
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2 メロペネム水和物

99 試験条件

100 検出器・紫外吸光光度計(測定波長:220mn) 

101 カラム:内筏6.0mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

102 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化、ン

103 リカゲ、ルを充てんする.

104 カラム温度:250

C付近の一定温度

105 移動棺:pH5.0のトリヱチルアミン・リン酸緩衝液/メ

106 タノーノレt昆;夜(5:1) 

107 流量:メロペネムの保持時間が約7分になるように調整

108 する.

109 システム適合性

110 システムの性能:標準溶液511Uこっき，上記の条件で操

111 作するとき，メロベネム，内標準物質のjI僚に溶出し，

112 その分離度は20以上である.

113 システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

114 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

115 対するメロペネムのピーク厨積の比の相対標準編差は

116 l.0%以下である.

117 貯法容器気密容器.

5 lG40 



1 注射用メロペネム

1 注射用メロペネム
2 Meropenem for Injection 

3 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

52 

53 

システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

54 対するメロペネムのピーク面積の比の相対標準偏差は

55 1.0%以下である.

4 本品 l土定量するとき，表示されたカ価の93.0~107.0%に 56 貯法 容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

5 対応するメロペネム(C17H25NaOoS: 383.46)を含む 57 器を使用することができる.

6 製法 本品は「メロペネム水和物j をとり，注射郁の製法によ

7 り製する.

8 性状 本品は白色~淡黄色の結晶性の粉末である.

9 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトルi1llJ定法 (2.25)の

10 臭化カリウム錠剤法により吸収スペクトルを測定するとき，

H 波数3410cm'l，1750cm'l， 1655cm'l， 1583cm'l及び1391cm'l

12 付近に吸収を認める.

13 p H (2.54) 本品の表示量に従い「メロペネム水和物1

14 0.25g(力価)に対応する量を水5mL1こ溶かした液のpHは7.3

15 ~8.3である.

16 純度試験

17 (1) 溶状 本品の表示量に従い「メロペネム7.1<和物j

18 1.0g(カ価)fこ対応する量をとり，水20mLに溶かすとき， rl夜

間 は澄明で、，液の色は次の比較液より濃くない.

20 比較液:塩化コバルト(II)の色の比較原液0.3mL及び塩化

21 鉄(m)の色の比較原液1.2mLに薄めた塩酸(1→

22 40)18.5mLを力日える.

23 (2) 類縁物質別に規定する.

24 乾燥減量 (2.41) 9.5~12.0%(0.lg，威圧・ 0.67kPa以下，

25 600C， 3時間).

26 エンドトキシン (4.01) 0.12EU/mg(カ価)米満.

27 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

28 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

29 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

30 無菌 (4.06) メンプランプイノレターf去により試験を行うとき，

31 適合する.

32 定量法 本品10倍以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

33 メロペネム水和物j約50mg(カ価Hこ対応する量を精密に

34 量り，内標準溶液10mLを正確に加えて溶かし， pH5.0のト

35 リエチルアミン・リン酸塩緩衝液を加えて100mLとし，試

36 料溶液とする.別にメロペネム標準品約50mg(カ価)に対応

37 する量を精密に量り，内標準溶液10mLを正確に加えて溶か

38 し， pH5.0のトリエチルアミン・リン酸塩緩衝液を加えて

39 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液51lL

40 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

41 試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するメロペネムの

42 ピーク面積の比Q'l'.及びQsを求める.

43 メロペネム(C17H25N30oS)の量[mg(カ価)]=MらX Q'l'/Qs 

44 J1;Is :メロペネム標準品の秤取量[mg(カ価)]

45 内標準溶液 ベンジノレアルコールのpH5.0のトリエチルア

46 ミン・リン酸塩緩衝液溶液(1→300)

47 試験条件

48 メロペネム水和物j の定量法の試験条件を準用する.

49 システム適合性

50 システムの性能は「メロペネム水和物j の定量法のシス

51 テム適合性を準用する.

5 lG41 



1 dl メントーノレ

1 dl-メントール
2 dl-Menthol 

H OH 
y .H ，CH3 

H....~) CH3 

3 H3C 及び鏡像異性体

4 CIOH200: 156.27 

5 (lRS，2SR，5RS)-5-Methyl-2・(1・methylethyl)cyclohexanol

6 [89-78-1] 

7 本品は定量するとき ，dlーメントーノレ(CIOH200)98.0%以

8 上を含む.

9 性状本品は無色の結品で，特異で、そうf夫な芳香があり，味は

10 初め舌をやくようで，後に清涼となる.

11 本品はエタノール(95)又はジェチルエーテルに極めて溶け

12 やすく，水に緩めて溶けにくい.

13 本品は室温で徐々に昇華する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品を等量のカンフル，抱水クロラール又はチモール

16 とすり混ぜるとき，液化する.

17 (2) 本品19に硫酸20mLを加えて振り混ぜるとき，液は混

18 濁して黄赤色を呈するが， 3時開放置するとき，メントーノレ

19 のにおいのない澄明な油層を分離する.

20 凝回点(2.42) 27~280C 

21 旋光度 (2.49)α)~ : -2.0~+2.0o(2.5g，エタノール(95) ，

22 25mL， 100mm). 

23 純度試験

24 (1 ) 蒸発残留物 本品2.0gを水浴上で蒸発し，残留物を

25 1050Cで2時間乾燥するとき，その量は1.0mg以下で、ある.

26 (2) チモール本品0.20gをとり，酢酸(100)2mL，硫酸6

27 滴及び硝酸2i衡の冷混液合加えるとき，液は直ちに緑色~青

28 緑色を呈しない.

29 (3) ニトロメタン又はニトロエタン 本品0.5gをフラスコ

30 にとり，水酸化ナトリウム溶液(1→2)2mL及び過酸化水素

31 (30)1mLを加え，還流冷却器を付け， 10分間穏やかに沸騰

32 させる.冷後，7kを加えて正確に20mLとし，ろ過する.ろ

33 液1mLをネスラー管にとり，水を加えて10mLとし，希塩酸

34 を加えて中和し，更に希塩酸1mLを加え，冷後，スルフア

35 ニノレ酸溶液u→100)lmLを加えて2分間放慣した後，N，N-

36 ジエチル-N'-lーナフチルエチレンジアミンシュウ酸塩溶

37 夜(1→1000)1mL及び水を加えて25mLとするとき，液は夜

間 ちに赤紫色を長しない.

39 定量法 本品約2gを精密に量り，無水ピリジン/無水酢酸混

40 液(8:1)20mLを正確に加え，還流冷却器を付け，水浴上で、

41 2時間加熱する.次に冷却器を通じて7k20mLで洗い込み，

42 1molfL水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェ

43 ノールフタレイン試液51商).同様の方法で空試殺を行う.

44 1molfL水酸化ナトリウム液1mL=156. 3mg ClOH200 

45 貯法

46 保存条件冷所に保存する.

47 容器気密容器.
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1 1ーメント~/レ

1 1ーメントール
2 l-Menthol 

，l}く:::

4 CIOH200: 156.27 

5 (lR，2S，5R)・5-Methyl-2-(1寸nethylethyl)cyclohexanol

6 [2216-51づ]

7 本品は定量するとき，1 メントーノレ(ClOH200)98.0%以上

8 を含む.

9 t生状 本品は無色の結晶で，特異で、そう快な芳香があり，味は

10 初め舌をやくようで，後に清涼となる.

11 本品はエタノール(95)又はジエチルエーテルに緩めて溶け

12 やすく，水に極めて溶けにくい.

13 本品は室温で徐々に昇華する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品を等量のカンフル，抱水クロラール又はチモール

16 とすり混ぜるとき，液化する.

17 (2) 本品Igに硫酸20mLを加えて振り混ぜるとき，液は混

18 濁して黄赤色を5きするが， 3時開放置するとき，メントール

19 のにおいのない澄明な油層を分離する.

20 旋光度 (2.49)α)~ : -45.0~-51.0o(2.5g，エタノール

21 (95)， 25mL， 100mm). 

22 融点 (2.60) 42~440C 

23 純度試験

24 (1 ) 蒸発残留物 本品2.0gを水浴上で蒸発し，残留物を

25 105
0
Cで2時間乾燥するとき，その量は1.0mg以下である.

26 (2) チモール本品0.20gをとり，酢酸(100)2mL，硫酸6

27 滴及び硝酸封筒の冷混液を加えるとき，液は直ちに緑色~青

28 緑色を皇しない.

29 (3) ニトロメタン又はニトロエタン 本品0.5gをフラスコ

30 にとり，水酸化ナトリウム溶液u→2)2mL及び過酸化水素

31 (30)lmLを加え，還流冷却器を付け， 10分銅穏やかに沸騰

32 させる，冷後，7l<を加えて正確に20mLとし，ろ過する.ろ

33 夜1mLをネスラー管にとり，7l<を加えて10mLとし，希塩酸

34 を加えて中和し，更に希塩酸lmLを加え，冷後，スルブア

35 ニノレ酸溶液(1→100)1mLを加えて2分湾放置した後，N，N-

36 ジエチノレーN'-1 ナフチルエチレンジアミンシュウ酸塩溶

37 液(1→ 1000)lmL及び水を加えて25mLとするとき，液は直

38 ちに赤紫色を呈しない.

39 定量法 本品約2gを精密に量り，無水ピリジン/然水酢酸混

40 夜(8:1)20mLを正確に加え，還流冷却器を付け，水浴上で

41 2時間加熱する.次に冷却器を通じて水20mLで洗い込み，

42 lmollL水酸化ナトリウム液でi海定 (2.50)する(指示薬:フェ

43 ノールフタレイン試液5滴).同様の方法で空試験を行う.

44 lmollL水酸化ナトリウム液lmL=156.3mg ClOH200 

45 貯法

46 保存条件冷所に保存する.

47 容器気密容器.

5 lG43 



モサプリドクエン酸塩水和物

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長田 274nm)

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム湿度 :40
0

C付近の一定温度

移動相A:クエン酸三ナトリウム二水平日物8.82gを水

800mLに溶かし，希塩酸を加えてpH4.0fこ調整した

後，水を加えて1000mLとする.

移動相B:アセトニトリル

移動相の送液:移動相A及び移動棺Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.
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C21Hz5C1FNaOa・CaHs07・2H20 : 650.05 

4-Amino-ふchloro綱2・ethoxy-N・{[(2RS)・

4-( 4-fluorobenzyl)morpholin・2・yl]methyl}benzamide 

monocitrate dihydrate 

[636582-62-2] 

及び鏡像異性体4 
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移動中日B

(vol%) 

20→ 55 

移動相A

(vol%) 

80→ 45 

注入後の時間

(分)

o ~ 35 

流量:毎分1.0mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後から注入後部分まで

システム適合性

検出の確認:標準溶液4mL在正確に量り，メタノール

を加えて正確に20mLとする.この液511Lから得たそ

サプリドのピーク面積が，標準溶液のそサプリドのヒロ

ーク面積の15~25%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液511Lfこっき，上記の条件で操

作するとき，モサプリドのピークの理論段数及びシン

メトリー係数は，それぞれ40000段以上， 1.5以下で
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，モサプリド

クエン酸塩 (CZIH2oC1FNaOa • CGHS07 614.02)98.5 ~ 

101.0%を含む.

性状 本品は白色~帯黄白色の結晶性の粉末である.

本品はN，N ジメチノレホノレムアミド又は酢酸(100)に溶け

やすく，メタノーノレにやや溶けにくく，エタノール(99.5)に

溶けにくく，水にほとんど溶けない.

本品のN，N ジメチルホルムアミド溶液(1→20)は旋光性

を示さない.
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ある.

システムの再現性:標準溶液511Lfこっき，上記の条件で

試験を6田繰り返すとき，モサプリドのピーク面積の

相対標準偏差は5.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

水分 (2.48) 5.0~6.5%(0.5g，容量滴定法，逆i商定).

強熱残分 (2..14) 0.1 %以下(1g，白金るつぼ).

定量j去本品約0.5gを精密に量り，酢酸(100)70mLfこ溶かし，

0.lmo1ι過塩素酸で、滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

方法で空試験を行い，補正する.

n

u

-

-

0

6

q

O

A斗
A

N

D

ρ

o

n

t

o

O

凸

U

巧

'

η

t

円
d

句

t

ヴ

'

n

t

η

'

巧

'

η

t

η

t

確認試験

(1) 本品のメタノーノレ溶液(1→50000)につき，紫外可視

吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者

のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

る.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは向
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0.lmo1江過塩素酸1mL=61.40mgC21H2oC1FNaOa・C日HS07

5 

筏照容器.容器貯法

80 

81 

一波数のところに向様の強度の吸収を認、める.

(3) 本品のN，Nージメチルホルムアミド溶液(1→10)はク

エン酸塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0gを白金るつぼにとり，第4法

により操作し，試験告と行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

える(20ppm以下).

(2) 類縁物質本品0.10gをメタノール50mLに溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

加えて正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，メタ

ノーノレを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶

液及び標準溶液511Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

マトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のモサプリドに対する相対保持時間約0.47のピーク面積は，

標準溶液のモサプリドのピーク面積の3fきより大きくなく，

モサプリド及び上記のピーク以外のピークの函積は，標準溶

液のモサプリドのピーク面積より大きくない.また，試料溶

液のモサプリド以外のピークの合計面積は，標準溶液のモサ

プリドのピーク面積の5倍より大きくない.
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1 モサプリドクエン酸塩散

1 モサプリドクエン酸塩散
2 Mosapl'ide Citrate Powdel' 

3 クエン酸モサプリド散

4 本品は定量するとき，表示最の93.0~107.0%に対応する

5 モサプリドクエン酸塩(C~IH25CIFN303 ・ COHS07 : 614.02) 

6 を含む.

7 製法 本品は「モサプリドクエン酸塩水和物j をとり，頼粒弗j1 

8 又は散郊の製法により製する.

9 確認試験

10 (1 ) 本品を粉末とし，表示量に従いそサプリドクエン酸塩

11 (C21H25CIFN303・C6Hs07)10mgに対応する量をとり，希酢

12 酸10mLを加え， 10分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mL

13 にドラーゲンドルフ試液0.3mLを加えるとき，だいだい色の

14 沈殿を生じる.

15 (2) 定量法の試料溶液につき，紫外可侵吸光度調IJ定法

16 (2.2-1) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長271~

17 275nm及び306~310nmfこ吸収の極大を示す.

18 純度試験類縁物質本品を粉末とし，表示量に従いモサプ

19 リドクエン酸塩(C21H2oCIFNa03・C6Hs07)10mgに対応する

20 最をとり，水1mLを加えて潤す.更に，メタノール9mLを

21 加えて20分間振り混ぜた後，遠心分離し，上波液を試料溶

22 夜とする.この液1mL:a:正確に量り，メタノールを加えて

23 正確に20mLとする.この液2mLを正確に量り，メタノール

24 を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

25 標準溶液10p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

26 グラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々

27 のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液の

28 モサプリドに対する相対保持時間約0.60及び約0.85のピーク

29 面積は，標準溶液のそサプリドのピーク面積より大きくなく，

30 モサプリド及び上記以外のピークの面積は，標準溶液のモサ

31 プリドのピーク面積の2/5より大きくない.また，試料溶

32 夜のモサプリド以外のピークの合計爾積は，標準溶液のモサ

33 プリドのピーク面積の2f音より大きくない.

34 試験条件

35 検出器，カラム，カラム温度，移動相A，移動相B及び

36 流量は「モサプリドクエン酸塩水和物j の純度試草食

37 (2)の試験条件を準用する.

38 移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

39 うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動棺A 移動相B

( 分刊1%) (vo1%) 

。~ 40 85→ 45 15→ 55 

40 面積iJlIJ定範囲:溶媒のピークの後から注入後40分まで

41 システム適合性

42 検出の確認:標準溶液1mLを正確に最り，メタノール

43 を加えて正確に25mLとする.この液10p.Lから得た

44 モサプリドのピーク面積が，標準溶液のモサプリドの

45 ピーク面積の3.0~5.0%になることを確認する.

46 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

47 操作するとき，モサプリドのピークの理論段数及びシ

48 ンメトリー係数は，それぞれ40000段以上， 1.5以下

49 である.

50 システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

51 で試験を6回繰り返すとき，モサプリドのピーク面積

52 の相対標準偏差は3.0%以下である.

53 製剤均一性(丘(2) 分包したものは，次の方法により含量均

54 一性試験を行うとき，適合する.

55 本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，水5mLを加え，

56 振り混ぜる.次にメタノール20mLを加え， 20分間振り混ぜ

57 た後，メタノールを加えて正確に50mLとする.この液を遠

関 心分離し，上澄液VmLを正確に量り， 1mL中にモサプリド

59 クエン酸塩(C21H25CIFN303・C6H807)約2011gを含む液にな

60 るようにメタノールを加えて正確に V'mLとし，試料溶液

61 とする.以下定量法を準用する.

62 モサプリドクエン酸塩(C21H25CIFN303・COH807)の量(mg)

63 =lvIs X Ar/ As X V'/VX 1/50 

64 J1;1S :脱水物に換算した定量用クエン酸モサプリドの秤取

65 量(mg)

66 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第2液900mLを用い，パド

67 ノレ法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間

68 の溶出率は70%以上である.

69 本品の表示量に従いそサプリドクエン 酸塩

70 (C21H25CIFN303・COHS07)約2.5mgfこ対応する最を精密に量

71 り，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をと

72 り，干し径0.4511m以下のメンブランフィルターでろ過する.

73 初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.別に

74 定量用クエン酸モサプリド(別途「モサプリドクエン酸塩水

75 和物j と同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約30mg

76 を精密に量り，移動相に溶かし，正確に100mLとする.こ

77 の液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に200mLとし，

78 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液50p.Lずつを正確に

79 とり，次の条件で液体クロマトグラフィーは(1)により試

80 験を行い，それぞれの液のモサプリドのピーク面積Ar及ひや

81 Asを測定する.

82 モサプリドクエン酸塩(C21H25CIFN30a・C6Hs07)の表示最に

83 対する溶出率(%)

84 = MS/ Mr X Ar/ As X 1/ C X 9 

85 MS:脱水物に換算した定量照クエン酸モサプリドの秤取

86 量(mg)

87 11必本品の秤取量(ρ

88 C: 19中のモサプリドクエン酸塩(C21H2oCIFNaOa・

89 COHS07)の表示量(mg)

90 

91 

92 

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

100 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィ一期オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:クエン酸三ナトリウム二水和物8.82gを水

800mLに溶かし，希塩酸を加えてpH3.3に調整した

後，水告と加えて1000mLとする. この液240mLfこメ

タノール90mL及びアセトニトリル70mLを加える.

流量:モサプリドの保持時間が約9分になるように調整

5 lG4S 



2 モサプリドクエン酸塩散

101 する.

102 システム適合A段

103 システムの性能:標準溶液5011Lfこっき，上記の条件で

104 操作するとき，モサプリドのピークの理論段数及びシ

105 ンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以下で

106 ある.

107 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

108 で試験を6回繰り返すとき，モサプリドのピーク面積

109 の相対標準偏差は2.0%以下である.

110 定量法 本品を粉末どし，モサプリドクエン 酸 塩

111 (C21H25CIFNa03・CuHS07)約10mg!こ対応する量を精密に量

112 り，水2mLを加えて潤す.次にメタノール70mLを加え， 20 

113 分間振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に100mLとし，

114 遠心分離する.上澄液10mLを正確に量り，メタノールを加

115 えて正確に50mLとし，試料溶液とする. 731)に定量用クエン

116 酸モサプリド(731)途「モサプリドクエン酸塩水和物j と同様

117 の方法で水分 (2.48) を測定しておく)約53mgを精密に量り，

118 メタノールに溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを

119 正確に量り，メタノールを加えてIE確に50mLとし，標準溶

120 夜とする.試料溶液及び襟準溶液につき，紫外可視吸光度測

121 定法 (2.24)により試験を行い，波長273nmにおける吸光度

122 AI'及びAsを測定する.

123 モサプリドクエン酸塩(C21H2sCIFNaOa・COHS07)の量(mg)

124 = Jl;Is X AI'/ As X 1/5 

125 Jl;Is :脱水物に換算した定量用クエン酸モサプリドの秤取

126 量(mg)

127 貯法容器気密容器.

5 lG46 



1 モサプリドクエン駿趨錠

1 モサプリドクエン酸塩錠
2 Mosapl'ide Citl'ate 'l'ablets 

3 クエン酸モサプリド錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 モサプリドクエン酸塩(C2IH2sCIFN303• CaHs07 : 614.02) 

6 を含む.

7 製法 本品は「モサプリドクエン酸塩水平日物j をとり，錠剤の

8 製法により製する.

9 確認試験

10 (1 ) 本品を粉末とし，表示最に従いモサプリドクエン酸境

11 (C21H25CIFN303・CaH807)10mgfこ対応する量をとり，希酢

12 酸10mL告と加え， 10分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mL

13 にドラーゲンドルフ試液0.3mLを加えるとき，だいだい色の

14 沈殿を生じる.

15 (2) 定量法で、得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

16 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長271~

17 275nm及び306~310nmfこ吸収の極大を示す.

18 純度試験類縁物質本品20個以上をとり，粉末とする.表

19 示最に従いモサプリドクエン酸塩 (C21H2SCIFN303・

20 CaHs07)10mgfこ対応する量をとり，7l<lmLを加えて潤す.

21 更に，メタノール9mLを加えて20分間振り混ぜた後，遠心

22 分離し，上澄液を試料溶液とする.この液1mLを正確に最

23 り，メタノールを加えて正確に20mLとする.この液2mLを

24 正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとし，標準溶

25 夜とする.試料i容液及び標準溶液10pLずつを豆確にとり，

26 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

27 う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測

28 定するとき，試料溶液のモサプリドに対する相対保持時間約

29 0.60及び約0.85のピーク面積は，標準溶液のモサプリドのピ

30 ーク面積より大きくなく，モサプリド及び上記のピーク以外

31 のピークの面積は，標準溶液のモサプリドのピーク面積の2

32 /5より大きくない.また，試料溶液のモサプリド以外のピ

33 ークの合計面積は，標準溶液のモサプリドのピーク而積の2

34 倍より大きくない.

35 試験条件

36 検出器，カラム，カラム温度，移動相A，移動相B及び

37 流量は「モサプリドクエン酸塩水和物Jの純度試験

38 (2)の試験条件を準用する.

39 

40 

移動相の送液:移動相A及び移動中日Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動棺A 移動相B

(分 (vol%) (vol%) 

o ~ 40 85→ 45 15→ 55 

91 
41 商積狽~定範図:溶媒のピークの後から注入後40分まで 92 
42 システム適合性 93 
43 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，メタノール 94 
44 を加えて正確に25mLとする.この液10pLから得た 95 
45 モサプリドのピーク面積が，標準溶液のそサプリドの 96 
46 ピーク面積の3.0~5.0%になることを確認する. 97 
47 システムの性能:標準溶液10pLfこっき，上記の条件で 98 
48 操作するとき，モサプリドのピークの理論段数及びシ 99 
49 ンメトリー係数は，それぞれ40000段以上， 1.5以下 100 

50 である.

51 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

52 で試験を6回繰り返すとき，モサプリドのピーク面積

53 の棺対標準偏差は3.0%以下である.

54 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

55 き，適合する.

56 本品1個をとり，水5mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させ

57 る.次にメタノーノレ20mLを加え， 20分間振り混ぜ、た後，メ

58 タノールを加えて正篠に50mLとする.この液を遠心分離し，

59 上澄液VmLを正磯に量り， 1mL中にモサプリドクエン酸塩

60 (C21H2SCIFN303・CaHs07)約2011gを含む液となるようにメ

61 タノールを加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.以

62 下定量法を準用する.

63 モサプリドクエン酸塩(C21H2sCIFN303・CaHs07)の量(mg)

64 =11ゐ X AI'/ As X V'/VX 1/50 

65 J1;Is :脱水物に換算した定量用クエン酸モサプリドの秤取

66 量(mg)

67 溶出性 (6.10) 試験被に溶出試験第2ri夜900mLを用い，パド

68 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間

69 の溶出率は80%以上である.

70 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

71 20mL以上をとり，干し径0.45pm以下のメンプランフィルタ

72 ーでろ過する.初めのろ液lOmLを除き，次のろ液VmLを

73 正確に量り，表示量に従い1mL中にモサプリドクエン酸塩

74 (C2IH2oCIFN303・CaH807)約2.8pgを含む液となるように試

75 験液を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. J:lljに定

76 最用クエン酸モサプリド(J:lIJ途「モサプリドクエン酸塩水平日

77 物Jと同様の方法で水分 (2.48)を総定しておく)約30mgを

78 精密に量り，移動相に溶かし，正確に100mLとする.この

79 夜2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に200mLとし，

80 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液50pLずつを正確に

81 とり，次の条件で液体クロマトグラブィー (2.01)により試

82 験を行い，それぞれの液のモサプリドのピーク面積Ar・及び

83 Asを測定する.

84 モサプリドクエン酸寝(C21H2SCIFN303• CaHs07)の表示量に

85 対する溶出率(%)

86 =Ms X AI'/ As X V'/VX l/C X 9 
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A虫色:脱水物に換算した定量用クエン酸モサプリドの秤取

量(mg)

C: 1錠中のモサプリドクエン酸境(C21H25CIFN303・

CaHs07)の表示量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274mn) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動指:クエン酸三ナトリウムニ水和物8.82gを水

800mLに溶かし，希塩酸を加えてpH3.3に調整した

後，水を加えて1000mLとする.この液240mLにメ

タノーノレ90mL及びアセトニトリル70mLを加える.

5 lG4f
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2 モサプリドクエン酸塩錠

101 流量:モサプリドの保持時間が約9分になるように調整

102 する.

103 システム適合性

104 システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で

105 操作するとき，モサプリドのピークの理論段数及びシ

106 ンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以下で

107 ある.

108 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

109 で試験を6回繰り返すとき，モサプリドのピーク面積

110 の相対標準偏差は2.0%以下である.

111 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

112 とする.モサプリドクエン駿寝(C21H25CIFN303・C6Hs07)約

113 10mgに対応する量を精密に量り，水2mLを加えで潤す.次

114 にメタノール70mLを加え， 20分間振り混ぜた後，メタノー

115 ノレを加えて正篠lこ100mLとし，遠心分離する.上澄液10mL

116 ~正確に量り，メタノールを加えて正確に50mLとし，試料

117 溶液とする. 73IJに定量用クエン酸モサプリド(別途「モサプ

118 リドクエン酸極水和物j と同様の方法で水分 (2.48)をiJltl定

119 しておく)約53mgを精密に量り，メタノーノレに漆かし，正確

120 に100mLe:する.この液2mLを正確に最り，メタノールを

121 加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

122 準溶液につき，紫外可祝吸光度測定法(2.24)により試験を

123 行い，波長273nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

124 モサプリドクエン酸塩(C21H2oCIFN303・C6Hs07)の量(mg)

125 =MS X AI/ As X 1/5 

126 JVIs :脱水物に換算した定量用クエン酸モサプリドの秤取

127 量(mg)

128 貯法容器気密容器.

5 lG48 



1 モノステアリン酸アルミニウム

1 モノステアリン酸アルミニウム
2 Aluminum Monostearate 

3

4

5

 

本品は主としてステアリン酸(ClsH3602: 284.48)及び、パル

ミチン酸(CWH3202: 256.42)のアルミニウム化合物である.

本品を乾燥したものは定量するとき，アルミニウム(Al:

26.98)7.2~8.9% を含む.6 

53 化し，冷後，硝酸0.5mLをi商加し，水浴上で加熱して蒸発し

54 た後， 900~1100oCで恒最になるまで強熱し，冷後，速やか

w

D

ρ

り

w
h
u
w
h
u
 

にその質量を量り，酸化アルミニウム(Ah03: 101.96)の量

とする.

57 

58 

アルミニウム(Al)の量(mg)

=!i量化アルミニウム(Ah03)の最(mg)XO.529

7 性状本品は白色~黄白色の粉末で，においはないか，又はわ 59 貯法容器密閉容器.

8 ずかに特異なにおいがある.

9 本品は7k，エタノール(95)又はジェチルエーテルにほとん

10 ど溶けない.

11 確認試験

12 (1 ) 本品3gに塩酸30mLを加え， しばしば振り混ぜながら

13 水浴中で10分間加熱し，冷後，水50mL及びジエチルエーテ

14 ル30mLを加え， 3分間激しく振り混ぜた後，放置する.水

15 層を分取し，わずかに混濁を生じるまで水酸化ナトリウム試

16 夜を加えた後，ろ過した液はアルミニウム塩の定性反応

17 (1.09) を呈する.

18 (2) (1)のジエチルエーテル層を分取し，水20mLずつで2

19 回洗った後，水浴上でジエチルエーテルを留去するとき，残

20 留物の融点 (1.13)は54
0

C以上である.

21 脂肪酸の酸価(1.13) 193~210 確認試験(2)で得た脂肪酸約

22 19を精密に量り， 250mLの共栓フラスコに精密に量り，ジ

23 エチルエーテル/エタノーノレ(95)混液(2:1)100mLを加え，

24 加湿して溶かし，フェノーノレフタレイン試液数滴を加え，以

25 下酸価の試験を行う.

26 純度試験

27 (1 ) 遊離脂肪酸本品1.0gに中和エタノーノレ/ジエチルエ

28 ーテル混液(1:1)約50mLを加えて振り混ぜ，乾燥ろ紙でろ

29 過し，容器及びろ紙在中和エタノー/レ/ジエチルエーテル混

30 液(1: 1)の少量で洗い，洗液をろ液に合わせ， O.lmollL水酸

31 化カリウム液2.1mLを力日えるとき，液の色は赤色である.

32 (2) 可溶性塩本品2.0gを三角フラスコにどり，水80mL

33 を加え，ゆるく栓告として時々振り混ぜながら水浴上で30分

34 問加熱し，冷後，乾燥ろ紙でろ過し，水少量で洗い，ろ液及

35 び洗液を合わせ，水を加えて100mLとし，その50mLをとり，

36 水浴上で蒸発し，吏に600
0
Cで強熱するとき，残留物の量は

37 10.0mg以下である.

38 (3) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，注意しながら初め

39 は弱く加熱し，次第に強熱して灰化する.冷後，薄めた塩酸

40 (1→2)IOmL告と加え，水浴上で蒸発し，残留物に水20mLを

41 加えて1分間煮沸する.冷後，ろ過し，水で洗い，ろ液及び

42 洗液を合わせ，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.こ

43 れを検液とし，試験を行う.比較液は薄めた塩酸(1→

44 2)IOmLを水浴上で蒸発乾回し，希酢酸2mL，鉛標準液

45 5.0mL及び水を加えて50mLとする(50ppm以下).

46 (4) ヒ素(1.11) 本品1.0gに硝酸マグネシウム六水和物

47 2gを混和し，弱い炎で灰化し，冷後，残留物に硝酸0.5mL

48 を加えて潤した後，再び加熱し，この残留物に希硫酸10mL

49 を加え，白煙を発生するまで加熱し，水を加えて5mLとし，

50 これを検液とし，試験を行う(2ppm以下).

51 乾燥減叢 (2.41) 3.0%以下(1g，105
0
C， 3時間).

52 定量j去 本品を乾燥し，その約19を精密に量り，弱い炎で灰

5 1G49 



1 モノステアリン酸グリセリン

1 モノステアリン酸グリセリン
2 Glycel'yl Monosteal'ate 

3 グリセリンモノステアリン酸エステル

4 ;1ド品は α一及びHーグリセリルモノステアレートとその

5 他のグリセリンの脂紡酸エステルとの混合物である.

6 性状 本品は白色~淡黄色のろう様の塊，薄片又は粒で，わず

7 かに特異なにおい及び味がある.

8 本品はiliitエタノール(95)に極めて溶けやすく，クロロホル

9 ムにやや溶けやすく，ジエチルエーテルにやや溶けにくく，

10 水又はエタノール(95)にほとんど溶けない.

11 本品は光によって徐々に変化する.

12 確認試験

13 (1 ) 本品0.2gに硫酸水素カリウム0.5gを加えてほとんど炭

14 化するまで加熱するとき，アクロレインの刺激臭を発する.

15 (2) 本品0.1g!こエタノール(95)2mLを加え，加温して溶か

16 し，希硫酸5mLを加え，水浴中で30分間加熱した後，冷却

17 するとき，白色~黄色の固体を析出する.この固体を分離し，

18 これにジエチルエーテル3mLを加えて振り混ぜるとき，溶

19 ftる.

20 融点 (1.13) 55DC以上.

21 酸価 (1.13) 15以下.

22 けん化価 (1.13) 157~170 

23 ヨウ素価 (1.13) 3.0以下.ただし，シクロヘキサンの代わり

24 にクロロホノレムを用いる.

25 純度試験液性本品1.0gに熱湯20mLを加え，振り混ぜなが

26 ら冷却した液は中性である.

27 強熱残分 (2..14) 0.1%以下(1g).

28 貯法

29 保存条件遮光して保存する.

30 容器気密容器.

5 1G50 



1 モルヒネ塩酸寝水和物

1 モルヒネ塩酸塩水和物
2 Morphine Hydrochloride Hydrate 

3 溢酸モルヒネ

4 モルヒネ塩酸塩

?H3 
H N， 

f丸1む司、.HCI • 3H20 

5 HO '0. H H OH 

6 CI7HwN03' HCl・3H20: 375.84 

7 (5R，6S)-4，5-Epoxy-17・methyl-7，8-didehydromorphinan-

8 3，6-diol monohydrochloride trihydrate 

9 [6055-06-乃

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，モノレヒネ塩

11 酸塩(C17HwN03'HCl : 321.80)98.0~102.0%を含む.

47 り，薄めたエタノール(95)(1→2)を加えて正確に200mLとし，

48 標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ

49 ー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液l011Lず

50 つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用

51 いて調製した薄層板にスポットする.次にエタノール(99.5)

52 /トルエン/アセトン/アンモニア水(28)混液(14: 14 : 7 : 

53 1)を展開浴媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.

54 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

55 得た主スポット以外のスポットは，標準溶液のスポットより

56 濃くない.

57 水分 (2.-18) 13~15%(0.lg，容量滴定法，直接滴定).

58 強熱残分 (2.-14) 0.1%以下(0.5g).

59 定量j去 本品約0.5gを精密に量り，ギ西空3.0mLlこ溶かし，無水

60 酢酸/酢酸(100)混液(7: 3)I00mLを加えて混和し，

61 O.lmollL過塩素酸で、滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

62 方法で空試験を行い，補正する.

63 O.lmol!L過塩素酸1mL=32.18mgC17H19N03' HCl 

64 貯法
12 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

13 本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けやすく，メタノー

14 ルにやや溶けにくく，エタノール(95)に溶けにくい.

15 本品は光によって徐々に黄褐色を帯びる.

16 確認試験

17 (1 ) 本品の水溶液(1→10000)につき，紫外可視吸光度調4

18 定法(2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペク

19 トルと本品の参照スペクト/レ1を比較するとき，両者のスベ

20 クトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認、める，ま

21 た，本品の希水酸化ナトリウム試液溶液(1→10000)につき，

22 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

23 し，本品のスペクトノレと本品の参照スペクトル2を比較する

24 とき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の

25 吸収を認、める.

26 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

27 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

部 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは向

29 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

30 (3) 本品の水溶液(1→50)は風化物の定性反応(2)(1.09) を

31 議する.

32 旋光度 (2.-19) α)~ : -111~-1160(脱水物に換算したも

33 の0.5g，水， 25mL， 100mm). 

34 p H (2.54) 本品0.10gを水10mLに溶かした液のpHは4.0~

35 6.0である.

36 純度試験

37 (1 ) 溶:伏木品0.40gを水10mL1こ溶かすとき，液は澄明

38 である.また，この液につき，紫外可視吸光度測定法

39 (2.24)により試験を行うとき，波長420nmにおける吸光度

40 は0.12以下である.

41 (2) 硫酸塩 本品0.20gを水5mLに溶かし，塩化ノくリウム

42 試液2~3ìj誇を加えるとき，液は混濁しない.

43 (3) メコン酸本品0.20gを水5mLlこ溶かし，希塩酸5mL

44 及び塩化鉄(皿)試液21商を加えるとき，液は赤色を呈しない.

45 (4) 類縁物質 本品O.lgを薄めたヱタノーノレ(95)(1→

46 2)IOmLlこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量

65 保存条件遮光して保存する.

66 容器気密容器.

5 lG51 



1 モルヒネ塩酸塩錠

1 モルヒネ塩酸塩錠
2 MOl'phine Hydl'ochlol'ide Tablets 

3 塩酸モルヒネ錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 モルヒネ塩酸塩水平日物(C17HI9N03• HCl・3H20: 375.84)を

6 含む.

7 製法 本品は fモルヒネ塩酸塩水平日物j をとり，錠剤の製法に

8 より製する.

9 確認試験 本品を粉末とし，表示最に従い fモルヒネ極殺塩水

10 平日物JO.Olgに対応する量をとり，水100mLを加えて10分間

11 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定

12 法 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長283~

13 287nmlこ吸収の極大を示す.また，本品を粉末とし，表示

14 量に従い「モルヒネ塩酸塩水和物JO.Olgに対応する量をと

15 り，希水酸化ナトリウム試液100mLを加えて10分間振り混

16 ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法

17 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長296~

18 300nmlこ吸収の極大を示す.

19 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

20 き，適合する.

21 本品1個をとり，モルヒネ極酸塩水和物(C17H19N03・
22 HCl・3H20)2mg当たり内標準溶液1mLを正確に加え，超音

23 波処理により粒子を小さく分散させた後，更に時々振り混ぜ

24 ながら15分間超音波処理し， 1mL中にモルヒネ塩酸塩水和

25 物(C17H19N03• HCl・3H20)約O.4mgを含む液になるように

26 *を加えて VmLとする.この液をろ過し，ろ液を試料溶液

27 とする.以下定最法を準用する.

28 モルヒネ塩酸鹿水和物(C17HI9N03• HCl・3H20)の量(mg)

29 =Ms x (1'1'/ Qs X Vグ50X 1.168 

30 Ms:脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)

31 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(1→500)

32 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドルf去により，

33 毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は

34 85%以上である.

35 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

36 20mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンブランフィルタ

37 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶

38 夜とする. )jIJに定量用塩酸モルヒネ()jIJ途「モルヒネ寝酸塩

39 水和物j と同様の方法で水分(2.48)を測定しておく)約

40 28mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.こ

41 の液2mLを正確に量り，水を加えて亙確に50mLとし，標準

42 溶液とする.試料溶液及び標準溶液2511Lずつを正確にとり，

43 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

44 い，それぞれの液のモルヒネのピーク面積AT及ひ(Asを測定

45 する.

ρ
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モルヒネ塩酸塩水和物(C17H19N03・HCl・3H20)の表示量に

対する溶出率(%)

=Ms X Ar/ As X l/CX 36 X 1.168 

49 Ms:脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)

50 C: 1錠中のモルヒネ塩酸塩水和物(C17H19N03• HCl・

51 3H20)の表示最(mg)

52 

53 

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

54 システム適合性

55 システムの性能:標準溶液251lLにつき，上記の条件で

56 操作するとき，モルヒネのピークの理論段数及びシン

57 メトリー係数は，それぞれ5000段以上， 2.0以下であ

58 る.

59 システムの再現性:標準溶液251lLlこっき，上記の条件

60 で試験を6回繰り返すとき，モルヒネのピーク面積の

61 相対標準偏差は2.0%以下である.

62 定量法 本品20倍以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

63 とする.モルヒネ塩酸寝水和物(C17HI9N03• HCl・3H20)約

64 20mglこ対応する量を精密に量り，内標準溶液10mLを正確

65 に加え， 10分間超音波抽出した後，水を加えて50mLとする.

66 この液をろ過し，ろ液を試料溶液とする. )jIJに定量用塩酸モ

67 ルヒネ約25mgを精密に量り，内標準溶液10mLを正確に加

68 えて溶かした後，水を加えて50mL，!::し，標準溶液とする.

69 試料溶液及び標準溶液2011Llこっき，次の条件で液体クロマ

70 トグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピー

71 ク面積に対するモルヒネのピーク面積の比QT及ひ(Qsを求め

72 る.

73 モルヒネ塩酸塩水和物(C17H19N03・HCl・3H20)の量(mg)

74 = lVIs X QT/ Qs X 1.168 

75 lVIs :脱水物に換算した定量用蟻酸モルヒネの秤取量(mg)

76 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液u→500)

77 試験条件

78 検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:285nm) 
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カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に51lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.Ogを薄めたりン酸u
→1000)500mLに溶かした後，水酸化ナトリウム試液

を加えてpH3.0に調整する.この液240mLIこテトラ

ヒドロフラン70mLを混和する.

流量:モルヒネの保持時間が約10分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，モルヒネ，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するモルヒネのピーク面積の比の相対標準偏差は

1.0%以下である.

97 貯法

98 保存条件遮光して保存する.

99 容器気密容器.
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1 モルヒネ塩酸塩注射液

I モルヒネ塩酸塩注射液
2 Morphine Hydl'Ochlol'ide Injection 

3 塩酸モルヒネ注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する 57 

6 モルヒネ塩酸塩水平日物(CI7HwN03・HCl・3H20: 375.84)を 58 

7 含む 59

8 製法 本品は fモルヒネ塩酸塩水平日物j をとり，注射剤の製法 60 

9 により製する 61

10 性状 本品は無色~微黄褐色澄明の液である.

11 本品は光によって徐々に黄褐色を帯びる.

12 pH: 2.5~5.0 

13 確認試験 本品の表示量に従い「モノレヒネ塩酸復水和物j

14 0.04gに対応する容量をとり，水を加えて20mLとし，試料

15 溶液とする.試料溶液5mUこ水を加えて100mLとする.こ

16 の液につき，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24)により吸収スペ

17 クトルを測定するとき，波長283~287nmfこ吸収の極大を示

18 す.また，試料溶液5mUこ希水酸化ナトリウム試液を加え

19 て100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法

20 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長296~

21 300nmに吸収の極大を示す.

22 エンドトキシン (4.01) 1.5EU/mg未満.

23 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

24 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

25 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

26 無菌 (4.06) メンプランフィノレター法により試験を行うとき，

27 適合する.

28 定量j去 本品のモルヒネ塩酸塩水平日物(C17H19N03• HCl・

29 3H20)約80mgfこ対応する容量を正確に量り，水を加えて正

30 確に20mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液

31 10mL告と正確に加え，更に水を加えて50mLとし，試料溶液

32 とする.別に定量用塩酸モルヒネ約25mgを精密に量り，内

33 標準溶液10mL0:正確に加えて溶かした後，水を加えて

34 50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液2011L

35 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により

36 試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するモルヒネのピ

37 ーク面積の比QT及びQsを求める.

38 モルヒネ塩酸塩水和物(C17H19N03• HCl・3H20)の量(mg)

39 =11公 X QT/QS X 4 X 1.168 

40 MS:脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)

41 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(1→500)

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

44 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

45 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

46 リカゲルを充てんする.

47 カラム温度:40
0
C付近の一定温度

48 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gを薄めたリン酸u

49 → 1000)500mLに溶かした後，水酸化ナトリウム試液

50 を加えてpH3訓こ調整する.この液240mLにテトラ

51 ヒドロフラン70mLを混和する.
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流量:モルヒネの保持時間が約10分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，モノレヒネ，内標準物質の11僚に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するモルヒネのピーク面積の比の相対標準偏差は

1.0%以下である.

62 貯法

63 保存条件遮光して保存する.

64 容器密封容器.本品l土着色容器を使用することができる.
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モルヒネ・アトロピン注射液

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0
C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gを薄めたリン酸(1

→1000)500mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液を加

えてpH3.01こ調整する.この液240mL1こテトラヒド

ロフラン70mLを加えて混和する.

流最:モルヒネの保持時間が約10分になるように調整

する

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011L1こっき，上記の条件で

操作するとき，モルヒネ，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液2011L1こっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するモルヒネのピーク面積の比の相対標準偏差は

1.0%以下である.

(2) アトロヒ。ン硫酸塩水和物本品2mLを正確に量り，

内標準溶液2mLを正確に加え，試料溶液とする.自IJにアト

ロピン硫酸塩標準品(別途「アトロヒ。ン硫酸塩水和物Jと同

様の条件で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約15mgを精密

に量り，水に溶かし，正確に50mLとする.この液2mLを五

磯に量り，内標準溶液2mL:a:正確に加え，標準溶液とする.

試料j容液及び標準溶液2011L1こっき，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピー

ク面積に対するアトロピンのピーク面積の比Q'l'及ひ(Qsを求

める.
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本品は水性の注射剤である.

本品は定量するとき，モルヒネ塩酸塩水和物

(C17HwNOa・HCI・3H20:375.84)0.91 ~1.09w/v%及ひ、ア

トロピン硫駿塩水平日物 [(C17H23N03)2• H2S04・H20: 

694.8310.027~0.033w/v%を含む.

製法
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0
白

白
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10g 

0.3g 

適量

1000mL 

モルヒネ塩酸塩水和物

アトロピン硫酸塩水和物

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

アトロピン硫酸塩水和物[(C17H23N03)2• H2S04・H201の量

(mg) 

=11虫色 X Q'l'/ Qs X 1/25 X 1.027 

74 

75 

76 

Ms:乾燥物に換算したアトロピン硫酸塩標準品の秤取量

(mg) 
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内標準溶液

試験条件

カラム，カラム温度及び移動相は定量法(1)の試験条件

を準用する.

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 

流量:モルヒネの保持時聞が約7分になるように調整す

る.

システム適合性

システムの性能:試料溶液2011L1こっき，上記の条件で

操作するとき，モルヒネ，内標準物質，アトロピンの

順に溶出し，モルヒネと内標準物質の分離度は3以上

である.

システムの再現性:標準溶液2011L1こっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するアトロピンのピーク面積の比の相対襟準偏差

は1.0%以下である.

塩酸エチレプリン溶液(1→12500)

貯j去

保存条件遮光して保存する.

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

性状本品は無色澄明の液である.

本品は光によって徐々に着色する.

pH: 2.5~5.0 

確認試験 本品2mL1こアンモニア試液2mLを加え，ジエチル

エーテル10mLで抽出し，ジェチルエーテノレ層をろ紙でろ過

する.ろ液を水浴上で蒸発乾回し，残留物にエタノール

(99.5)ImLを加えて溶かし，試料溶液とする.日IJに塩酸モル

ヒネO.lg及び硫酸アトロヒ。ン3mgをそれぞれ水10mLずつに

溶かした液2mLずつにつき，試料溶液の調製と同様に操作

して得た液を，標準溶液(1)及び標準溶液(2)とする.これら

の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を

行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)IOllLずつを薄

層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板

にスポットする.次にメタノール/アンモニア水(28)混液

(200 : 3)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風

乾する.これにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，

試料溶液から得た2個のスポットは，それぞれ標準溶液(1)及

び標準溶液(2)から得ただいだい色のスポットと色調及びRr

l直が等しい(モルヒネ及びアトロピン).

採取容量(匝05) 試験を行うとき，適合する.

定量法

(1) モルヒネ塩酸温水和物 本品2mLを正確に量り，内

標準溶液10mLを正確に加えた後，水を加えて50mLとし，

試料溶液とする.日IJに定量用塩酸モルヒネ約25mgを精密に

量り，内標準溶液10mLを正確に加えて溶かした後，水を加

えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20

llLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)によ

り試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するモルヒネの

ピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.
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モルヒネ嵐酸塩水和物(C17HwN03・HCI・3H20)の量(mg)

=MらX Q'l・/QsX 1.168 

40 

41 

MS:脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)

内標準溶液

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

塩酸エチレプリン溶液(1→500)

42 

。o
s
n宝

w
D
ρ
0

4

4

4

4

 



1 薬用石ケン

1 薬用石ケン
2 Medicinal Soap 

3 本品は脂肪酸のナトリウム話主である.

4 性状 ヱド品は白色~淡黄白色の粉末又は粒で，敗油性でない特

5 異なにおいがある.

6 本品は水にやや溶けにくく，エタノーノレ(95)に溶けにくい.

7 本品の水溶液(1→100)はアルカリ性である.

8 脂肪酸本品25g安熱湯300mUこ溶かし，希硫酸60mLを徐々

9 に加え，水浴中で20分間加熱する.冷後，析出物をろ取し，

10 洗液がメチルオレンジ試液に対し酸性を長しなくなるまで温

11 湯で洗い，小ビーカーに移し，水分が分離して街肪酸が後明

12 になるまで水浴上で、加熱し，滋時小ビーカーにろ過し，

13 100
0
Cで20分間乾燥したものにつき ，i由競試験法(1.13)に

14 より試験を行うとき，脂肪酸の凝固点は18~280C，酸価は

15 185~205及びヨウ素価は82~92である.

16 純度試験

17 (1 ) 酸又はアルカリ 本品5.0gに中和エタノーノレ85mLを

18 加え，水浴上で加熱して溶かし，熱時脱路線を用いてろ過し，

19 容器及び残留物を熱中和エタノール5mLずつで、3回洗い，ろ

20 液及び洗液を合わせ，熱中和エタノ}ルを加えて100mLと

21 する.これを試料i容液とし， 70
0Cで速やかに次の試験を行

22 う.

23 ( i ) 試料溶液40mUこフェノールフタレイン試液3滴及び

24 0.1mollL水酸化ナトリウム液0.20mL在加えるとき，液は赤

25 色である.

26 五) 試料溶液40mLにフェノールフタレイン試液封筒及び

27 0.05mo阻 4硫酸0.20mLを加えるとき，液は赤色を皇しない.

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

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

30 下).

31 (3) エタノール不溶物 本品約2gを精密に量り，中和エ

32 タノーノレ100mLを加え，加湿して溶かし，ガラスろ過器

33 (G4)を用いてろ過する.残留物を熱中和エタノール100mL

34 で洗い， 105
0
Cで4時間乾燥するとき，その量は1.0%以下で

35 ある.

36 (4) 水不溶物 (3)の乾燥物を水200mLで洗い， 1050Cで4

37 時間乾燥するとき，その量は0.15%以下である.

38 (5) 炭酸アルカリ (4)の洗液にメチルオレンジ試液3滅及

39 ひ(0.05molι硫酸2mLを加えるとき，液は赤色である.

40 乾燥減量粉末のもの5.0%以下，粒のもの10.0%以下.本品

41 約0.5gを質量既知のビーカーに精密に量り， 105
0
Cで1時間

42 乾燥した海砂(1号)IOgを加え，再び質量を量り，エタノール

43 (95)IOmLを加え，よくかき混ぜながら水浴上で蒸発乾困し

44 た後， 105
0
Cで3時間乾燥する.

45 貯法容器密閉容器.
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1 薬用炭

1 薬用炭 53 

2 Medicinal C日rbon 54 

55 

3 性状 本品は黒色の粉末で，におい及び味はない 56

4 確認試験 本品0.5gを試験管に入れ，送風しながら底火で加熱 57 

5 するとき，火炎を生じないで;燃焼し，発生するガスを水駿化 58 

6 カルシウム試液中に通じるとき，白濁を生じる 59

7 純度試験 60 

8 (1 ) 液性本品3.0gに水60mLを加え， 5分間煮沸し，冷 61 

9 後，水を加えてもとの容積とし，ろ過する.ろ液は無色で 62

10 中性である 63

(2) メチレンブツレー250mgを正確に量り，水に溶かし正

確に250mLとし，この液50mLずつを2fl闘の共栓フラスコ中

に正確に量り，一方のフラスコに，本品を乾燥し，その

250mgを正確に量って加え， 5分間激しく振り混ぜる.各フ

ラスコの内容物をそれぞれ，ろ過し，初めのろ液20mLを除

き，次のろ液25mLを正確に量り， 250mLのメスフラスコに

入れる.各メスフラスコに酢酸ナトリウム三水平日物溶液(1→

10)50mLを加え，揺り動かしながら正確に0.05mol札ヨウ素

液35mLを加え， しばしば激しく振り混ぜて50分間放置した

後，7.1<を加えてそれぞれ250mLとする. 10分間放置した後，

200C以下でろ過し，初めのろ液30mLを除き，次のろ液

11 (2) 塩化物 (J.03) (1)のろ液4.0mLをネスラー管にとり 64 100mLずつを正確に量り，過量のヨウ素をO.lmollLチオ硫

12 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし 65 酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する.各液のi高定に要した

13 試験を行う.比較液にはO.OlmollL塩駿0.80mLを加える 66 O.lmollLチオ硫酸ナトリウム液の量の差は1.2mL以上である.

14 (0.142%以下). 67 貯法容器密閉容器.

15 (3) 硫酸塩 (1.14) (1)のろ液5mLをネスラー管にとり，

16 希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

17 試験を行う.比較液には0.005mollL硫酸1.0mLを加える

18 (0.192%以下).

19 (4) 硫化物 本品0.5gに希塩酸15mL及び水10mLを加え

20 て煮沸するとき， 5分間以内に発生するガスは酢酸鉛(II)紙

21 を褐変しない.

22 (5) シアン化合物 本品5gを蒸留フラスコに入れ L-i酉

23 石畿2g及び水50mLを加え，蒸留装置に連結する.受器には

24 水酸化ナトリウム試液2mL及び水10mLを入れ，冷却器の下

25 端をこの液に浸し，受器を氷冷し，留液25mLを得るまで蒸

26 留し，これに水を加えて50mLとし，この液25mUこ硫酸鉄

27 日)七水和物溶液(1→20)1mL告と加え，ほとんど沸騰するま

28 で加熱し，冷後，ろ過し，ろ液に塩酸1mL及び希塩化鉄(m)

29 試液0.5mLを加えるとき，青色を呈しない.

30 (6) 酸可溶物本品約19を精密に量り，水20mL及び塩酸

31 5mLを加えて5分間煮沸した後，ろ過し，残留物を熱湯

32 10mLで5洗い，ろ液及び洗液を合わせ，硫酸5滴を加えて蒸

33 発した後，強熱するどき，残留物は3.0%以下である.

34 (7) 重金属 (1.07) 本品0.5gをとり，第21:去により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(50ppm以

36 下).

37 (8) 亜鉛 本品0.5gを強熱して灰化し，残留物に希硝酸

38 5mLを加え，穏やかに5分間煮沸してろ過し，水10mLで、洗

39 い，ろ液及び洗液を合わせ，アンモニア試液3mLを加えて

40 ろ過し，水で洗いながら洗液をろ液に合わせて25mLとし，

41 この液に硫化ナトリウム試液li商を加え， 3分開放置すると

42 き，液は混濁しない.

43 (9) ヒ素(J.ll) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

44 製し，試験を行う (2ppm以下).

45 乾燥減量 (2.41) 15.0%以下(lg，1050C， 4時間).

46 強熱残分 (2.44) 4%以下(lg).

47 吸着力

48 (1) 本品を乾燥し，その1.0gをとり，硫酸キニーネ

49 120mgを水100mLに溶かした液を加え， 5分間激しく振り混

50 ぜ，直ちにろ過し，初めのろ液20mLを除き，次のろ液

51 10mLをとり，ヨウ素試液5潟を加えるとき，液は混濁しな

52 し¥
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1 ヤシ油

1 ヤシ油
2 Coconut Oil 

3 OLEUM COCOIS 

4 怖子治

5 本品はココヤシCocosnucifel'a Linne (Palmae)の種子か

6 ら得た脂肪油である.

7 t.生状 本品は白色~淡黄色の塊又は無色~淡黄色澄明の油で，

8 わずかに特異なにおいがあり，味は緩和である.

9 本品はジエチノレエーテノレ又は石油エーテルに溶けやすく，

10 水にほとんど溶けない.

11 本品は150C以下で凝固し，堅くてもろい塊となる.

12 融点:20~280C 

13 酸価 (1.13) 0.2以下.

14 けん化価 (1.13) 246~264 

15 不けん化物 (1.13) 1.0%以下.

16 ヨウ素価 (1.13) 7~11 

17 貯法容器気密容器.
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1 ユーカリ油

1 ユーカリ油
2 Eucalyptus Oil 

3 OLEUMEUCALYPTI 

4 本品はユーカリノキEllca~vptlls globllllls Labillardi色re又

5 はその他近縁植物UvljTrtaceae)の葉を水蒸気蒸留して得た精

6 油である.

7 本品は定量するとき，シネオール (ClOH180

8 154.25)70.0%以上を含む.

9 性状 本品は無色~微黄色澄明の液で，特異な芳香及び刺激性

10 の味がある.

11 本品は中{主である.

12 確認試験本品1mLにリン酸1mLを加えて強く振り混ぜた後，

13 放置するとき， 30分以内に回まる.

14 屈折率 (2.45) n~ : 1 .458~ 1.470 

15 比重 (1.13) d:~ : 0.907~0.927 

16 純度試験

17 (1)容状本品1.0mLは薄めたエタノール(7→10)5mUこ

18 澄明に混和する.

19 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0mLをとり，第2法により操作

20 し，試験を行う.比較液には鉛標準液4.0mLを加える

21 (40ppm以下).

22 定量法本品約O.lgを精密に量り，ヘキサンに溶かし，正確に

23 25mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを

24 正確に加え，更にヘキサンを加えて正確に100mLとし，試

25 料溶液とする. 73IJに定量用シネオール約O.lgを精密に量り，

26 以下試料溶液と両様に操作し，標準溶液とする.試料溶液及

27 び標準溶液211Uこっき，次の条件でガスクロマトグラフィー

28 (2.02) により試験を行う.それぞれの液の内標準物質のピ

29 ーク面積に対するシネオールのピーク面積の比QT及びQsを

30 求める.

31 シネオール(ClOHlSO)の量(mg)=MらXQT/QS 

32 Ms:定量用シネオーノレの秤取量(mg)

33 内標準溶液 アニソールのヘキサン溶液u→250)

34 操作条件

35 検出器:水素炎イオン化検出器

36 カラム:内筏約3mm，長さ約5mのガラス管にガスクロ

37 マトグラフィー用アルキレングリコールフタル酸エス

38 テルをシラン処理した150~18011mのガスクロマトグ

39 ラフィー用ケイソウ土lこ10%の割合で被覆したもの

40 を充てんする.

41 カラム温度:1200C付近の一定温度

42 キャリヤーガス:窒素

43 流量:シネオールの保持時間が約11分になるように調

44 撃する.

45 カラムの選定:シネオーノレ及びリモネンO.lgずつをヘキ

46 サン25mLに溶かす.この液1mLを量り，ヘキサンを

47 加えて20mLとする.この液約211Lにつき，上記の条

48('牛で操作するとき， リモネン，シネオールの)1演に流出

49 し，その分離度が1.5以上のものを用いる.

50 貯法

51 保存条件遮光して保存する.

52 容器気密容器.

:J lti5り
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保持時間の約2倍の範囲

水分 (2.-18) 0.20%以下(1g，容量滴定法，直後i商定).

強熱残分 (2.4-1) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品及びユビデカレノン標準品(別途本品と同様の方

法で水分 (2.-18) を測定しておく)約50mgずつを精密に量り，

それぞれにエタノール(99.5)40mLを加え，約50
0

Cで2分間加

湿して溶かし，f令後，エタノーノレ(99.5)を加えて正確に

50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液511Lずつを亙確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

フィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液のユビデカ

レノンのピーク面積A-r及びAsを測定する.

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(ì~IJ定波長: 275nm) 

カラム:内径約5mm，長さ約~5cmのステンレス管に5

11mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲノレを充てんする.

カラム温度 :35
0C付近の一定温度

移動相:メタノール/エタノール(99.5)混液(13: 7) 

流量:ユビデカレノンの保持時聞が約10分になるよう

に調整する.

カラムの選定:本品及びユピキノン-9O.Olgずつにエ

タノーノレ(99.5)20mLt'加え，約50
0

Cで2分向加混して

溶かし，冷後，この液511L1こっき，上記の条件で操作

するとき，ユビキノン-9，ユピデカレノンの順に溶

出し，その分離度が4以上のものを用いる.

試験の再現性:上記の条件で標準溶液につき，試験を5

回繰り返すとき，ユピデカレノンのピーク面積の相対

標準偏差は0.8%以下である.

Mら:脱水物に換算したユビデカレノン標準品の符取量

(mg) 

5 

ユビデカレノン(C59H900，，)の量(mg)=λ1s X AT/ As 

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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59 

60 

61 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ユピデカレ

ノン(Co9H叩 OJ98.0%以上を含む.

性状 本品は黄色~だいだい色の結晶性の粉末で，におい及び

味はない.

本品はジエチノレエーテノレに溶けやすく，エタノール(99.5)

に緩めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.

ヌド品は光によって徐々に分解し，着色が強くなる.

融点:約48
0C

確認試験

( 1 ) 本品0.05gをジエチルエーテル1mL1こ溶かし，エタノ

ーノレ(99.5)lOmLを加える.この液2mLにエタノール

(99.5)3mL及びマロン酸ジメチル2mLを加えた後，水酸化カ

リウム溶液(1→5)lmLを1滴ずつ加えて振り混ぜるとき， !.夜

は青色を呈する.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スベクトル又はユピデカレノン標準品のスペクトル

を比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに同

様の強度の吸収を認める.

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gt'とり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) 類縁物質本品0.05gにエタノール(99.5)50mLを加え，

約500Cで2分間加温して溶かし，冷後，試料溶液とする.こ

の液lmLを正確に量り，エタノール(99.5)を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液511L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のユビデカレ

ノン以外のピークの合計面積は，標準溶液のユビデカレノン

のピーク面積より大きくない.

操作条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相，流量及びカラム

の選定は定量法の操作条件を準用する.

検出感度:標準溶液511Lから得たユピデカレノンのピー

ク高さが20~40mmになるように調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からユピデカレノンの

Co9HHOO" : 863.34 

(2E，6E， 1 OE， 14E， 18E，22E，26E，3 OE，34E，38E)-2-

(3，7，11，15，19，23，27，31，35，39-Decamethyltetraconta-

2，6，10，14，18，22，26，30，34，38・decaen-l・yl)δ，6-dimethoxy-

3-methyl-l，4.・benzoquinone

[303-98-0] 
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1 ヨウ化カリウム

1 ヨウ化カリウム 52 ただし， i商定の終点はクロロホルム層が脱色した後， 5分以

2 Potassium 10dide 53 内に再び赤紫色が現れないときとする.

54 O.05mollLヨウ素酸カリウムiUUmL=16.60mg KI 
3 K1: 166.00 

55 貯j去

4 本品を乾燥したものは定量するとき，ヨウ化カリウム 56 保存条件遮光して保存する.

5 (K1)99.0%以上を含む. 57 容器気密容器.

6 性状 本品は無色若しくは白色の結晶又は白色の結晶性の粉末

7 である.

8 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)にやや溶け

9 やすく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

10 本品は湿った空気中でわずかに潮解する.

11 確認試験 本品の水溶液(1→20)はカリウム塩及びヨウ化物の

12 定性反応 (1.09) を主主する.

13 純度試験

14 ( 1 ) 溶状 本品1.0gを水2mUこ溶かすとき，液は無色澄

15 明である.

16 (2) アルカリ 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水

17 10mLに溶かし， 0.005mollL硫酸0.50mL及びフェノールフ

18 タレイン試液1滴を加えるとき，液は無色である.

19 (3) 塩化物，臭化物及びチオ硫酸塩本品0.20gをアンモ

20 ニア試液5mLに溶かし， O.lmollL硝酸銀液15.0mLを加え，

21 2~3分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液10mLfこ希硝酸

22 15mLを加えるとき，液は褐色を呈しない.また，液の混濁

23 は次の比較液より濃くない.

24 比較液:O.OlmollL塩酸0.30mLにアンモニア試液2.5mL，

25 O.lmoνL硝酸銀液7.5mL及び希硝酸15mLを加える.

26 (4) 硝酸塩，亙硝酸塩又はアンモニウム 本品1.0gを

27 40mLの試験管にとり，水5mL，水酸化ナトリウム試液5mL

28 及ひ争線状のアルミニウム0.2gを加え，脱脂綿を管口にさし込

29 み，水浴上で15分間注意して加熱するとき，発生するガス

30 は潤した赤色リトマス紙を青変しない.

31 (5) シアン化物 本品0.5gを水10mLに溶かし，この液

32 5mLに硫酸鉄(rr)試液1i様及び水酸化ナトリウム試液2mLを

33 加えて加温し，塩酸4mLを加えるとき，液は緑色を呈しな

34 し¥

35 (6) ヨウ素酸塩 本品0.5gを新たに煮沸して冷却した水

36 10mUこ溶かし，希硫酸封筒及びデンプン試液1減を加えると

37 き，液は直ちに青色を皇しない.

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

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

40 下).

41 (8) バリウム 本品0.5g合水10mLに溶かし，希硫酸1mL

42 を加え， 5分間放置するとき，液は混濁しない.

43 (9) ナトリウム 本品1.0gを7J<10mLに溶かし，炎色反応

44 試験(1)(J.04) を行うとき，持続する黄色を呈しない.

45 (10) ヒ素 (1.11) 本品0.40gをとり，第H去により検液を

46 調製し，試験を行う(5ppm以下).

47 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(2g，1050C， 4時間).

48 定量j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，ヨウ素瓶に

49 入れ，水10mUこ溶かし，塩酸35mL及ひ'クロロホルム5mL

50 を加え，激しく振り混ぜながら0.05mollLヨウ素酸カリウム

51 液でクロロホルム層の赤紫色が消えるまで滴定 (2.50)する.

5 lG60 



1 ヨウ化ナトリウム

1 ヨウ化ナトリウム 52 調製し，試験を行う(5ppm以下).

2 Sodium Iodid巴 53 乾燥減量 (2.4/) 5.0%以下(2g. 120
o
C. 2H寺関).

54 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，ヨウ素瓶に

3 NaI: 149.89 55 入れ，水10mLfこ溶かし，塩酸35mL及びクロロホノレム5mL

56 を加え，激しく振り混ぜながら0.05moJILヨウ素酸カリウム

4 本品を乾燥したものは定量するとき，ヨウ化ナトリウム 57 液でクロロホルム層の赤紫色が消えるまで滴定 (2.50)する.

5 (NaI)99.0%以上を含む. 58 ただし. i商定の終点はクロロホルム層が脱色した後. 5分以

6 性状 本品は無色の結品又は白色の結晶性の粉末で，においは 59 内に再び赤紫色が現れないときとする.

7 ない. 60 0.05mollLヨウ素酸カリウム液1mL=14.99mgNaI 
8 本品は水に極めて溶けやすく，グリセリン又はエタノーノレ

9 (95)に溶けやすい. 61 貯法

10 本品は湿った空気中で潮解する 62 保存条件遮光して保存する.

11 確認試験 本品の水溶液(1→20)はナトリウム塩及びヨウ化物 63 容器気密容器.

12 の定性反応 (1.09)を呈する.

13 純度試験

14 ( 1 ) 溶状 本品1.0gを水2mLfこ溶かすとき，液は無色澄

15 明である.

16 (2) アルカリ 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水

17 10mUこ溶かし. 0.005molJL硫酸1.0mL及ひ'フェノールフタ

18 レイン試液1滴を加えるとき，液は無色である.

19 (3) 塩化物，臭化物及びチオ硫酸境本品0.20gをアンモ

20 ニア試液5mUこ溶かし. O.lmoJIL硝酸銀波15.0mLを加え，

21 2~3分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液10mLfこ希硝酸

22 15mLを加えるとき，液は褐色を呈しない.また，液の混濁

23 は次の比較液より濃くない.

24 比較液:O.OlmoJIL塩酸0.30mLにアンモニア試液2.5mL.

25 O.lmoJIL硝酸銀液7.5mL及び希硝酸15mLを加える.

26 (4) 硝酸塩. j!互硝酸塩又はアンモニウム 本品1.0gを

27 40mLの試験管にとり，水5mL.水酸化ナトリウム試液5mL

28 及ひ。線状のアルミニウム0.2gを加え，脱脂綿を管口にさし込

29 み，水浴上で15分開設意して加熱するとき，発生するガス

30 は潤した赤色リトマス紙を青変しない.

31 (5) シアン化物 本品0.5gを水10mLIこ溶かし，この液

32 5mLfこ硫酸鉄(rr)試液1滴及び水酸化ナトリウム試液2mLを

33 加えて加温し，塩酸4mLを加えるとき，液は緑色を呈しな

34¥  

35 (6) ヨウ素酸塩 本品0.5gを新たに煮沸して冷却した水

36 10mUこ溶かし，希硫酸封筒及びデンプン試液1i商を加えると

37 き，液は直ちに青色を呈しない.

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

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

40 下).

41 (8) バリウム 本品0.5gを水10mUこ溶かし，希硫酸1mL

42 を加え. 5分間放置するとき，液は混濁しない.

43 (9) カリウム 本品1.0gを水に溶かし100mLとする.こ

44 の液4.0mLに希酢酸1.0mLを加えて振り混ぜた後，テトラフ

45 ェニルホウ酸ナトリウム溶液(1→30)5.0mLを加え，直ちに

46 振り混ぜ. 10分照放置するとき. i夜の混濁は次の比較液よ

47 り濃くない.

48 比較液:塩化カリウム9.5mgを水に溶かし. 1000mLとす

49 る.この液4.0mLに希酢酸1.0mLを加えて振り混ぜた後，

50 以下同様に操作する.

51 (10) ヒ素 (1.1J) 本品0.40gをとり，第1法により検波を

5 1G61 



1 ヨウ化ナトリウム(1231)カプセ/レ

1 ヨウ化ナトリウム(1231)カプセル
2 Sodium Iodide (1231) Capsul巴S

3 本品はヨウ素-123をヨウ化ナトリウムの形で含む.

4 本品は放射性医薬品基準のヨウ化ナトリウム(1231)カプセ

5 ルの条に適合する.

5 1G62 



ヨウ化ナトリウム(I3II)液1 

ヨウ化ナトリウム(1311)液
Sodium Iodide (l:l1I) Solution 

1 

1863 5 

ヌド品はヨウ素-131をヨウ化ナトリウムの形で含む.

本品は放射性医薬品基準のヨウ化ナトリウム(131m夜の条

に適合する.

性状 本品は無色澄明の液で，においはないか，又は保存剤若

しくは安定剤によるにおいがある.

2 

3

4

5

6
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1 ヨウ化ナトリウム(13U)カプセル

1 ヨウ化ナトリウム(1311)カプセル
2 Sodium Iodide e31

I) Capsules 

3 本品はヨウ素 131をヨウ化ナトリウムの形で含む.

4 本品は放射性医薬品基準のヨウ化ナトリウム(l31I)カプセ

5 ルの条に適合する.

5 lG64 



ヨウ化人血清アルブ、ミン(I31I)注射液1 

ヨウ化人血清アルブミン(1311)注射液
Iodinated e31I) Human Sel'um Albumin Injection 

1 

1665 5 

本品は水性の注射剤で，ヨウ素-131でヨウ素化された健

康なヒトの血清アルブ、ミンを含む.

本品は放射性医薬品基準のヨウ化人血清アルブ、ミンe:llI)

注射液の条に適合する.

本品には注射剤の採取容量試験法及び注射剤の不溶性微粒

子試験法を適用しない.

性状本品は無色~淡黄色澄明の液である.
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1 ヨウ化ヒプノレ酸ナトリウム(I3II)注射液

1 ヨウ化ヒプル酸ナトリウム(1311)注射液
2 Sodium Iodohippurate e31

I) Injection 

3 本品は水位の注射剤で， ヨウ素 131をオノレトヨウ化ヒプ

4 ル駿ナトリウムの形で含む.

5 本品は放射性医薬品基準のヨウ化ヒフ。ル酸ナトリウム

6 e31I)注射液の条に適合する.

7 本品には注射剤の採取容量試験法及び注射剤の不溶性微粒

8 子試験法を適用しない.

9 性状 本品は無色澄明の液で，においはないか，又は保存剤若

10 しくは安定剤によるにおいがある.

5 lG6b 



1 葉酸

1 葉酸
2 Folic Acid 

ム λ..X人

工JJXN了目N H 

4 CwH19N70G: 441.40 

5 N-(4-[(2-Amino-4・hydroxypteridin-

6 6-ylmethyl)amino ]benzoyl}ーレglutamicacid 

7 [59-30-3] 

8 本品は定最するどき，換算した脱水物に対し，葉酸

9 (C lf)H lf)N70G)98.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は黄色~だいだい黄色の結晶性の粉末で，においは

11 ない.

12 本品は水，メタノール，エタノール(95)，ピリジン又はジ

13 エチルエーテルにほとんど溶けない.

14 本品は塩酸，硫酸，希水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナト

15 リウム十水和物溶液(1→100)に溶け，液は黄色となる.

16 本品は光によって徐々に変化する.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品1.5mgを希水酸化ナトリウム試液に溶かし，

19 100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法

20 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペクトル

21 と本品の参照スペクトル又は葉酸標準品について同様に操作

22 して得られたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

23 は同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (2) (1)の液10mLに過マンガン酸カリウム試液1i!寄を加え，

25 夜が青色になるまで振り混ぜ，直ちに紫外線(主波長365nm)

26 を照射するとき，青色の蛍光を発する.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品0.10gを希水酸化ナトリウム試液10mUこ

29 溶かすとき，液は黄色澄明である.

30 (2) 遊離アミン定量法の試料溶液30mLを正確に量り，

31 希塩酸20mL及び水を1)0えて正確に100mLとし，試料溶液と

32 する. }3IJにパラアミノベンゾイルグルタミン酸標準品をデシ

33 ケーター(減圧，シリカゲル)で、4時間乾燥し，その約50mgを

34 精密に量り，薄めたエタノー/レ(2→5)に溶かし，正確に

35 100mLとする.この液3mLを正確に量り，水を加えて正確

36 に1000mLとし，標準溶液とする.これらの液4mLずつを正

37 確に量り，以下定量法と同様に操作し，紫外可視吸光度測定

38 ~去 (2.24) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液から得

39 たそれぞれの液の波長550nmにおける吸光度AI'及びAsを測

40 定するとき，遊離アミンの量は1.0%以下である.

41 遊離アミンの量(%)=lV1S/Mj. X Al'/ As 

42 lVEr :脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

43 MS:パラアミノベンゾイルグルタミン酸標準品の秤取量

44 (mg) 

45 水分 (2.48) 8.5%以下(10mg，電量滴定法).

46 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(1g).

47 定量法 本品及び葉酸標準品約50mgずつを精密に量り，それ

48 ぞれに希水酸化ナトリウム試液50mLを加え，よく振り混ぜ

49 て溶かし，更に希水酸化ナトリウム試液を加えて正確に

50 100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

51 標準溶液30mLずつを正確に量り，それぞれに希塩酸20mL

52 及ひ(7.kを加えて正確に100mLとする.これらの液60mLずつ

53 に亙鉛末0.5gを加え， しばしば振り混ぜ， 20分間放覆する.

54 次にこの液を乾燥ろ紙を用いてろ過し，初めのろ液10mLを

55 除き，次のろ液10mLを正確に量り，水を加えて正確に

56 100mLとする.これらの液4mLずつを正確に量り，それぞ

57 れに水1mL，希鹿酸1mL及び腹硝酸ナトリウム溶液(I→

58 1000)lmLを加え，混和した後， 2分間放置する.次にアミ

59 ド硫酸アンモニウム溶液(1→200)ImLを加え，よく振り混

60 ぜた後， 2分間放置する.これらの液にN，N ジエチル-N'

61 -1ーナフチルエチレンジアミンシュウ酸塩溶液(1→

62 1000)lmLずつを加え，振り混ぜた後， 10分間放置し，水を

63 加えてま確に20mLとする. }3IJに試料溶液30mLを正確に量

64 り，希塩酸20mL及び水を加えてま確に100mLとする.この

65 夜10mLを正確に量り，希寝酸18mL及び水を加えて正確に

66 100mLとする.次にこの液4mLを正確に量り，試料溶液と

67 同様に操作して得た液を空試験液とする.これらの液につき，

68 7.k4mLを用いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外可

69 視吸光度測定法(2.24)により試験を行う.試料溶液及び擦

70 準溶液から得たそれぞれの液並びに空試験液の波長550nm

71 における吸光度Al'， As及びAcを測定する.

72 葉酸(C19H19N70G)の量(mg)=lI公 X (AI'-AcV As 

73 lV1S :脱水物に換算した葉酸標準品の秤取量(mg)

74 貯法

75 保存条件遮光して保存する.

76 容器気密容器.

5 1667 



1 葉酸錠

1 葉酸錠
2 Folic Acid Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~115.0%に対応する

4 葉酸(C19HwN70a: 441.40)を含む.

5 製法本品は「葉酸Jをとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験

7 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「葉酸J1.5mgfこ対応

8 する量をとり，希水酸化ナトリウム試液100mLを加えて振

9 り混ぜ，ろ過する.最初のろ液10mLを除き，次のろ液につ

10 き，以下「葉酸j の確認、試験(2)を準用する.

11 (2) (I)のろ液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

12 り吸収スペクトルを測定するとき，波長255~257nm ， 281 

13 ~285nm及び361~369nmfこ吸収の極大を示す.また， 255 

14 ~257nm及び361~369nmの吸収極大の波長における吸光

15 度をA，及びA2とするとき，A，/んは2.80~3.00である.

16 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

17 き，適合する.

18 本品1個をとり，希水般化ナトリウム試液50mLを加え，

19 しばしば振り混ぜた後，ろ過する.残留物を希水酸化ナトリ
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ウム試液で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，更に希水酸化ナト

リウム試液を加えて豆確に100mLとし，試t;↓原被とする.

この液30mLを正確に量り，希塩酸20mL及び水を加えて正

確に100mLとする.この液60mLを正確に量り，亜鉛米0.5g

を加え，しばしば振り混ぜ， 20分間放置する.次にこの液

を乾燥ろ紙を用いてろ過する.初めのろ液10mL:a:1徐き，次

のろ液VmLを正確に量り 1mL中に葉酸(CwHwN700)約1511g

を含む液となるように水を加えて正確に V'mLとし，試料

溶液どする.)3矧別lリlに葉西酸費標t準襲品約5印Omg句仰lリIJi:途金「葉酸j と同様の

方法で

ナ卜リウム試j液夜に溶かし，亙確に1叩OOmLとする.この液

30mLを正確に量り，希塩酸20mL及び水を加えて正確に

100mLとする.この液60mLを正確に量り，亜鉛末0.5gを加

え，しばしば振り混ぜ， 20分開放置する.次にこの液を乾

34 燥ろ紙を用いてろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液

35 

36 

10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶

液とする.試料溶液及び襟準溶液4mLずつを正確に量り，

53 葉酸(C19HwN70a)の量(mg)

54 ニ lVIsX (Ar-AcV As X V'/V X 1/10 

55 lVIs :脱水物に換算した葉酸標準品の秤取量(mg)

56 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドソレ法により，

57 毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

58 75%以上である.

59 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

60 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

61 ーでろ過する.初めのろ液10mL以上を!徐き，次のろ液 V

62 mLを正確に量り，表示最に従い1mL中に葉酸(CwH19N70U)

63 約5.611gを含む液となるように水を加えて正確に V'mLとし，

64 試料溶液とする. )3IJに葉酸標準品(別途「葉酸j と同様の方

65 法で水分 (2.48)をiJlU定しておく)約20mgを精密に量り，溶

66 出試験第2/1夜に溶かし，正確に100mLとする.この液2.5mL

67 を正確に量り，溶出試験第2i夜を加えて正確に100mLとし，

68 標準溶液とする.試料溶液及び襟準溶液につき，紫外可視吸

69 光度測定法 (2.24)により，水を対照として波長280nmにお

70 ける吸光度Al'.及びAsをiJlIJ定する.

71 葉酸(CwH叩N70a)の表示量に対する溶出率(%)

72 エ lVIsX Ar/ As X V'/V X l/C X 45/2 

73 Jl公:税水物に換算した葉酸標準品の秤取量(mg)

74 C: 1錠中の葉酸(CwH19N70a)の表示最(mg)

75 定量法 本品20倍以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

76 とする.葉酸(C19H19N70a)約50mgに対応する量を精密に量

77 り，希水酸化ナトリウム試液50mLを加え，しばしば振り混

78 ぜた後， 100mLのメスフラスコにろ過し，希水酸化ナトリ

79 ウム試液で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，更に希水酸化ナト

80 リウム試液を加えて100mLとし，試料溶液とする.別に葉

81 酸標準品約50mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液に

82 溶かし，正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

83 び標準溶液30mLずつを亙確に量り，以下「葉酸j の定量法

84 を準用する.

85 葉酸(C19H19N700)の量(mg)=MらX{(AI'-AcV As} 

Mら:脱水物に換算した葉酸標準品の秤取量(mg)86 
37 それぞれに水1mL希塩酸1mL及び亜硝酸ナトリウム溶液u
38 →1000)1mLを加えて混和した後， 2分間放置する.次にア 87 貯法

39 ミド硫酸アンモニウム溶液u→200)1mLを加えよく振り混 88 保存条件遮光して保存する.

40 ぜた後， 2分間放置する.これらの液lこN，Nージエチル-N' 89 容器密閉容器.

41 1 ナフチルエチレンジアミンシュウ酸塩溶液u→

42 1000)lmLずつを加え，振り混ぜた後， 10分間放置し，水を

43 加えて正確に20mLとする.)3IJに試料原液30mLを正確に量

44 り，希趨酸20mL及び水を加えて正確に100mLとする.この

45 夜VmLを正確に量り lmL中に葉西空(C19HwN700)約1511gを含

46 む液となるように水を加えて正確に V'mLとする.次にこ

47 の液4mLを正確に量り，試料溶液と同様に操作して得た液

48 を空試験液とする.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれ

49 の液並びに空試験液につき，水4mLを用いて伺様に操作し

50 て得た液を対照どし，紫外可視吸光度iJlIJ定法 (2.24)により

51 試験を行い，波長550nmにおける吸光度Al'， As及びAcを測

52 定する.

5 1G68 



1 葉酸注射液

1 葉酸注射液
2 Folic Acid Injection 

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~115.0%に対応する

5 葉酸(CWH19N706: 441.40)を含む.

6 製法本品は f葉酸j をとり水酸化ナトリウムJ又は「炭

7 酸ナトリウムj を用いて溶かし，注射剤の製法により製する.

8 性状 本品は黄色~だいだい黄色澄明の液である.

9 pH : 8.0~1 1.0 

10 確認試験

11 (1 ) 本品の表示量に従い「葉酸J1.5mgfこ対応する容量を

12 とり，希水酸化ナトリウム試液を加えて100mLとする.こ

13 の液につき，以下「葉酸j の確認、試験(2)を準用する.

14 (2) (l)の液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

15 吸収スペクトルを測定するとき，波長255~257nm， 281 ~ 

16 285nm及び361~369nmfこ吸収の極大を示す.また， 255~ 

17 257nm及び361~369nmの吸収極大の波長における吸光度

目 をA[及びA2とするとき，A[/A2は2.80~3.00である.

19 (3) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

20 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

21 不溶性異物(丘06) 第11:去により試験を行うとき，適合する.

22 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

23 無菌 (4.06) メンブランフィルタ一法により試験を行うとき，

24 適合する.

25 定量法 本品の葉酸(C19HwN70G)約50mgfこ対応する容量を正

26 確に量り，希水酸化ナトリウム試液を加えて正篠lこ100mL

27 とし，試料溶液とする.別に葉酸標準品約50mgを精密に量

28 IJ，希水酸化ナトリウム試液に溶かし，正確に100mLどし，

29 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液30mLずつを正確に

30 量り，以下「葉酸Jの定量法を準用する.

31 葉酸(C19HwN70日)の量(mg)=MらX (Ar-AcV As 

32 Ms:脱水物に換算した葉酸標準品の秤取量(mg)

33 貯法

34 保存条件遮光して保存する.

35 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.

5 lG69 



1 ヨウ素

1 ヨウ素
2 Iodine 

3 I: 126.90 

4 本品は定量するとき，ヨウ素(I)99.5%以上を含む.

5 性状 本品は灰黒色の板状又は粒状の重い結晶で，金属性の光

6 沢があり，特異なにおいがある.

7 本品はジエチルエーテルに溶けやすく，エタノール(95)に

8 やや溶けやすく，クロロホルムにやや溶けにくく，水に極め

9 て溶けにくい.

10 本品はヨウ化カリウム試液に熔ける.

11 本品は常温で揮散する.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品のエタノ-;レ(95)溶液(1→50)は赤褐色を呈する.

14 (2) 本品のクロロホルム溶液(1→1000)は赤紫色~紫色を

15 呈する.

16 (3) 本品の飽和水溶液10mLfこデンプン試液0.5mLを加え

17 るとき，液は暗青色を呈し，これを煮沸すると消え，冷却す

18 るとき，再び現れる.

19 純度試験

20 (1 ) 昇華残留物 本品2.0gを水浴上で加熱して昇華させ，

21 残留物を105
0Cで1s寺濁乾燥するとき，その量は1.0mg以下

22 である.

23 (2) 塩化物又は臭化物 本品を粉末とし，その1.0gを水

24 20mLとよくすり混ぜてろ過し，ろ液10mLに薄めた亙硫駿

25 水u→5)を黄色が消えるまでi衛力日し，これにアンモニア試液

26 1mLを加え，更に硝酸銀試液1mLを少量ずつ加え，水を加

27 えて20mLとし，よく振り混ぜてろ過する.初めのろ液2mL

28 を除き，次のろ液10mLをとり，硝酸2.0mL及び水を加えて

29 20mLとするとき，液の混濁は次の比較液より濃くない.

30 比較液:O.OlmolJL塩酸0.20mLfこ水5mL，アンモニア試

31 夜2.5mL，硝酸銀試液1mL，硝酸2.0mL及び水を加え

32 て20mLとする.

33 定量法 共栓フラスコにヨウ化カリウム19及ひ。水1mLを入れ

34 て質量を精密に量り，これに本品約0.3gを加え，再び精密に

35 量る.次に穏やかに振り動かして溶かした後，水20mL及び

36 希塩酸1mLを加え， O.lmolιチオ硫酸ナトリウム液でi帝定

37 (2.50)する(指示薬:デンプン試液1mL).

38 O.lmoνLチオ硫酸ナトリウム液1mL=12.69mg I 

39 貯法容器気密容器.

5 lG7U 



l ヨ}ダミド

ぃ
ト
'

『
』
『
』
可

必
fコ4

2 Iodamide 

3 

HC~:がQ，H
γCH 

4 CI2HllI3N2D.1: 627.94 

5 3-Acetylaminoδ-acetylaminomethyl司2人6-triiodobenzoic

6 acid 

7 [440-58-4] 

8 本品l土定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヨーダミド

9 (C'2HIII3N20，u98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

11 本品は水又はエタノール(95)に溶けにくく，ジェチルエー

12 テルにほとんど溶けない.

13 本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

14 ftる.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.Olgに塩酸5mLを加え，7.k浴中で5分間加熱し

18 た液は芳香族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する.

19 (2) 本品O.lgを直火で、加熱するとき，紫色のガスを発生す

20 る.

21 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトルiJlIJ定法 (2.25)の

22 臭化カリウム錠剤f去により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これ

25 らのスペクトルに差を認めるときは，本品19を水100mLlこ

26 加熱して溶かし，穏やかに煮沸しながら約30mLになるまで

27 濃縮し，析出した結晶を，冷後，ろ過し，乾燥した後，同様

28 の試験を行う.

29 純度試験

30 (1 ) 溶状 本品LOgを薄めた水酸化ナトリウム試液(I→

31 5)10mUこ溶かすとき， i夜は無色澄明である.

32 (2) 芳香族第一アミン 本品0.20gをとり，水5mL及ひツ1<

33 酸化ナトリウム試液1mLを加えて溶かし，亜硝酸ナトリウ

34 ム溶液(1→100)4mL及び1mo阻 J塩酸試液10mLを加えて振り

35 混ぜ， 2分間放置する.次にアミド硫酸アンモニウム試液

36 5mL告と加えてよく振り混ぜ 1分間放置した後， 1ーナフト

37 ルのエタノール(95)溶液(1→10)0.4mL，水酸化ナトリウ

38 ム試液15mL及び水を加えて正確に50mLとする.この液に

39 っき，同様に操作して得た空試験液を対照とし，紫外可視吸

40 光度測定法 (].24)により試験を行うとき，波長485nmfこお

41 ける吸光度は0，12以下である.

42 (3) 可溶性ハロゲン化物本品2，5gに水20mL及ひ'アンモ

43 ニア試液2.5mLを加えて溶かし，更に希硝酸20mL及び水を

44 加えて100mLとし，時々振り混ぜながら15分開放置した後，

45 ろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液25mLをネス

46 ラー管にとり，エタノーノレ(95)を加えて50mLとする.これ

47 を検液とし，以下塩化物試験法 (1.03)を準用する.比較液

48 はO.OlmolJL温酸0，10mUこ希硝酸6mL及び水を加えて25mL

49 とし，次にエタノール(95)を加えて50mLとする.

50 (4) ヨウ素 本品0，20gを水酸化ナトリウム試液2.0mLlこ

51 溶かし， 0，5molJL硫酸試液2.5mLを加え，時々振り混ぜなが

52 ら10分間放置した後，クロロホルム5mLを加えて激しく振

53 り混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は無色である.

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

55 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

56 下).

57 (6) ヒ素 (1.11) 本品LOgをとり，第3法により検波を調

58 製し，試験を行う(2ppm以下)，

59 乾燥減量 (2..Jl) 3.0%以下(Ig，105
0

C， 4時間).

60 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

61 定量法本品約0.5gを精密に量り，けん化フラスコに入れ，水

62 酸化ナトリウム試液40mUこ溶かし，亜鉛粉末19を加え，還

63 流冷却器を付けて30分間煮沸し，冷後，ろ過する.プラス

64 コ及びろ紙を水50mLで洗い，洗液は先のろ液に合わせる.

65 この液に酢酸(100)5mLを加え， O.lmolJL硝酸銀f夜でi商定

66 (2.50)する(指示薬:テトラブロモフェノールフタレインエ

67 チルエステル試液1mL).ただし，滴定の終点は沈殿の黄色

68 が緑色に変わるどきとする.

69 O.lmollL硝酸銀液1mL=20.93mgCI2H，Jl3N20" 

70 貯法

71 保存条件遮光して保存する.

72 容器気密容器.

5 lG71 



1 ヨ}ダミドナトリウムメグルミン注射液

1 ヨーダミドナトリウムメグルミン注射液 48 ように生理食境液を加えて調製した液につき，試験を行うと

2 Meglumine Sodium Iodamide Injection 49 き，適合する.

50 定量法 本品8mLを正確に量り，水酸化ナトリウム試j伎を加

3 本品は水性の注射郊である. 51 えて正確に100mLとし，試料溶液とする.試料溶液10mLを

4 本品は定量するとき，ヨーダミド (C12HlIIaN204 52 正確に量り，けん化フラスコに入れ，水酸化ナトリウム試液

5 627.94)59.7 ~ 65.9w/v%を含む. 53 30mL及び亜鉛粉末19を加え，以下「ヨーダミド」の定量法

6 製法 54 を準用する.

ヨーダミド 627.9g 55 O.lmoνL硝酸銀液1mLニ 20.93mgC12HlIhN20，1 

水酸化ナトリウム 6.0g 

メグノレミン 165.9g 56 貯法

波射用水又は注射用水(容器入り) 適量 57 保存条件遮光して保存する.

全量 1000mL 58 容器 密封容器.本品は着色容器告と使用することができる.

7 以上をとり，注射剤の製法により製する.

8 性状 本品は無色~微黄色澄明の液で，わずかに粘性がある.

9 本品は光によって徐々に着色する.

10 確認試験

11 (1 ) 本品2mLlこ水25mL含加え，よくかき混ぜながら希塩

12 酸3mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.この沈殿をガ

13 ラスろ過器(G3)で吸引ろ取し，水10mLずつで2回洗った後，

14 フラスコに移し， 7J<100mLを加え，加熱して溶かし，穏や

15 かに煮沸しながら約30mLになるまで濃縮し，析出した結晶

16 を，冷後，ろ過し， 1050Cで1時間乾燥する.このものにつ

17 きヨーダミドj の確認試験(1)及び(2)を準用する.

18 (2) (1)の乾燥した結晶につき，赤外吸収スペクトル測定

19 法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により淑IJ定するとき，波数

20 3390cm'l， 1369cm'¥ 1296cm'l， 1210cm'l及び1194cm汁寸

21 i1iに吸収を認める.もし，吸収の波数がこれらと異なるとき

22 は，乾燥した結晶19を水100mLIこ加熱して溶かし， (1)の操

23 作を繰り返した後，陪様の試験を行う.

24 (3) 本品1mLlこ1，2ーナフトキノン-4ースルホン畿カリ

25 ウム試液1mL及び水酸化ナトリウム試液0.2mLを加えると

26 き，液は濃赤色を呈する.

27 (4) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

28 旋光度 (2.49) α~O : -3.84~-4.420ÜOOmm). 

29 p H (2.54) 6.5~7.5 

30 純度試験

31 ( 1 ) 芳香族第一アミン本品0.30mLをとり，水6mLを加

32 えて混和し，亙硝酸ナトリウム溶液u→ 100)4mL及び

33 1mol/L塩酸試液10mLを加えて振り混ぜ，以下 fヨーダミ

34 ドj の純度試験(2)を準用する.ただし，吸光度は0.22以下

35 である.

36 ( 2) ヨウ素及びヨウ化物 本品O.4OmLIこ水を加えて

37 20mLとし，希硝酸5mLを加えてよく振り混ぜ，ガラスろ過

38 器(G3)を用いて吸引ろ過する.ろ液にクロロホノレム5mLを

39 加え，激しく振り混ぜるとき，クロロホルム層は無色である.

40 次に過酸化水素(30)ImLを加えて激しく振り混ぜるとき，ク

41 ロロホノレム層は次の比較液より濃くない.

42 比較液:ヨウ化カリウム0.10gを水に溶かし100mLとする.

43 この液0.10mLに水20mLを加え，更に希硝酸5mL，ク

44 ロロホルム5mL及び過酸化水素(30)ImLを加えて激し

45 く振り混ぜる.

46 採取容量〈五05) 試験を行うとき，適合する.

47 発熱性物質 (4.04) 本品をとり， 1mL中に本品0.30mLを含む

5 lG?ど



1 ヨ}ドチンキ

1 ヨードチンキ
2 Iodine Tincture 

3 本品は定量するとき，ヨウ素(αI:北12却6.9卯0)泊5.7~6.3wlん'v%及

4 びヨウ化カリウム(αE回王G:刈16ω6.0∞0)泊3.8~4

5 製法

ヨウ素

ヨウ化カリウム

7Ovol%ェタノール

全量

60g 

40g 

適量

1000mL 

6 以上をとり，酒精剤の製法により製する.ただし，

7 70vol%エタノールの代わりに「エタノーノレj又は「消毒用

8 エタノーノレJ，及び「精製水J又は「精製水(容器入り)J適

9 量を用いて製することができる.

10 性状 本品は暗赤褐色の液で，特異なにおいがある.

11 比重 dZ:約0.97

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品11商をデンプン試液1mL及び水9mLの混液に加え

14 るとき，暗青紫色を呈する.

15 (2) 本品3mL:a:-水浴上で蒸発乾屈した後，直火で弱く加

16 熱するとき，白色の残留物を生じる.この残留物はカリウム

17 塩及びヨウ化物の定性反応 (1.09)を呈する.

18 アルコール数 (1.01) 6.6以上(第2法).ただし，第1法の前処

19 理(註)を行う.

20 定量法

21 ( 1 ) ヨウ素 本品5mLを正確に量り，ヨウ化カリウム

22 0.5g，水20mL及び希塩酸1mLを加え， O.lmo班 Jチオ硫酸ナ

23 トリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液2mL).

24 O.lmollLチオ硫酸ナトリウム液1mL=12.69mg I 

25 (2) ヨウ化カリウム 本品5mLを正確に量り，ヨウ素瓶

26 に入れ， 7.k20mL，塩酸50mL及びクロロホルム5mLを加え

27 て皇室温に冷却し，クロロホ/レム層の赤紫色が消えるまで激し

28 く振り混ぜながら， 0.05mollLヨウ素酸カリウム液で滴定

29 (2.50)する.クロロホルム盾の色が消えた後， 5分開放置し

30 て再び着色するときは更に滴定 (2.50)を続ける.

31 ここに得た0.05mollLヨウ素酸カリウム液の消費量amLと

32 (1)の潟定に要したO.lmollLチオ硫酸ナトリウム液の消費量b

33 mLから次の式によってヨウ化カリウム(ra)の量(mg)を求め

34 る.

35 ヨウ化カリウム(ra)の量(mg)=16.60x (a-b/2) 

36 貯法容器気密容器.

5 lG'?3 



1 希ヨードチンキ

1 希ヨードチンキ
2 Dilute 10dine Tinctul'e 

3 本品は定最するどき，ヨウ素(1: 126.90)2.8~3.2w/v%及

4 びヨウ化カリウム(KI: 166.00)1.9~2.1w/v%を含む.

5 製法

ヨウ素 30g 

ヨウfヒカリウム 20g 

7Ovol%エタノーノレ 適量

全量 1000mL 

6 以上をとり，酒精剤の製法により製する.ただし，

7 70vol%エタノールの代わりに「エタノーノレj 又は「消毒用

8 エタノールJ，及び f精製水j 又は「精製水(容器入り)J適

9 量を用いて製することができる.またヨードチンキ1

10 500mLをとり， 70vol%エタノールを加えて全量を1000mL

11 として製するこどができる.

12 性状 本品は暗赤褐色の液で，特異なにおいがある.

13 比重 dZ:約0.93

14 確認試験

15 (1 ) 本品1満をデ.ンプン試液1mL及び7l<9mLの混液に加え

16 るとき，暗青紫色を呈する.

17 (2) 本品3mLを水浴上で、蒸発乾回した後，直火で弱く加

18 熱するとき，白色の残留物を生じる.この残留物はカリウム

19 塩及びヨウ化物の定性反応 (1.09)を呈する.

20 アルコール数 (1.01) 6.7以上(第2法).ただし，第1法の前処

21 理(五)を行う.

22 定量法

23 ( 1 ) ヨウ素 本品10mLを正確に量り，ヨウ化カリウム

24 0.5g，水20mL及び希塩酸1mLを加え， 0.1mol!Lチオ硫酸ナ

25 トリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンフ。ン試液2mL).

26 0.1molιチオ硫酸ナトリウム液1mLニ 12.69mg1 

27 (2) ヨウ化カリウム 本品10mLを正確に量り，ヨウ素瓶

28 に入れ，水20mL，塩酸50mL及びクロロホルム5mLを加え

29 て室温に冷却し，クロロホノレム層の赤紫色が消えるまで激し

30 く振り混ぜ、ながら， 0.05mo阻 Jヨウ素酸カリウム液で滴定

31 (2.50)する.クロロホルム層の色が消えた後， 5分間放置し

32 て再び着色するときは更に鴻定 (2.50)を続ける.

33 ここに得た0.05mo阻J ウ素酸カリウム液の消費量amL 

34 と(1)の滴定に要した0.1mo阻 Jチオ硫酸ナトリウム液の消費

35 量bmLから次の式によってヨウ化カリウム(KI)の量(mg)を

36 求める.

37 ヨウ化カリウム(Ia)の量住宅)=16.60x (a-b/2) 

38 貯法容器気密容器.

5 lG74 



1 樹科用ヨ}ド・グリセリン

1 歯科用ヨード聞グリセリン
2 Dental 10dine Glycerin 

3 

4 

本品は定量するとき，ヨウ素(1: 126.90)9.0~1 1.0w/v% ， 

ヨウ化カリウム(IG: 166.00)7.2~8.8w/v%及び硫獄亜鉛水

5 和物(ZnS04・7H20:287.55)0.9~1.lw/v% を含む.

6 製法

ヨウ素

ヨウ化カリウム

硫酸亜鉛水和物

グリセリン

精製水又は精製水(容器入り)

全量

10g 

8g 

19 
35mL 

適量

100mL 

7 以上ぜをとり，溶解混和して製する.

8 性状 本品は暗赤褐色のi夜で，ヨウ素のにおいがある.

9 確認試験
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(1) 定量法(1)で得た呈色液は赤色告と呈する.また，この

液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

トルを測定するとき，波長510~514nmfこ吸収の極大を示す

(ヨウ素).

(2 ) 定量法(2)で得た墨色液は赤色を呈する.また，この

液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

トルを測定するとき，波長510~514nmfこ吸収の極大を示す

(ヨウ化カリウム).

(3) 本品1mLを共栓試験管にとり，エタノー/レ(95)IOmL

を混和し，更に水酸化ナトリウム試液2mL及び塩化銅(Il)二

水和物のエタノール溶液(95)(1→10)ImL:a:'加えて振り混ぜ

るとき，i夜は青色を呈する(グリセリン).

(4) 定量法(3)で得た呈色液は，赤紫色~紫色を主主する.

また，この液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により

吸収スペクトルを測定するとき，波長618~622nmfこ吸収の

極大を示す(硫酸亜鉛水和物).

26 定量法

27 ( 1 ) ヨウ素 本品5mLを正確に量り，薄めたエタノーノレ

28 (3→10)を加えて正確に50mLとする.この液5mLを正確に

29 量り，水を加えて正確に200mLとし，試料溶液とする.別

30 に定量用ヨウ素約0.5g及び1050Cで、4時間乾燥した定量用ヨ

31 ウ化カリウム約O.4gをそれぞれ精密に量り，薄めたエタノー

32 ル(3→10)fこ溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正

33 篠に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液どする.

34 試料溶液及ひ'標準溶液10mLずつを正確に量り，それぞれに

35 クロロホルム/ヘキサン混液(2:1)20mLを正確に加え，直

36 ちに振り混ぜ，クロロホルム/ヘキサン層を分取し[水層は

37 (2)に用いる]，脱脂綿を用いてろ過する.ろ液につき，クロ

38 ロホルム/ヘキサン混液(2: 1)を対照とし，紫外可視吸光度

39 測定法 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液か

40 ら得たそれぞれの液の波長512nmにおける吸光度Al'及びAs

41 を測定する.

42 ヨウ素(I)の量(mg)=MらX Al'/ As 

43 Ms:定量用ヨウ素の秤取量(mg)

44 (2) ヨウ化カリウム (1)の試料溶液及び標準溶液から得

45 た水層7mLずつを正確に量り，それぞれに薄めた希塩酸(1

46 →2)ImL，耳目関空ナトリウム試液1mL及びクロロホノレム/

47 ヘキサン混液(2:1)10mLを正確に加え，直ちに振り混ぜる.
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クロロホルム/へキサン層を分取し，脱脂綿を用いてろ過す

る.ろ液につき，クロロホルム/へキサン混液(2: 1)を対照

とし，紫外百H見吸光度測定法 (2.2-1) により試験を行う.試

51 料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長512nmfこ

52 おける吸光度Al'及びAsを測定する.

53 ヨウ化カリウム(IG)の量(mg)=Jl虫色 X Al'/As 

54 J1;Is :定量用ヨウ化カリウムの秤取量(mg)

55 (3) 硫酸亜鉛水和物 本品5mLを正確に量り，薄めたエ

56 タノール(3→ 10)を加えて正確に50mLとする.この液5mL

57 を正確に量り， 7Jくを加えて正確に100mLとし，試料溶液と

58 する.glJに亜鉛標準原液10mLを正確に量り，薄めたエタノ

59 ール(3→200)を加えて正確に1000mLとし，標準i容液とする.

60 試料溶液及び標準溶液10mLずつを正確に量り，それぞれに
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クロロホノレム/ヘキサン混液(2:1)lOmL告と加えて振り混ぜ，

静置する.水層3mLずつを正確に量り， pH10.0のホウ酸・

塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液2mL及びジンコン

試液2mLを加え，更に水を加えて豆確に25mLとする.これ

らの液につき，水3mLを用いて同様に操作して得た液を対

照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長620nm

における吸光度Al'.及びAsを測定する.

69 

70 

硫酸亜鉛水和物(ZnS04・7H20)の量(mg)

=MX Ar/ As X 4.398 

71 M:亜鉛標準原液10mL中の亜鉛の量(mg)

72 貯法

73 保存条件遮光して保存する.

74 容器気密容器.

5 lG~(5 



複方ヨード・グリセリン

加え，直ちに強く振り混ぜ，クロロホルム/へキサン層を分

取し[水層は(2)に用いる]，脱脂綿を用いてろ過する.ろ液に

つき，クロロホルム/ヘキサン混液(2: 1)を対照とし，紫外

可視吸光度測定法 (2.2-1)により試験を行う.試料溶液及び

標準溶液から得たそれぞれの液の波長512nmにおける吸光

度Ai'及びAsを測定する.
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1 

複方ヨード・グリセリン
Compound 10din巴Glycerin

1 

本品l土定量するとき，ヨウ素(1: 126.90) 1. 1~ 1.3w/v% ， 

ヨウ化カリウム(IIT: 166.00)2.2~2.6w/v% ， 総ヨウ素(1 と

して)2.7~3.3w/v%及びフェノール(C6H60 : 94.1 1)0.43~ 

0.53w/v%を含む.

製法

2 

。。
A
斗

A

H

b

ρ

り

可

d

ヨウ素(I)の量(mg)=λ18 X Al'/ As 52 

(2 ) ヨウ化カリウム (1)の試料溶液及び標準溶液から得

た71<層10mLずつを正確に量り，それぞれに薄めた希盗酸(1

→2)1mL， jj互硝酸ナトリウム試i夜lmL及ひ。クロロホルム/

ヘキサン混液(2: 1)lOmLを正確に加え，直ちに強く振り混

ぜる.クロロホルム/ヘキサン層を分取し，脱脂綿を用いて

ろ過する.ろ液につき，クロロホルム/ヘキサン混液(2:1) 

を対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.2-1)により試験を行

う.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長

512nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

J.Vls :定量用ヨウ素の秤取量(mg)53 
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12g 

24g 

900mL 

45mL 

5mL 

適量

1000mL 

ヨウ素

ヨウ{包カリウム

グリセリン

ハッカ水

液状フェノール

精製水又は精製水(容器入り)

全量

ヨウ化カリウム(Ia)の量(mg)=MsX Al'/ As 63 

Mら:定量用ヨウ化カリウムの秤取量(mg)

(3) 総ヨウ素本品につき，あらかじめ比重及び密度調~定

法第2法 (2.56)により比重を測定する.その約5mUこ対応す

る質量を精密に量り，水を加えて正確に50mLとする.この

液5ri1Lを正確に50mLのフラスコにとり，亜鉛粉末0.5g及び

酢酸(100)5mLを加え，ヨウ素の色が消えるまで振り混ぜた

後，還流冷却器を付け，水浴上で30分間加熱する.冷却器

を通じて熱湯10mLを注加して，冷却器を洗い，ガラスろ過

器(G3)を用いてろ過する.フラスコは温湯10mLで2回洗い，

ろ液及び洗液を合わせ，冷後，71<を加えて正確に50mLとし，

試料溶液とする. glJに定量用ヨウ化カリウムを105
0

Cで4時

間乾燥し，その約0.2gを精密に量り，水に溶かし，正確に

50mLとする.この液5mLを正確に量り，酢酸(100)5mL及

び水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液4mLずつを30mLの分液漏斗に正確にとり，そ

れぞれに水5mL，薄めた希塩酸(1→2)1mL，亜硝酸ナトリ

ウム試液1mL及びクロロホノレム/へキサン混液(2: 1)10mL 

を正確に加えて直ちに強く振り混ぜる.以下(2)と同様に操

作する.

総ヨウ素(Iとして)の量(mg)=MsX Al'/ As X 0.764 83 

Ms:定量用ヨウ化カリウムの秤取量(mg)

(4) ブェノール本品につき，あらかじめ比重及び密度測

定法第2法 (2.56)により比重を測定する.その約2mLに対応

する質量を精密に量り， O.lmolJLチオ硫酸ナトリウム液

3mLを加えて振り混ぜた後，希塩酸2mLを加えて，クロロ

ホノレム10mLずつで2回抽出する.全クロロホルム抽出液を

合わせ，次に0.5molι水酸化ナトリウム試液10mLずつで2

回抽出する.全水層を合わせ，水を加えて正確に500mLと

し，試料溶液とする.日IJに定量用フェノール約0.5gを精密に

量り，エタノール(95)に溶かし，正確に100mLとする.こ

の液2mLを正確に量り，試料溶液の調製と同様に操作し，
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fヨウ化カリウムj及び「ヨウ素j を「精製水J又は「精

製水(容器入り)J約25mLに溶かし，これに fグリセリン」

を加えた後ハッカ71<1. rj夜状フェノールJ，及び「精

製水j 又は「精製水(容器入り)Jを加えて全量を1000mLと

し，混和して製する.ただしグリセリンj の代わりに

rj農グリセリンJ，及び f精製水j 又は「精製水(容器入

り)J 適量を用いて製することができる.また液状フェ

ノールJの代わりに「フェノーノレJ，及び f精製水」又は

「精製水(容器入り)J適量を用いて製することができる.

性状 本品は赤褐色粘調性の液で，特異なにおいがある.

比重 d:~ :約1.23
確認試験

( 1 ) 定量法(1)で得た呈色液は赤色を呈する.また，この

液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

トルを測定するとき，波長510~514nmに吸収の極大を示す

(ヨウ素).

(2) 定量法(2)で得た呈色液は赤色を呈する.また，この

液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

トルをj約定するとき，波長510~514nmに吸収の極大を示す

(ヨウ化カリウム).

(3 ) 定量法(4)で得た呈色液は黄色を呈する.また，この

液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

トルを測定するとき，波長401~405nmlこ吸収の極大を示す

(フェノール).

(4) 本品lmLを共栓試験管にとり，エタノール(95)10mL

を混和し，更に水酸化ナトリウム試液2mL及び塩化銅(Il)二

水和物のエタノール(95)溶液(1→10)lmLを加えて振り混ぜ

るとき， ii夜は青色を呈する(グリセリン).

定量法

(1) ヨウ素 本品につき，あらかじめ比重及び密度測定法

第2法 (2.56)により比重を測定する.その約7mLに対応する

質量を精密に量り，エタノール(95)を加えて正確に200mL

とし，試料溶液とする.自IJに定量用ヨウ素約80mg及てJ

105
0

Cで4時間乾燥した定量用ヨウ化カリウム約0.17gをそれ

ぞれ精密に量り，エタノール(95)に溶かし，正確に200mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液3mLずつを

正確に量り， 50mLの分液漏斗に入れ，それぞれにクロロホ

ルム/ヘキサン混液(2: 1)10mL及び水15mLを順次正確に

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

 

官

i

'

i

唱

i

'

i

1

1

1

i

喧

I
1
i
t
-
-
A
'
A
O
L
O
L
O
A
η
A
0
6
0
0
0
A
O
G
η
A
O
A

。。。。。
o

m

o

q

o

。o
q

o

q

o

n

O

内
九

U

A
生

s
a
A
s
q
d
A
A
A
q
d
q



2 複方ヨード・グリセリン

95 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液3mLずつを正確に

96 量り，それぞれに希塩酸2mLを加え， 30
0

Cの恒温水槽に入

97 れる. 10分間放置した後，亜硝酸ナトリウム溶液u→

98 100)2mLを亙篠に加えて振り混ぜ， 30
0

Cで60分開放置する.

99 次に希水酸化カリウム・エタノール試液を加えて正確に

100 25mLどする.これらの液につき，水3mLを用いて同様に操

101 作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

102 より試験を行う.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの

103 夜の波長403nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

104 フェノール(Ciliou)の量(mg)=MSX Al'/ As X 1/50 

105 JJ;Is :定量照フェノールの秤取量(mg)

106 貯法

107 保存条件遮光して保存する.

108 容器気密容器.

5 lG?? 



1 ヨ」ド・サリチノレ酸・フェノ ~Jレ精

1 ヨード・サリチル酸・フェノール精
2 1odine， Salicylic Acid and Phenol Spirit 

3 本品は定量するとき，ヨウ素(1: 126.90) 1.08~ 1.32w/v% ， 

4 ヨウ化カリウム(KI: 166.00)0.72~0.88w/v%，サリチル酸

5 (C7Hu03: 138.12)4.5~5.5w/v% ，フェノール (CuHuO:

6 94.1 1)1.8~2.2w/v%及び安怠香酸(C7Hu02 : 122.12)7.2~ 

7 8.8w/v%を含む.

8 製法

ヨードチンキ 200mL 

サリチル酸 50g 

ブェノーノレ 20g 

安息香酸 80g 

渋毒用エタノール 適量

全量 1000mL 

9 以上をとり，酒精剤の製法により製する.ただし消若手

10 用エタノールj の代わりに fエタノーノレ1.及び f精製水j

11 又は f精製水(容器入り)J適量を用いて製することができる.

12 性状 本品は階赤褐色の液で，フェノールのにおいがある.

13 確認試験

14 (1 ) 本品目前をデ、ンプン試液1mL及び水9mLの混液に加え

15 るとき，暗青紫色を呈する(ヨウ素).

16 (2) 本品1mUこエタノール(95)5mL及び水を加えて50mL

17 とする.この液1mUこpH2.0の塩酸・塩化カリウム緩衝液を

18 加えて50mLとする.この液15mUこ硝酸鉄(III)九水和物溶

19 夜(1→200)5mLを加えるとき，液は赤紫色を呈する(サリチ

20 ノレ駿).

21 (3) 本品1mLにチオ硫酸ナトリウム試液1mLを加えて振

22 り混ぜ，水20mL及び希塩酸5mLを加え，ジエチルエ}テノレ

23 25mLで抽出する.ジェチノレエーテル摘出液を炭酸水素ナト

24 リウム試液25mLずつで2回洗った後，希水百変化ナトリウム

25 試液10mLで抽出する.抽出液1mUこ亙硝酸ナトリウム試液

26 1mL及び希塩酸1mLを加えて振り混ぜ，更に水酸化ナトリ

27 ウム試液3mLを加えるとき， 11夜は黄色を呈する(フェノーノレ).

28 (4) 本品1mUこチオ硫酸ナトリウム試液1mLを加えて振

29 り混ぜ，更に水20mL及び希塩酸5mLを加え，ジエチルエー

30 テル10mLで抽出し，試料溶液とする. }lIJにサリチル酸

31 25mg，フェノーノレO.Olg及び安息香酸0.04gをそれぞれジエ

32 チルエーテル5mLに溶かし，標準溶液(1)，標準溶液(2)及び

33 標準溶液(3)とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

34 フィー (2.03)により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)，

35 標準溶液(2)及び標準溶液(3)51lLずつを薄層クロマトグラブ

36 ィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にス

37 ポットする.次にクロロホルム/アセトン/酢酸(100)混液

38 (45 : 5 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

39 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

40 料溶液から得た3価のスポットのRt値は，標準溶液(1)，標準

41 溶液(2)及び標準溶液(3)から得たそれぞれのスポットのRr値

42 に等しい.また，この薄層板に塩化鉄(III)試液を均等に噴霧

43 するとき，標準溶液(1)から得たスポット及びそれに対応す

44 る位置の試料溶液から得たスポットは，紫色を呈する.

45 定量法

46 (1) ヨウ素 本品4mL告と正確に量り，エタノール(95)を加
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えて正確に50mLとし，試料溶液とする. }lIJに定量用ヨウ素

約1.2g及び1050Cで4時間乾燥した定量用ヨウ化カリウム約

0.8gをそれぞれ精密に量り，エタノール(95)に溶かし，正確

に100mLとする.この液4mLを正確に量り，エタノール

(95)を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液3mLずつを正確に量り，それぞれにクロロホ

ルム/へキサン混液(2:1)25mLを正確に加えて振り混ぜ，

更に水10mLを正確に加えて振り混ぜた後，クロロホルム/

ヘキサン層を分取し， [水層は(2)に用いる]，脱脂綿でろ過す

る.ろ液につき，クロロホルム/ヘキサン混液(2: 1)を対照

とし，紫外可視吸光度測定法(2.24) により試験を行う.試

料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長512nmに

おける吸光度Al'及びAsを測定する.

ヨウ素(I)の最(mg)=lI公 X Ar/ As X 1/25 

lVIs :定量用ヨウ素の秤取量(mg)

(2 ) ヨウ化カリウム (1)の試料溶液及び擦準溶液から得

た水層8mLずつを正確に量り，それぞれに薄めた希塩酸(1

→2)1mL及び亜硝酸ナトリウム試液1mLを加えて振り混ぜ，

直ちにクロロホルム/ヘキサン混液(2:1)10mLを正確に加

えて振り混ぜ，更に水10mLを正確に加えて振り混ぜた後，

以下(1)と同様に操作する.

ヨウイヒカリウム(KI)の量(mg)ニMsX AI'/ As X 1/25 

Ms :定量用ヨウ化カリウムの秤取量(mg)

(3 ) サリチノレ酸，フェノール及び安息香酸 本品2mLを

正確に量り，薄めたメタノール(1→2)20mLを加える.この

液にO.lmo凶 Jチオ硫酸ナトリウム液をヨウ素の色が消える

まで加えた後，内標準溶液20mLを正確に加え，更に薄めた

メタノール(1→2)を加えて200mLとし，試料溶液とする.

別にデシケーター(シリカゲ.ノレ)で3時間乾燥した定量用サリ

チル酸約0.2g，定量用フェノーノレ約80mg及ひ'デシケーター

(シリカゲ、ノレ)で3時間乾燥した安息香酸約0.32gをそれぞれ精

密に量り，薄めたメタノールu→2)に溶かし，正確に50mL

とする.この液25mLを正確に量り，内標準溶液20mLを正

篠に加え，更に薄めたメタノール(1→2)を加えて200mLと

し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液31lL!こっき，次

の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.

試料溶液の内標準物質のピーク面積に対するサリチル駿，フ

ェノール及び安怠香酸のピーク面積の比QTIl' Q'J'u及びQ'J'c並

びに標準溶液の内標準物質のピーク面積に対するサリチノレ酸，

フェノール及び安息香酸のピーク面積の比QSa，QSu及びQSc

を求める.

60 
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サリチル酸(C7Hs03)の最(mg)= lVIs" X QTIl/ QSa X 1/2 

フェノール(CuHaO)の量(mg)=lVIsuX QTu/ Qsu X 1/2 

安息、香酸(C7HsOZ>の量(mg)=MScX QTc/ QSa X 1/2 

lVIs" :定量用サリチル酸の秤取量(mg)

lVIsu :定量用フェノールの秤取量(mg)

lVIsc :安息香酸の秤取量(mg)

内標準溶液 テオフィリンのメタノール溶液u→1000)

操作条件
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2 ヨ}ド・サリチル酸・フェノ}ル精

96 検出器:紫外吸光光度計(iJIIJ定波長:270nm) 

97 カラム:内径約4mm，長さ 25~30cmのステンレス管に

98 511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

99 ル化シリカゲ、ルを充てんする.

100 カラム温度:室温

101 移動相:pH7.0のO.lmollLリン酸塩緩衝液/メタノール

102 昆I夜(3: 1) 

103 流最:サリチノレ自主の保持時間が約6分になるように調整

104 する.

105 カラムの選定:安息香酸0.2g，サリチル酸0.2g及びテオ

106 フィリン0.05gを薄めたメタノール(1→2)I00mLに溶

107 かす.この液10mLfこ薄めたメタノール(1->2)90mL

108 を加える.この液l011Lにつき，上記の条件で操作す

109 るとき，安息、香西空，サリチル酸，テオフlイリンの順に

110 溶出し，それぞれのピークが完全に分離するものを淘

111 V、る.

112 貯法

113 保存条件遮光して保存する.

114 容器気密容器.

5 1G79 



1 ヨ}ドホ/レム

1 ヨードホルム
2 Iodoform 

3 ムくH

4 CHIa: 393.73 

5 Triiodomelhan巴

6 [75イ7-8]

7 ;2ド品を乾燥したものは定量するとき，ヨードホルム

8 (CHIa)99.0%以上を含む.

9 性状 本品は光沢のある黄色の結晶又は結晶伎の粉末で，特異

10 なにおいがある.

11 本品はジエチルエーテルに溶けやすく，エタノール(95)に

12 やや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 本品は常温でわずかに揮散する.

14 融点:約1200C(分解).

15 確認試験本品O.lgを加熱するとき，紫色のガスを発生する.

16 純度試験

17 (1 ) 水溶性着色物及び液性本品を粉末とし，その2.0gに

18 水5mLを加え 1分間よく振り混ぜた後，放置し，上澄液を

19 ろ過するとき，ろ液は無色で中性である.

20 (2) 塩化物 (1.03) 本品を粉末とし，その3.0gに水75mL

21 を加え， 1分間よく振り混ぜた後，放置し，上澄液をろ過す

22 る.ろ液25mLをとり，希硝酸6mL及び水を加えて50mLと

23 する.これを検液とし，試験を行う.比較液には，

24 O.OlmolJL塩酸0.30mLを加える(0.011%以下).

25 (3) 硫酸塩(1.14) (2)のろ液25mLをとり，希塩酸1mL

26 及び水を加えて50mLとする.これを検波とし，試験念行う.

27 比較液には， 0.005moνL硫酸0.35mLを加える(0.017%以下).

28 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，シリカグル， 24時間).

29 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

30 定量法本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り， 500mLの

31 共栓フラスコに入れ，エタノール(95)20mLを加えて溶かし，

32 O.lmolJL硝酸銀液30mLを正確に加え，次に硝酸10mLを加

33 え，密栓して振り混ぜ，暗所に16時間以上放置した後，水

34 150mLを加え，過最の硝酸銀をO.lmolιチオシアン酸アン

35 モニウム液で鴻定 (2.50)する(指示薬:硫酸アンモニウム鉄

36 (III)試液5mL). 同様の方法で安試験を行う.

37 O.lmolJL硝酸銀液1mL=13.12mg CHIa 

38 貯法

39 保存条件遮光して保存する.

40 容器気密容器.

5 lG8U 



1 ラウリノレ硫酸ナトリウム

1 ラウリル硫酸ナトリウム
2 Sodium Lauryl Sulfate 

3 本品は主としてラウリル硫酸ナトリウム(C12H25Na04S: 

4 288.38)からなるアルキル硫酸ナトリウムである.

5 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は粉末で，わずかに特異な

6 においがある.

7 本品はメタノール又はエタノール(95)にやや溶けにくい.

8 本品19は水lOmLfこ澄明に又は混濁して溶け，これを振り

9 混ぜ、るとき，泡立つ.

10 確認試験

11 (1 ) 総アルコール量で、得た残留物0.2gに臭素・シクロヘキ

12 サン試液4mLを加えてよく振り混ぜた後，N-ブロモスクシ

13 ンイミド、0.3gを加え， 800Cの水浴中で5分間加熱するとき，

14 夜は赤色を主主する.

15 (2) 本品の水溶液(1→10)はナトリウム塩の定性反応(1)

16 (1.09) を呈する.

17 (3) 本品の水溶液(1→10Hこ希犠酸を加えて酸性とし，穏

18 やかに煮沸した液は，冷後，硫酸塩の定性反応 (1.09) を~

19 する.

20 純度試験

21 ( 1 ) ア/レカリ 本品1.0gを水100mLfこ溶かし，フェノ-

22 ルレッド試液2滴及びO.lmollL塩酸0.60mLを加えるとき，

23 液は黄色である.

24 (2) 塩化ナトリウム 本品約5gを精密に量り，水50mLfこ

25 溶かし，必要ならば希硝酸告と加えて中性とし， O.lmollL塩

26 化ナトリウム試液5mLを正確に加え， O.lmol江4硝酸銀液で、

27 商定 (2.50)する(指示薬:フルオレセインナトリウム試液2

28 商).同様の方法で空試験を行い，補正する.

29 O.lmolι硝駿銀液1mL口 5.844mgNaCl 

30 塩化ナトリウム(NaCl: 58.44)の量は次の硫酸ナトリウム

31 (Na2S04 : 142.04)の量と合わせて8.0%以下である.

32 (3) 硫酸ナトリウム 本品約19を精密に量り， 7l<10mLに

33 溶かし，エタノール(95)100mLを加えて沸点近くで2時間加

34 熱し，温時，沈殿をガラスろ過器(G4)でろ過し，沸騰エタノ

35 ール(95)100mLで、洗い，水150mLで溶かして洗い込み，塩

36 酸10mLを加えて沸騰するまで加熱し，塩化バリウム試液

37 25mLを加え，一夜放置する.沈殿をろ取し，洗液に硝酸銀

38 試液を加えても混濁しなくなるまで水で洗い，乾燥し，徐々

39 に温度を上げ500~600oCで短量になるまで強熱した後，質

40 量を量り，硫酸ノ〈リウム(BaS04: 233.39)の量とする.

41 硫酸ナトリウム(Na2S0Jの最(mg)

42 硫酸ノ〈リウム(BaSOJの最(mg)XO.609

43 (4) 未反応アルコール 本品約10gを精密に量り，水

44 100mLに溶かし，エタノーノレ(95)100mLを加えて分液漏斗

45 に入れ，石油ベンジン50mLずつで3囲抽出する.乳化して

46 分離しにくいときは，塩化ナトリウムを加える.全石油ペン

47 ジン描出液を合わせ，水50mLずつで3回洗い，水浴上で、石

48 油ベンジンを留去し，次に1050Cで30分間乾燥し，質量を量

49 るとき，その量は4.0%以下である.

50 水分 (2.48) 5.0%以下(0.5g，直接滴定).

51 総アルコール量 本品約5gを精密に量り，水150mL及ひ。塩酸

52 50mLを加え，還流冷却器を付け， 4時間煮沸する.冷後，

53 ジエチルエーテル75mLずつで、2回抽出し，ジエチノレエーテ

54 ル抽出液を合わせ，水浴上で、ジエチルエーテルを留去し，次

55 に1050Cで30分間乾燥し，質量を量るとき，その量は59.0%

56 以上である.

57 貯法容器密閉容器.
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1 ラウロマクロゴール

1 ラウ口マクロゴール
2 Lauromacrogol 

3 ポリオキシエチレンラウリルアルコールエーテル

4 本品はラウリノレアルコーノレに酸化エチレンを付加重合させ

5 て得られるポリオキシエチレンエーテルである.

6 t生状 本品は無色~淡黄色の澄明な液又は白色のワセリン様若

7 しくはろう状の固体で，特異なにおいがあり，味はやや苦く，

8 わずかに刺激性である.

9 本品はエタノール(95)，ジエチルエーテル又は四塩化炭素

10 に極めて溶けやすい.

11 本品は水に溶けやすいか，又は微細な油滅状となる.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品0.5gに水10mL及びチオシアン酸アンモニウム・

14 硝酸コバルト(II)試液5mLを加えてよく振り混ぜ，次にクロ

15 ロホルム5mLを加え，振り混ぜて放置するとき，クロロホ

16 ルム層は青色を呈する.

17 (2) 本品0.35gを四塩化炭素10mUこ溶かした液につき，

18 赤外吸収スベクトル測定法(2.25)の溶液法により， O.lmm 

19 の回定セルを用いて測定するとき，波数1347cm'j，1246cm'j 

20 及び1110cm'j付近に吸収を認、める.

21 純度試験

22 (1 ) 酸 本品10.0gをフラスコに入れ，中和エタノール

23 50mLを加え，水浴上で1~2回振り混ぜながらほとんど沸騰

24 するまで加熱する.冷後， O.lmolJL水酸化ナトリウム液

25 5.3mL及びブェノールフタレイン試液51商を加えるとき，液

26 の色は赤色である.

27 (2) 不飽和化合物本品0.5gに水10mLを加えて振り混ぜ，

28 臭素試液51衡を加えるとき，試液の色は消えない.

29 強熱残分(2.44) 0.2%以下(1g).

30 貯法容器気密容器.

51GB之



1 ラクツロ}ス

1 ラクツロース
2 Lactulose 

3 H OH 

4 C12H2201l: 342.30 

5 s・D-Galactopyranosyl・(1→4)-D-合llctose

Gμ618-18-2] 

7 本品は乳糖をアルカリの存在下で異性化し，イオン交換樹

8 脂を用いて精製して得た水溶液である.

9 本品は定量するとき，ラクツロース(C12H2201l)50.0~ 

10 56.0%を含む.

11 性状 本品は無色~淡黄色澄明の粘性の液で，においはなく，

12 味は甘い.

13 本品は水又はホノレムアミドと混和する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品0.7gに水10mL，七モリブ、デン酸六アンモニウム

16 囚水和物溶液c1→25)10mL及び酢畿(100)0.2mLを加え， 5~ 

17 10分間水浴中で加熱するとき，液は青色を呈する.

18 (2) 本。品0.3gと水30mLを混和し， 0.5mol1Lヨウ素試液 68 

19 16mLを加え，直ちに8molι水酸化ナトリウム試液2.5mLを 69 

20 加えて7分開放置した後，薄めた硫酸(3→20)2.5mLを加える 70

21 この液に液の色が淡黄色になるまで亜硫酸ナトリウム飽和溶 71 

22 夜を加え，次にメチルオレンジ試i夜3滴を加え，水酸化ナト 72 

23 リウム溶液(4→25)で中和し，更に水を加えて100mLとする 73

44 手L糖(C12H22011・H20)の量(mg)=Jli18X QTb/ QSb 

45 Jli18 :乳糖水和物の秤取量(mg)

46 乾燥減量 (2.41) 35%以下(0.5g，減圧， 80
0

C， 5時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

48 定霊法 本品約19を精密に量り，内標準溶液10mLを正確に加

49 え，更に水を加えて50mLとし，試料溶液とする. )jIJにラク

50 ツロース標準品約0.5g，D ガラクトース約80mg及び乳糖

51 一水和物約40mgを精密に量り，内標準溶液10mLを正確に

52 加え，更に水を加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶

53 夜及び標準溶液2011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラ

54 

55 

フィー (2.01)により試験を行し、，内標準物質のピーク高さ

に対するラクツロースのピーク高さの比QT及びQsを求める.

56 ラクツロース(C12H2201l)の量(mg)= 11公X ql'/Qs 

Jli18 :ラクツロース標準品の秤取量(mg)57 
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内標準溶液 Dーマンニトーノレ溶液c1→20)

試験条件

検出器:示差屈折計

カラム:内径8mm，長さ50cmのステンレス管に1111m

の液体クロマトグラフィー用ゲル型強酸性イオン交換

樹脂(架橋度6%)を充てんする.

カラム温度:750C付近の一定温度

移動相:水

流量:ラクツロースの保持時聞が約18分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ラクツロース，内標準物質の11慎に溶出

し，その分離度は8以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク高さ

24 この液10mLをとり，フェーリング、試液5mLを加えて5分間 74 に対するラクツロース，ガラクトース及び乳糖の各々

25 煮沸するとき，赤色の沈殿を生じる 75 のピーク高さの比の相対標準偏差は2.0%以下である.

26 p H (2.54) 本品2.0gを水 15mLtこ溶かした液のpHは 3.5~ 76 貯法容器気密容器.

27 5.5である.

28 比重 (2刈 d:~ : 1. 320~ 1.360 

29 純度試験

30 (1 ) 重金属 (J.07) 本品5.0gをとり，第4法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(5ppm以

32 下).

33 (2) ヒ素(J.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

34 製し，試験を行う (2ppm以下).

35 (3) ガラクトース及び乳糖 定量法で得た試料溶液及び襟

36 準溶液のクロマトグラムのガラクトース及び乳糖に相当する

37 ピーク高さを測定し，試料溶液の内標準物質のピーク高さに

38 対するガラクトース及び乳糖のピーク高さの比QTa及びQTb

39 並びに標準溶液の内標準物質のピーク高さに対するガラクト

40 ース及び手L糖のピーク高さの比QSn及ひ。QSbを求めるとき，

41 ガラクトースの量は11%以下で，乳糖の量は6%以下である.

42 ガラクトース(CuH120u)の量(mg)= Jli18 X QT，，/ QSa 

43 Ms: Dーガラクトースの秤取量Cmg)

5 1G83 
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第4法により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液

2.0mLを加える(20ppm以下).

(3) ヒ素 ([.11) 本品1.0gを水20mUこ溶かし，これを検

液とし，試験を行う (2ppm以下).

(4) 類縁物質本品25mgを水にj容かして50mLとし，試

料溶液とする.この液2mLを正確に量り，水を加えて亙確

に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

51'Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行し¥それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料i容i夜のラタモキセ

フの2つのピークのうち，最初に溶出するピークに対する相

対保持時限約0.5の1 メチノレー1Hーテトラゾールー5 チオ

ールのピーク面積は，標準溶液のラタモキセフのピーク面積

より大きくなく，相対保持時間約1.7のデカルボキシラタモ

キセフナトリウムのピーク面積は，標準溶液のラタモキセフ

のピーク面積の2倍より大きくない.ただし 1 メチノレー

1H テトラゾールー5ーチオーノレのピーク函積は感度係数

0.52を乗じて補正する.

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

システム適合性

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

システムの再現性:標準溶液511Lにつき， J二言己の条件で

試験を6回繰り返すとき，ラタモキセフのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

水分 (2.48) 5.0%以下(0.5g，容量滅定法，逆滴定).

異性体比 本品25mgを水に溶かし， 50mLとし，試料溶液と

する.試料溶液51'Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01)により試験を行い，保持時間10分付近に近接し

て現れる2個のピークにつき， ì容出 11僚にその面積A.及びA~告と

測定するとき，ん/A~は0.8~ 1.4である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(j~IJ定波長: 254nm) 

カラム:内径4mm，長さ 15cmのステンレス管にlOl'm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:25
0
C付近の一定温度

移動相:酢酸アンモニウム7.7gを水に溶かし， 1000mL 

とする.この液950mUこメタノール50mLを加える.

流量:ラタモキセフの2つのピークのうち，最初に溶出

するピークの保持時間が約8分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能:試料溶液51'Uこっき，上記の条件で操

作するとき，ラタモキセフの2つのピークの分離度は

3以上である.

システムの再現役:試料溶液51'Lfこっき，上記の条件で

試験を3回繰り返すとき，ラタモキセフの2つのピー

クのうち，最初に溶出するピークの面積の相対標準偏

差は2.0%以下である.

定量j去 本品及びラタモキセフアンモニウム標準品約25mg(カ

価)に対応する量を精密に量り，それぞれに内標準溶液5mL

を亙篠に加えて溶かし，水を加えて50mLとし，試料溶液及

び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液51'Lにつき，次の

条件で液体クロマトグラフィーは01)により試験を行い，
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ラタモキセフナトリウム

ラタモキセフナトリウム
Latamoxef Sodium 

1 

1 

HO~千百γ;N
2 

C2oH18NoNa20uS: 564.44 

Disodillm( 6R， 7 R)ー7・[2-carboxylato-

2-(4司hydroxyphenyl)acetylamino]-7 -methoxy-3-( I-methyl-

IH-tetrazolふ ylslllfanylmethyl)ふ oxoふ oxa-

1・azabicyclo[4 .2.0]oct-2・ene幽2-carboxylate

[64953-/2-4] 

3 

4 

W
O
ρ
り

巧

4

0

0

凸び

ヱド品は定量するとき，換算した脱水物lmg当たり 830~

94011g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，ラタモキセフ

(C2oH20No09S : 520.47)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~淡黄白色の粉末又は塊である.

本品は水に極めて溶けやすく，メタノーノレに溶けやすく，

エタノール(95)に溶けにくい.

確認試験

(1) 本品の水溶液(3→100000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，ヌド品のスペク

トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

トルは同一波長のところに同様の強度の吸収な認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトルì~IJ定法 (2.25) の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレ在比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→10)

につき，核磁気共鳴スペクトノレ測定用3ートリメチルシリル

プロパンスルホン駿ナトリウムを内部基準物質として核磁気

共鳴スペクトノレ測定法 (2.21) により lHを測定するとき o
3.5ppm付近及びo4.0ppm付近にそれそoれ一対のシグナルA

及びBを示し，各シグナノレの面積強度比A:Bはほぼ1: 1で

ある.

(4) 本品はナトリウム塩の定性反応(I)([.09)を呈する.

旋光度 (2.49)α)~ : -32~-40o(脱水物に換算したもの

0.5g， pH7.0のリン酸塩緩衝液， 50mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLに溶かした液のpHは5.0~

7.0である.

純度試験

(1) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすとき， i夜は澄明で，

液の色は次の比較液より濃くない.

比較液:塩化コバルト(II)の色の比較原液3.0mL及び塩化

鉄(皿)の色の比較原液36mLの混液に薄めた希塩酸(I→

10)llmLを加えた液2.5mLをとり，薄めた希塩酸(1→

10)7.5mLを加える.

(2) 重金属(J.07) 本品を，塊がある場合は粉末とし，

1.0gをとり，弱く加熱して炭化する.冷後，硝酸マグネシウ

ム六水和物のエタノーノレ溶液(I→10)10mLを加え，エタノ

ーノレに点火して燃焼させる.冷後，硫酸1mLを加え，以下
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2 ラタモキセフナトリウム

102 内標準物質のピーク面積に対するラタモキセフのピーク面積

103 の比QT及びQsを求める.

104 ラタモキセフ(C2oH20NuOnS)の量hlg(カ価)]

105 =JvIs X QT/ Qs X 1000 

106 JvIs :ラタモキセフアンモニウム標準品の秤取量[mg(力

107 価)]

108 内標準溶液 mークレゾール溶液(3→200)

109 試験条件

110 検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:254nm) 

111 カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管にl011m

112 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

113 リカゲルを充てんする.

114 カラム温度:25
0

C付近の一定温度

115 移動中日:リン酸二水素カリウム6.94g，リン駿水素二ナ

116 トリウム十二水平日物3.22g及び臭化テトラn ブチル

117 アンモニウム1.60gを水に溶かし，正確に1000mLと

118 する.この液750mLにメタノール250mLを加える.

119 流量:ラタモキセフの保持時間が約7分になるように調

120 繋する.

121 システム適合性

122 システムの性能:標準溶液511Uこっき，上記の条件で操

123 乍するとき，ラタモキセフ，内標準物質の順に溶出し，

124 その分離度は5以上である.

125 システムの再現性:標準溶液511Uこっき， J二記の条件で

126 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピ}ク面積に

127 対するラタモキセフのピーク面積の比の格対標準偏差

128 は1.0%以下である.

129 貯法

130 保存条件 5
0

C以下で保存する.

131 容器気密容器.

5 lG85 



1 ラッカセイ池

1 ラッカセイ油
2 Peanut Oil 

3 OLEUM ARACHIDIS 

4 落花生油

5 本品はラッカセイ AJ'achis hJpogaea Linne 

6 (Legllll1inosaθ)の種子から得た脂肪自由である.

7 性状 本品は微黄色澄明の池で，においはないか，又はわずか

8 ににおいがあり，味は緩和で、ある.

9 本品はジエチルエーテル又は石油エーテルと混和する.

10 本品はエタノール(95)に溶けにくい.

11 比重 d:: : 0.909~0.916 

12 脂肪酸のj疑固点 :22~330C 

13 確認試験 本品5gに水酸化ナトリウム溶液(3→10)2.5mL及び

14 エタノール(95)12.5mLを加え，煮沸してけん化した後，蒸

15 発してエタノールを除き，残留物を滋湯50mLlこ溶かし，こ

16 れに過量の希塩酸を加え，脂肪酸を遊離させる.この液を冷

17 却して分離した脂肪酸をとり，ジエチルエーテル75mLlこ溶

18 かし，酢酸鉛(II)三水和物19をエタノーノレ(95)40mLに溶か

19 した液を加え， 18時間放置した後，液をろ過器に傾斜して

20 ろ過し，沈殿はジエチルエーテノレを用いてこのろ過器に洗い

21 込み吸引ろ過する.沈殿をビ}カーに移し，希塩酸40mL.及

22 ひヲjく20mLを加えて加熱し，油層が全く澄明となったとき，

23 これを冷却して水層を傾斜して除く.脂紡般に薄めた塩酸(1

24 →100)50mLを加え，煮沸した後，冷却して水層を除く.薄

25 めた塩酸(1→ 100)50mLを用い，更に1聞この操作を繰り返

却 した後，脂肪酸O.lgをとり，エタノール(95)10mLlこ溶かし，

27 これに硫化ナトリウム試液2i'衡を加えても暗色を呈しなくな

28 ったとき，脂肪酸を凝固させる.これをろ紙の潤で庄して水

29 分を除き，薄めたエタノーノレ(9→10)25mLを加え，わずか

30 に加温して溶かし， 150Cに冷却して脂肪酸を析出させた後，

31 ろ取し，薄めたエタノール(9→10)20mLで、洗浄する.薄め

32 たエタノーノレ(9→10)25mL及び20mLを用い，更に1国この

33 操作を繰り返した後，デシケーター(酸化リン(V)，減圧)で4

34 時間乾燥するとき，その融点(1.13) は73~760Cである.

35 酸価(1.13) 0.2以下.

36 けん化価 (1.13) 188~196 

37 不けん化物 (1.13) 1.5%以下.

38 ヨウ素価(1.13) 84~103 

39 貯法容器気密容器.

5 lG8G 



1 ラナトシドC

1 ラナトシドC
2 Lanatoside C 

H 

3 H OH 

4 C4DH7S020・985.12

5 3s-[s・D-G1ucopyranosyl-(1→4)ふ O-acetyl-2，6-dideoxy-

6 s占 -ribo・hexopyranosyト(1→4)-2，6・dideoxy令D-ribo-

7 hexopyranosyl開(1→4)-2，6-dideoxy令D-ribo・

8 hexopyranosyloxy]ー12s，14・dihydroxy帽 5s，14s-c日rd-

9 20(22)-enolide 

10 [17575-22-3] 

O 

11 本品を乾燥したものは定量するとき，ラナトシドC

12 (C4ÐH76020)90.0~ 102.0%を含む.

13 性状 本品は無色~白色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，に

14 おいはない.

15 本品はメタノーノレにやや溶けやすく，エタノール(95)に溶

16 けにくく，水又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

17 本品は吸湿性である.

18 確認試験本品1mgを内径約10mmの小試験管にとり，塩化鉄

19 皿)六水和物の酢酸(100)溶液(I→10000)ImLを加えて溶か

20 し，硫酸1mLを穏やかに加えて二層とするとき，境界面に

21 褐色の輪帯を生じ，その界面に近い上層部は紫色を経て徐々

22 に青色となり，次に全酢酸層は濃青色を経て青緑色となる.

23 純度試験類縁物質本品10mgをとり，メタノール5mLを正

24 確に加えて溶かし，試料溶液とする. )3IJにラナトシドC標準

25 品1.0mgをとり，メタノール5mLを正確に加えて溶かし，標

26 準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

27 (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液2011Lずつ

28 を薄層クロマトグラフィ一局シリカゲ〉レを用いて調製した薄

29 層板にスポットする.次にジクロロメタン/メタノーノレ/水

30 混液(84: 15 : 1)を展開溶媒として約13cm展開した後，薄層

31 板を風車ちする.これに希硫酸を均等に噴霧した後， 110
0

Cで

32 10分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

33 スポットは，標準溶液から得たスポットより大きくなく，か

34 つ濃くない.

35 旋光度 (2.49)αJ~ : +32~+350(乾燥後， 0.5g，メタノ

36 ール， 25mL， 100mm). 

37 乾燥減量 (2.41) 7.5%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，60"C， 

38 4時間).

39 強熱残分 (2.-14) 0.5%以下(O.lg).

40 定量j去 本品及びラナトシドC標準品を乾燥し，その約50mg

必 ずつを精密に量り，それぞれをメタノーノレに溶かし，正確に

42 25mLとする.これらの液5mLずつを正確に量り，それぞれ

43 にメタノールを加えて正確に100mLとし，試料溶液及び襟

44 準溶液とする.試料溶液及ひe標準溶液5mLず、つを正確に量

45 り，それぞれ遮光した25mLのメスフラスコに入れ， 2，4，6-

46 トリニトロフェノール試液5mL及び水酸化ナトリウム溶液

47 (1→10)0.5mLずつを加えてよく振り混ぜた後，メタノーノレ

48 を加えて25mLとし， 18~220Cで25分間放置する.これら

49 の液につき，メタノール5mLを用いて同様に操作して得た

50 夜を対照とし，紫外可視吸光度iJlIJ定法(2.24)により試験を

51 行う.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長

52 485nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

53 ラナトシドC(C4DH 70020)の量(mg)=lI会 X Ar/ As 

54 1V1s :ラナトシド℃標準品の秤取量(mg)

55 貯法

56 保存条件遮光して保存する.

57 容器気密容器.

5 1G8>? 



1 ラナトシドC錠

1 ラナトシドC錠
2 Lanatoside C Tablets 

3 本品は定量するどき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 ラナトシド:'C(C49H76020: 985.12)を含む.

5 製法 本品は fラナトシドCJをとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験
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(1) 本品を粉末とし，表示量に従い「ラナトシドCJ 1mg 

に対応する量をとり，ジエチルエーテノレ3mLを加え，振り

混ぜてろ過し，残留物はジェチノレエーテノレ3mLずつで2田洗

った後，風乾する.これにクロロホルム/メタノール混液

(9: 1)10mLを加え，振り混ぜてろ過し，残留物は更にクロ

ロホルム/メタノール混液(9:1)5mLずつで2回洗い，ろ液

及びj先液を合わせ，水浴上で、蒸発し，液が少量となったどき，

内径約10mmの小試験管に移し，更に水浴上で、蒸発乾闘い

以下「ラナトシドCJの確認試験を準用する.

(2) 定量法で特た試料溶液及び標準溶液につき，薄層クロ

マトグラブイー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標

準溶液25JlLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを

用いて調製した薄層板にスポットする.次にジクロロメタン

/メタノール/水混液(84: 15 : 1)を展開溶媒として約13cm

展開した後，薄層板を風乾する.これに希硫酸を均等に噴霧

し， 110
0
Cで10分間加熱するとき，試料溶液及び標準溶液か
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20mL以上をとり，干し径0.811m以下のメンプランフィルター

でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液 VmLを正

確に量り，表示量に従い1mL中にラナトシド'C(C4sH 76020)約

0.51tgを含む液となるように試験液を加えて正確に V'mLと

し，試料溶液とする.)]IJにラナトシドC標準品を酸化リン(v)

を乾燥剤として60
0
Cで4時間減圧乾燥し，表示量の100f音量

を精密に量り，エタノール(95)を加えて溶かし，正確に

100mLとする.この液1mLを正確に量り，試験液を加えて

正確に500mLとし， 37士0.50Cで60分間加温した後，標準溶

液とする.試料溶液，標準溶液及ひ。試験液3mLずつを正確

に量り，それぞれを褐色共栓試験管T，S及びBfこ入れる目

これらに0.012g/dLLーアスコルビン畿・復酸試i夜10mLずつ

を正確に加え，絞り混ぜる.直ちに薄めた過酸化水素試液(1

→100)0.2mLずつを正確に加え，よく振り混ぜ， 30~370C 

の一定温度で45分筒放置する.これらの液につき，直ちに

蛍光光度法 (2，22)により試験を行い，励起の波長355nm，

蛍光の波長490nmにおける蛍光の強さFI'，Fs及びFsを測定

する.

ラナトシド"C(C49H 70020)の表示量に対する溶出率(%)

=Ms X (Fr-FB)/(Fs-FB) X V'/ V X 1/ C 

70 

71 

72 J1;Is :ラナトシドC標準品の秤取量(mg)

73 C: 1錠中のラナトシド~C(C49H71;020)の表示量(mg)

74 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

24 ら得たスポットは，黒色を呈し，それらのRrft直は等しい 75 とする.ラナトシドC(C49H 70020)約5mgfこ対応する量を精密

25 製剤陶一性(丘02) 次の方法により含量均一位試験を行うと 76 に量り，遮光した100mLのメスフラスコに入れ，エタノー

26 き，適合する 77 ル(95)50mLを加えて15分間振り混ぜた後，エタノール(95)
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本品1個をとり，水5mLを加えて加温して崩壊させ，エタ

ノール(95)30mLを加え，超音波を用いて粒子を小さく分散

させた後， 1mL中にラナトシド~C( C49H 70020)約51tgを含む液

となるようにエタノーノレ(95)を加えて正確に VmLとし，ろ

過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とす

る. 5]IJにラナトシドC標準品を酸化リン(V)を乾燥剤として

60
0
Cで4時間減圧乾燥し，その約25mgを精密に量り，エタ

ノール(95)に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを

正確に量り，水10mL及びエタノーノレ(95)を加えて100mLと

し，標準溶液とする.試料溶液，標準溶液及び薄めたエタノ

ーノレ(17→20)2mLずつを正確に量り，あらかじめ0.012g/dL

Lーアスコルビン酸・塩酸試液を正確に10mLずつ入れた褐

色の共栓試験管T，S及びBfこ加え，直ちに希過酸化水素試

液1mLずつを正確に加えて激しく振り混ぜた後， 25~300C 

の一定温度で40分間放霞する.これらの液につき，蛍光光
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を加えて100mLとし，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，

次のろ液を試料溶液とする.別にラナトシドC標準品を酸化

リン(V)を乾燥剤として600Cで4時間減圧乾燥し，その約

5mgを精密に量り，エタノーノレ(95)に溶かし，正確に100mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5mLずつを

正確に量り，それぞれを遮光した共栓試験管に入れ，アルカ

リ性2，4，6ートリニトロブエノーノレ試液3mLを正確に加えて

よく振り混ぜ， 22~280Cで25分間放置する.これらの液に

つき，エタノール(95)5mLを用いて同様に操作して得た液を

対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長490nm

における吸光度AT.及びAsを測定する.

ラナトシドC(C49H70020)の量(mg)=MsX A1可/As

Ms :ラナトシドC標準品の秤取量(mg)

90 

91 
42 度法(2.22)により試験念行い，励起の波長355nm，蛍光の

43 波長490nmにおける蛍光の強さFl'， Fs及びFBを測定する 92 貯法

44 ラナトシド:'C( C49H 70020)の量(mg)

45 =J1;Is X (Fl'-FB)/(Fs-FB) X ~ゲ5000

46 Ms :ラナトシド℃標準品の秤取量(mg)

47 溶出性(丘10) 試験液に薄めた塩酸(3→500)500mLを用い，

48 パド、ル法により，毎分100回転で試験を行うとき，本品の60

49 分間の溶出率は65%以上である.本品は繰り返し試験の規

50 定を適用しない.

51 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

93 保存条件遮光して保存する.

94 容器気密容器.

5 1G88 



ンジアミン12.7mgをメタノールに溶かし，正確に10mLと

し，標準溶液(6)とする.試料溶液及び標準溶液(1)，標準溶

液(2)，標準溶液(3)，標準溶液(4)，擦i襲溶液(5)及び標準溶液

(6)1こっき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行

う.試料溶液及び標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)，

標準溶液(4)及び標準溶液(5hollLずつを薄層クロマトグラブ

ィー用シリカゲ〉レを用いて諦製した薄層板にスポットする.

jJlJに試料溶液 1011Lをスポットし，その上に標準溶液

(6)IOllLをスポットする.速やかに酢酸エチノレ/2ープロパ

ノール/アンモニア水(28)/水混液(25: 15 : 5 : 1)を展開溶

媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これをヨ

ウ素蒸気を飽和した密閉ガラス容器中に標準溶液(5)から得

たスポットが検出されるまで放置する.襟準溶液(6)から得

たスポットは，試料溶液から得た主スポットと完全に分離す

る.試料溶液から得たRrIl直約0.7のスポットは，標準溶液(1)

から得たスポットより濃くなく，その他のスポットは，標準

溶液(2)から得たスポットより濃くない.また，試料溶液か

ら得た各類縁物質のスポットの濃さを標準溶液(1)，標準溶

液(2)，標準溶液(3)，標準溶液(4)及び標準溶液(5)と比較して，

各類縁物質の量を求めるとき，その合計量は1.0%以下であ

る.

乾燥減量 (2.41) 0.75%以下(1g，減圧， 60
0

C， 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品及びラニチジン塩酸塩標準品を乾燥し，その約

20mgずつを精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確

に200mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及

び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液のラ

ニチジンのピーク面積Al'及びAsを測定する.
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ラニチジン塩酸塩

ラニチジン塩酸塩
Ranitidine Hydl'ochlol'ide 

塩酸ラニチジン

帆 Mへ /0，../'ヘ¥，，/、〉目、ん凡
JH叉 v 日門

H3C' 
及びC'，位幾何異性体

'HCI 

1 

1 

2 

3 

ラニチジン塩酸塩(C!3H22N403S• HCl)の量ung)

=.MS x A1'/ As 
78 

79 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:322nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 20cmのステンレス管に

l011mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ノレ化シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノーノレ/薄めた0.5mol/L酢酸アンモニウ

ム試液(I→5)混液(17: 3) 

流量:ラニチジンの保持時間が約5分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:本品20mg及ひ'ベンザノレフタリド、5mg

を移動相200mUこ溶かす.この液l011Uこっき，上記

の条件で操作するとき，ベンザルアタリド，ラニチジ

ンの)1慎に溶出し，その分離度は2.0以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ラニチジンのピーク面積

の相対標準偏差は1.0%以下である.

lVIs :ラニチジン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

lG89 5 

遮光して保存する.

貯法

保存条件
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本品を乾燥したものは定量するとき，ラニチジン塩酸塩

(C !3H22N403S ・ HC1)97.5~102.0%を含む.

性状 本品は白色~微黄色の結晶性又は締粒状の粉末である.

本品l土水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

ヱタノーノレ(99.5)に溶けにくい.

本品は吸湿性である.

本品l土光によって徐々に着色する.

融点:約140
0
C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可祝吸光度測

定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトル又はラニチジン塩酸塩標準品に

ついて同様に操作して得られたスペクトルを比較するとき，

何者のスペクトルは向一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトルiJlIJ定法(2.25)の

ペースト法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の参

照スペクトル又は乾燥したラニチジン塩酸嵐標準品のスペク

トルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところ

に同様の強度の吸収を認める.

(3 ) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

する.

p H (2.54) 

6.0である.

純度試験

( 1 ) 溶状

ある.

(2) 重金属 (/.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) ヒ素 (I，ll) 本品1.0gをとり，第4法により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(4) 類縁物質本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

行う.本品0.22gをメタノーノレに溶かし，正確に10mLとし，

試料溶液とする.この液0.5mLを正確に量り，メタノールを

加えて正確に100mLとし，標準溶液(1)とする.標準溶液

(1)6mL， 4mL， 2mL及び1mLずつを正磯に量り，それぞれ

にメタノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液(2)，標準

溶液(3)，標準溶液(4)及び標準溶液(5)とする. jJlJにラニチジ

C13H22N40:1S • HCl : 350.86 

(lEZ)-N-{2-[( {5-[(Dimethylamino )methyl]furan-

2-yl} methyl)sulfanyl]ethyl}ーN'-methyl-2-nitroethene-

1，1-diamine monohydrochloride 

[66357-59-3] 
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本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは4.5~
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2 ラニチジン境酸寝

101 容器気密容器.
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1 加水ラノリン

1 加水ラノリン
2 Hydl'oUS Lanolin 

3 本品は「精製ラノリンj に水を加えたもので精製ラノ

4 リンJ70~75%を含む(蒸発残分による).

5 性状 本品は黄白色の軟管様物質で，敗j耐性でないわずかに特

6 異なにおいがある.

7 本品はジエチルエーテル又はシクロヘキサンに溶け，この

8 とき，水分を分離する.

9 本品を水浴上で加熱してj容かすとき，澄明な油層及び水層

10 に分離する.

11 融収:約390C

52 る.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) に

53 より試験を行う.試料溶液及び標準溶液251tLずつを薄層ク

54 ロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にス

55 ポットする.次にイソオクタンを展開溶媒として約10cm展

開 関した後，薄層板を風乾する.これに薄めた硫酸(1→2)を均

57 等に噴霧し， 800Cで5分間加熱する.冷後，これに紫外線

58 主波長365nm)を照射するとき，ワセリンのスポットと同じ

59 位置にワセリンと同じ蛍光を発するスポットを認めない.た

60 だし，この試験には，イソオクタンを用いてあらかじめ上端

61 まで展開し，風乾後， 1100Cで60分加熱した簿層板を用いる.

62 蒸発残分 本品約12.5gを精密に量り，ジヱチルエーテル

63 50mLに溶かし，分液漏斗に入れ，分離した71<層をBIJの分液

12 確認試験 本品19をシクロヘキサン50mLに溶かし，分離した 64 

13 水を除く.シクロヘキサン液1mLを注意して硫酸2mLの上 65 

漏斗に移し，ジエチノレエーテル10mLを加えて振り混ぜ，ジ

ェチルエーテノレ層を前の分液漏斗に合わせる.ジエチノレエー

テル層に無水硫酸ナトリウム3gを加え，振り混せ、た後，乾

燥ろ紙を用いてろ過し，分i夜漏斗及びろ紙はジエチルエーテ

ノレ20mLずつを用いて2回洗い，洗液はろ液に合わせ，水浴

14 に層積するとき，境界記は赤褐色を呈し，硫酸層は緑色の蛍 66 

15 光を発する 67

16 酸価 (J.J3) 1.0以下 68

17 ヨウ素価 18~36 本品を水浴上で加熱し，ほとんど水分を

18 蒸発した後，その約0.8gを500mLの共栓フラスコ中に精密

19 に量り，シクロヘキサン10mUこ溶かし，次にハヌス試液

20 25mLを豆確に加え，よく振り混ぜる.i夜が澄明にならない

69 上でほとんど、ジエチルエーテルのにおいがなくなるまで蒸発

70 した後，残留物をデシケーター(減圧，シリカゲ、ノレ)で24P寺潤

21 ときは，更にシクロヘキサンを追加して澄明とした後，密栓

22 し，遮光して20~300Cで1時間時々振り混ぜながら放置する.

23 次にヨウ化カリウム溶液(1→10)20mL及ひ争水100mLを加え

24 て振り混ぜた後，遊離したヨウ素をO.lmolJLチオ硫酸ナト

25 リウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンフ。ン試液1mL).

26 向様の方法で空試験を行う.

27 ヨウ素価=(a-b)Xl.269/ M 

28 M:本品の秤取量(g)

29 a:空試験におけるO.lmolJLチオ硫酸ナトリウム液の消費

30 量(mL).

31 b:本品の試験におけるO.lmolJLチオ硫酸ナトリウム液の

32 消費量(mL).

33 純度試験

34 (1 ) 液性本品5gに水25mLを加え， 10分間煮沸し，冷後，

35 水を加えてもとの質量とじ，水層を分取するとき，その水層

36 は中{生である.

37 (2) 塩化物 (1.03) 本品2.0gに水40mLを加え， 10分間煮

38 沸し，冷後，水を加えてもとの質量とし，ろ過する.ろ液

39 20mLに希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検

40 夜とし，試験を行う.比較液にはO.OlmolJL糧酸1.0mLを力5

41 える(0.036%以下).

42 (3) アンモニア (1)の水層10mLfこ水酸化ナトリウム試液

晶 1mLを加え，煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リ

44 トマス紙を青変しない.

45 (4) 水溶性有機物 (1)の水層5mLに0.002molJL過マンガ

46 ン毅カリウム液0.25mLを加え， 5分開放置するとき，液の

47 紅色は消えない.

48 (5) ワセリン 蒸発残分の残留物を乾燥したもの1.0gをテ

49 トラヒドロフラン/イソオクタン混液u:1)10mLに溶かし，

50 試料溶液とする.同様にワセリン20mgをテトラヒドロフラ

51 ン/イソオクタン混液u:1)10mUこ溶かし，標準溶液とす

71 乾燥するとき，その最は70~75%である.

72 貯法

73 保存条件 300C以下で保存する.

74 容器密閉容器.
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1 精製ラノリン

1 精製ラノリン
2 Purified Lanolin 

3 ADEPS LANAE PURIFICATUS 

4 本品はヒツジOvisa1'Ies Linne (Bovidae)の毛から得た脂

5 肪様物質を精製したものである.

6 性状 本品は淡黄色~帯黄褐色の粘性の軟膏ょうの物質で，敗

7 油性でないわずかに特異なにおいがある.

8 本品l土ジエチルエーテル又はシクロヘキサンに極めて溶け

9 やすく，テトラヒドロフラン又はトルエンに溶けやすく，エ

10 タノール(95)に極めて溶けにくい.

11 本品は水にほとんど溶けないが， 2f音量の水を混和しても

12 水を分離せず，軟膏ょうの粘伎がある.

13 融点:37~430C 

14 確認試験本品のシクロヘキサン溶液u→50)1mLを注意して

15 硫酸2mLの上に層積するとき，境界面は赤褐色を呈し，硫

16 酸層は緑色の蛍光を発する.

17 酸価 (1.13) 1.0以下.

18 ヨウ素価 18~36 本品約0.8gを500mLの共桧フラスコに精

19 密に量り，シクロヘキサン20mUこ溶かし，次にハヌス試液

20 25mLを正確に加え，よく振り混ぜる. i夜が澄明にならない

21 ときは，更にシクロヘキサンを追加して澄明とした後，密栓

22 し，遮光して20~300Cでu寺照時々振り混ぜながら放置する.

23 次にヨウ化カリウム溶液u→ 10)20mL及び水100mLを加え

24 て振り混ぜた後，遊離したヨウ素をO.lmol江dチオ硫酸ナト

25 リウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液1mL).

26 同様の方法で空試験を行う.

27 ヨウ素価=(aーかX1.269/M 

28 M:本品の量(g)

29 a: gg試験におけるO.lmol/Lチオ硫酸ナトリウム液の消費

30 量(mL)

31 b:本品の試験におけるO.lmo阻 Jチオ硫駿ナトリウム液の

32 消費量(mL)

33 純度試験

34 (1 ) 液性本品5gに水25mLを加え， 10分間煮沸し，冷後，

35 水を加えてもとの質量とし，水層を分取するとき，その水層

36 は中性である.

37 (2) 温化物(J.(J3) 本品2.0gに水40mLを加え， 10分間煮

38 沸し，冷後，水を加えてもとの質量とし，ろ過する.ろ液

39 20mLに希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検

40 夜とし，試験を行う.比較液にはO.Olmo阻J塩酸1.0mLを加

41 える(0.036%以下).

42 (3) アンモニア (1)の水層10mUこ水酸化ナトリウム試液

43 1mLを加え，煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リ

44 トマス紙を青変しない.

45 (4) 水溶性有機物 (1)の水層5mUこ0.002mollL過マンガ

46 ン酸カリウム液0.25mLを加え， 5分間放置するとき，液の

47 紅色は消えない.

48 (5) ワセリン本品1.0gをテトラヒドロフラン/イソオク

49 タン混液u:1)10mUこ溶かし，試料溶液とする.同様にワ

50 セリン20mgをテトラヒドロフラン/イソオクタン混液(1:

51 1)10mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄

52 層クロマトグラフィー (2.ω)により試験を行う，試料溶液

53 及び標準溶液251tLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

54 ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にイソオク

55 タンを展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

56 る.これに薄めた硫酸(1→2)を均等に噴霧し， 800Cで5分間

57 加熱する.冷後，これに紫外線(主波長365nm)を照射すると

58 き，ワセリンのスポットと同じ位震にワセリンと問じ蛍光を

59 発するスポットを認めない.ただし，この試験には，イソオ

60 クタンを用いてあらかじめ上端まで展開し，風乾後， 110
0
C 

61 で60分加熱した薄層板を用いる.

62 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 2時間).

63 灰分〈玉01) 0.1%以下.

64 貯法

65 保存条件 300C以下で保存する.

66 容器続開容器.
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1 ラベタロール旗酸塩

1 ラベタロール塩酸塩
2 Labetalol Hydrochloride 

3 塩酸ラベタロール

σ1J:; 
及び鏡像異性体
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4 及び鏡像異性体

5 C19H24N203' HCl ; 364.87 58 

6 2・Hydroxy-5-{(lRS)-1-hydroxy-2・[(1R，ぬ聞l-methyl- 59 

7 3-phenylpropylamino ]ethyl} benzamide monohydrochloride 60 

8 2-Hydroxy・5-{(1RS)・l-hydroxy-2-[(lSR)-l-methyl- 61 

9 3・phenylpropylamino]ethyl} benzamide monohydrochloride 62 

10 [32780“64-6] 63 

11 本品を乾燥したものは定量するとき，ラベタロール境酸塩 65 

12 (C19H24N203 ・ HCl)98.5~101.0%を含む 66

13 性状本品は白色の結晶性の粉末である 67

14 本品はメタノ}ノレに溶けやすく，水又はエタノール(99.5) 68 

15 にやや溶けにくい 69

16 本品は0.05mollL硫酸試液に溶ける 70

17 激点:約1810C(分解). 71 

18 確認試験 72 
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(1) 本品の0.05molι硫酸試液溶液(1→20000)につき，紫

外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトル告と比較するとき，

両者のスベクトノレは河一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに何様の強度の吸収を認める.

28 (3) 本品の水溶液(1→50)は極化物の定性反応 (1.09) を主主

29 する.

30 p H (2.54) 本品0.5gを水50mLlこ溶かした液のpHは4.0~

31 5.0である.

32 純度試験

33 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

35 下).

36 (2) 類縁物質 本品0.8gをメタノーノレ10mUこ溶かし，試

37 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

38 えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

39 き，薄層クロマトグラフィー (2.ω) により試験を行う.試

40 料溶液及び、標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シ

41 リカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸

42 エチル/2ープロパノール/水/アンモニア水(28)混液(25; 

43 15 ; 8 ; 2)を展隣溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

44 風乾する.これをヨウ素蒸気中に30分間放置するとき，試

45 料溶液から得た主スポット以外のスポットは2個以下で，標

46 準溶液から得たスポットより濃くない.

47 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(lg，1050C， 3時間).

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

49 巽性{本比 本品5mgをn ブ、チルボロン殺の無水ピリジン溶液

50 (3→250)0.7mLに溶かした後， 20分間放置し，試料溶液とす

51 る.試料溶液211Uこっき，次の条件でガスクロマトグラフィ

52 ー (2.02) により試験を行う.ラベタロールの2本に分離した

53 異性体の保持時間の小さい方のピーク面積ん及び保持時間

54 の大きい方のピーク面積At，を自動積分法により測定すると

55 き，Ab/<A，十Ab)は0.45~0.55で、ある.

56 試験条件

57 検出器:水素炎イオン化検出器

64 

カラム:内筏0.53mm，長さ25mのブューズドシリカ管

の内面にガスクロマトグラフィー用メチルシリコーン

ポリマーを厚さ511mで、被覆する.

カラム温度;290
0

C付近の一定温度

注入口滋度;350
0

C付近の一定温度

検出器温度;350
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:へリウム

流量:ラベタロールの2本のピークのうち，先に流出す

るピークの保持時間が約9分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能:試料溶液211Uこっき，上記の条件で操

作するとき，ラベタロールの2本のピークの分離度は

1.5以上である.

システムの再現性:試料溶液211Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，ラベタロールの保持時間の

73 小さい方のピーク面積に対する保持時間の大きい方の

74 ピーク面積の比の格対標準偏差は2.0%以下である.

75 定量法本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，無水酢酸/

76 酢酸(100)混液(7; 3)100mLに溶かし， O.lmollL過塩素酸で

77 滴定 (2.50)する(電位差滴定f去).同様の方法で空試験を行い，

78 補正する.

79 O.lmolι過塩素酸1mL=36.49mgC19H24N203・HCl

80 貯法容器気密容器.
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1 ラベタロール塩酸塩錠

1 ラベタロール塩酸塩錠
2 Labet日101Hydrochloride Tablets 

3 趨酸ラベタロール錠

4 本品は定最するとき，表示最の93.0~107.0%に対応する

5 ラベタロール塩酸塩(Cn日24N203. HCl : 364.87)を含む.

6 製法 本品は「ラベタロール塩酸塩」をとり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験
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(1) 本品を粉末とし，表示量に従い「ラベタロール塩酸

塩J5mgに対応する量をとり， 0.05molJL硫酸試液100mLを

加えて振り混ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光

度測定法(2.24)により吸収スペクト/レをil¥IJ定するとき， i:皮

13 長300~304nmfこ吸収の極大を示す.

14 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い「ラベタロール塩酸

15 塩J0.25gに対応する量をとり，メタノール25mLを加えて

16 30分間激しく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とす

17 る. 7JlJに塩酸ラベタロール10mgをメタノーノレ1mLfこ溶かし，

目 標準溶液とする.これらの液につき，簿層クロマトグラフイ

19 ー(2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lず

20 つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用

21 いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/2-

22 プロパノール/水/アンモニア水(28)混液(25: 15 : 8 : 2)を

23 展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.こ

24 れに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得

25 た主スポット及び標準溶液から得たスポットのRr値は等し

26 し¥

27 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一般試験を行うと

28 き，適合する.

29 本品1個をとり， 0.5molJL硫酸試液5mL及び水30mLを加

30 え， 30分間激しく振り混ぜた後，水を加えて正確に50mLと

31 し，ろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液4mLを正

32 確に最り， 1mL中にラペタロール塩酸塩(C19H24N20a・HCl)

33 約40pgを含む液となるように0.05molJL硫駿試液を加え，正

34 確にVmLとし，試料溶液とする.日IJに定量用塩酸ラベタロ

35 ーノレを105
0

Cで3時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，

36 0.05molJL硫酸試液に溶かし，正確に50mLとする.この液

37 5mLを正確に量り， 0.05molι硫酸試液を加えて正確に

38 50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，

39 紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

40 302nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

41 ラペタロール塩酸塩(C¥9H24N20a・HCl)の量(mg)

42 =MS X AT/ As X fゲ40

43 Ms:定量用塩酸ラベタロ}ノレの秤取量(mg)

44 溶出性 (6.1O) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

45 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

46 75%以上である.

47 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

48 20mL以上をとり，孔径0.8pm以下のメンプランフィノレター

49 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

50 確に量り，表示量に従い1mL中にラベタローノレ塩酸塩

51 (C19H24N203・HCl)約5011gを含む液となるように水を加え

52 て正確に V'mLとし，試料溶液とする. 7JIJに定量用塩酸ラ

53 ベタロールを1050Cで3時間乾燥し，その約50mgを精密に最

54 り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確

55 に量り，水を加えて豆確に100mLとし，標準浴液とする.

56 試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

57 (2.24)により試験を行い，波長302nmにおける吸光度Ar及

58 びAsを測定する.

59 ラペタロール塩酸塩(CWH24NzOa・HCl)の表示量に対する溶

60 出率(%)

61 =lVIs X AI'/ As X V'/ V X 1/ C X 90 

1118:定量用塩酸ラベタロールの秤取量(mg)

C: 1錠中のラベタロール塩酸塩(C19H24N20a・HCl)の表

示量(mg)
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65 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

66 とする.ラベタロール塩酸痘(C19H24N203・HC])約19に対応

67 する量を精密に量り， 0.5molJL硫酸試液100mL及び水

68 600mLを加え， 30分間激しく振り混ぜた後，水を加えて正

69 確に1000mLとし，ろ過する.初めのろ液5mLを除き，次の

70 ろ液5mLを正確に最り， 0.05mo阻 d硫酸試液を加えて正確に

71 25mLとする.この液5mLを正確に量り， 0.05molJL硫酸試

72 夜を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする. yJlJに定量用

73 塩酸ラベタロールを1050Cで、3時間乾燥し，その約40mgを精

74 密に量り， 0.05molJL硫酸試液に溶かし，正確に100mLとす

75 る.この液5mLをlE確に量り， 0.05mo阻 J硫酸試液を加えて

76 正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

77 につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

78 波長302nmにおける吸光度AI'及びAsを測定する.

79 ラベタロール塩酸塩(C19H24N203・HC])の量(mg)

80 =MS X AT/ As X 25 

81 MS:定量用塩酸ラペタローノレの秤取量(mg)

82 貯法容器気密容器.
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1 ラペプラゾ~/レナトリウム

1 ラベプラゾールナトリウム
2 Rabeprazole Sodium 

〆
向山

o

a
¥
F
 G

 4 CI8H2UN3Na03S: 381.42 

5 Monosodillm(RS)-2-( {[ 4-(3 -methoxypropoxy)-3・methylpyridin-

6 2-yl]methyl}slllfinyl)ーlH幽 benzoimidazolid巴

7 [117976-90-6] 

8 本品l土定量するとき，換算した乾燥物に対し，ラベプラゾ

9 ールナトリウム(C18H20N3Na03S)98.0~10 1.0%を含む.

10 性状本品は白色~微黄白色の粉末である.

11 本品は水に極めてj容けやすく，エタノール(99.5)に溶けや

12 すい.

13 本品は0.01mollL水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 本品は吸湿性である.

15 本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

16 確認試験
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ソ会ール及び上記以外のピークの面積は，標準溶液のラベプラ

ゾ、ーノレのピークの面積の1/10より大きくない.また，試料

溶液のラベプラゾール以外のピークの合計面積は，標準溶液

のラベプラゾ、ールのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の条件を準用する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からラベプラゾーノレの

保持時間の約31音の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液5mLを正確に量り，メタノール

/0.01molι水酸化ナトリウム試液混液(3: 2)を加え

て正確に100mLとする.この液10pLから得たラペプ

ラゾールのピーク面積が，標準溶液のラベプラゾール

のピーク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液10l1Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，ラベプラゾールのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液10l1Lにつき，上認の条件

で試験を6回繰り返すとき，ラベプラゾールのピーク

面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

17 ( 1 ) 本品の0.01mollL水酸化ナトリウム試液溶液(1→ 71 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，j:威圧，酸化リン(V)， 24時間.

18 100000)につき，紫外可視吸光度総定法 (2.24)により吸収ス 72 ただし，試料の採取は吸湿を避けて行う).

19 ベクトルを浪u定し，本品のスベクトルと本品の参照スペクト 73 定量法試料の採取は吸湿を避けて行う.本品及びラベプラゾ

20 ル又はラベプラゾールナトリウム標準品について同様に操作 74 ーノレナトリウム標準品(J31j途本品と同様の条件で乾燥減量

21 して得られたスペクトノレを比較するとき，両者のスペクトル 75 (2.41)を測定しておく)約0.1gずつを精密に最り，それぞれ

22 は同一波長のところに同様の強度の吸収を認める 76 をメタノール/0.01mollL水酸化ナトリウム試液混液(3: 2) 

23 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭 77 に溶かし，正確に25mLとする.この液5mLずつを亙確に量

24 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 78 り，それぞれに内標準溶液10mLを正確に加えた後，メタノ

25 品の参照スペクトノレ又はラベプラゾールナトリウム標準品の 79 

26 スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波数の 80 

27 ところに同様の強度の吸収を認める.もし，これらのスペク 81 

82 トルに差を認めるときは，本品，又は本品及びラベプラゾー

ノレナトリウム標準品をそれぞれエタノール(99.5)に溶かし，

40
0

Cで‘エタノール(99.5)を蒸発し，残留物を55
0
Cで24時間減

圧乾燥したものにつき，同様の試験を行う.

(3 ) 本品の水溶液(1→10)は，ナトリウム極の定性反応

(1.09)を呈する.

34 純度試験

35 
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(1) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，
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試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2 ) 類縁物質 本品50mgをメタノーノレ/0.01mollL水酸

化ナトリウム試液混液(3:2)50mLfこ溶かし，試料溶液とす

る.この液1mLを亙確に量り，メタノール/0.01mollL水酸

化ナトリウム試液混液(3: 2)を加えて正確に100mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pLずつを正確に

とり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試

験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法に

より測定するとき，試料溶液のラベプラゾールに対する相対

保持時間約0.7のピーク面積は，標準溶液のラベプラゾール

のピーク面積の4/5より大きくなく，試料溶液のラペプラ

83 

ーノレ/0.01mollL水酸化ナトリウム試液混液(3: 2)を加えて

100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

標準溶液10pLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るラペプラゾーノレのピーク面積の比QT及ひ(QS0:求める.

ラベプラゾールナトリウム(C18H20N3Na03S)の量(mg)

= Jl!Is X QT/ Qs 

84 

85 

86 

87 

Mら:乾燥物に換算したラベプラゾールナトリウム標準品

の秤取量(mg)

内標準溶液 1 アミノ -2ーメチルナフタレンのメタノ

ーノレ/0.01mo班 J水酸化ナトリウム試液混液(3: 2)溶液

u→250) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:290nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフィー用オクタデ‘シルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:30
0
C付近の一定温度

移動相:メタノール/pH7.0の0.05mollLリン酸塩緩衝

;夜混液(3: 2) 

流量:ラベプラゾールの保持時聞が約5分になるように
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2 ラベプラゾ}ルナトリウム

100 調整する.

101 システム適合性

102 システムの性能・標準溶液l01lLfこっき，上記の条件で

103 操作するとき，ラベプラゾール，内標準物質の順に溶

104 出し，その分離度は4以上で，ラベプラゾールのシン

105 メトリー係数は2.0以下である.

106 システムの再現性:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件

107 で試験を6田繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

108 に対するラベプラゾールのピーク面積の比の格対標準

109 偏差は1.0%以下である.

110 貯法容器気密容器.

5 1G9S 



1 リオチロニンナトリウム

1 リオチ口ニンナトリウム
2 Liothyronine Sodium 

Hfxュ;司ってNa

4 C15Hl1IaNNa04: 672.96 

5 Monosodium O-(4-hydroxy-3-iodophenyl)-3，5-diiodo-

6 L-tyrosinate 

7 [55-06-1] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し， リオチロニ

9 ンナトリウム(C15Hlll3NNa04)95.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色~淡褐色の粉末で，においはない.

11 本品はエタノール(95)にやや溶けにくく，水又はジェチル

12 エーテルにほとんど溶けない.

13 本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→1000)5mLにニンヒド

16 リン試液1mLを加え，水浴中で、5分間加湿するとき，液は紫

17 色を主主する.

18 (2) 本品0.02gに硫酸数j衡を加えて直火で加熱するとき，

19 紫色のガスを発生する.

20 (3) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→10000)につき，紫外可

21 視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本

22 品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，阿

部 者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認

24 める.

25 (4) 本品0.02gを強熱して炭化し，冷後，残留物に水5mL

26 を加えて振り混ぜ，ろ過した液はナトリウム塩の定性反応

27 (1) (1.09)を呈する.

28 旋光度 (2.49)α)~ : +18~+220(乾燥物に換算したもの

29 0.2g，エタノール(95)/1moJJL塩酸試液混液(4:1)， 10mL， 

30 100mm). 

31 純度試験

32 (1 ) 可溶性ハロゲン化物 本品10mglこ水10mL及び希硝

33 酸1滴を加え， 5分間振り混ぜた後，ろ過する.ろ液に水を

34 加えて10mLとし，硝酸銀試液3i商を加えて混和するとき，

35 夜の混濁は次の比較液より濃くない.

36 比較液:O.OlmoJJL塩酸0.35mLlこ希硝酸1i商及び水を加え

37 て10mLとし，硝酸銀試液3滴を加える.

38 (2) ヨウ素及びヨウ化物 本品0.10gに希水酸化ナトリウ

39 ム試液10mL及び水15mLを加えて務かした後，希硫酸5mL

40 を加え，時々振り混ぜ10分間放置する.次にろ過し，ろ液

41 をネスラー管に入れ，クロロホルム10mL及びヨウ素酸カリ

42 ウム溶液(1→100)31薦を加え， 30秒間振り混ぜた後，静置す

43 るとき，クロロホルム液の色は次の比較液より濃くない.

44 比較液:ヨウ化カリウムO.l11gを正確に量り，水に溶か

45 し1000mLとする.この液1mLを正確に量り，希水酸化

46 ナトリウム試液10mL，水14mL及ひ。希硫酸5mLを加え

47 て振り混ぜた後，ろ過し，ろ液&ネスラー管に入れ，以

48 下同様に操作する.

49 (3) 類縁物質 本品0.15gを薄めたアンモニア試液(1→

50 3)5mLlこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量

51 り，薄めたアンモニア試液(1→3)を加えて正確に50mLとし，

52 標準溶液とする.これらの液につき，簿層クロマトグラフイ

53 ー (2.Mにより試験を行う.試料溶液及ひ、標準溶液l11Lず

54 つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した

55 薄層板にスポットする.次にtブ‘チルアルコール/tアミ

56 ルアルコール/水/アンモニア水(28)/2ープタノン混液

57 (59 : 32 : 17 : 15 : 7)を展開溶媒として約12cm展開した後，

58 薄層板を風乾する.これにニンヒドリン0.3gを1ーブタノ-

59 ル/酢後(100)混液(97: 3)100mLに溶かした液を均等に噴霧

60 し， 1000Cで3分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポ

61 ット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃く

62 ない.

63 乾燥減量 (2.41) 4.0%以下(0.2g，1050C， 2時間).

64 定量j去 本品約25mgを精密に量り，水酸化ナトリウム溶液(1

65 →100)10mL及び新たに製した亜硫酸水素ナトリウム溶液(1

66 → 100)lmLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法

67 (1.06) により検液を調製する.装置のAの上部に少量の水

68 を入れ，注意してCをとり，水40mLで'C，B及びAの内墜を

69 先い込む.この液に臭素・酢酸試液1mLを加え，栓Cを施し，

70 1分間激しく振り混ぜる.水40mLで、C，B及びAの内墜を洗

71 い込み，ギ酸0.5mLを加え再び栓Cを施し 1分間激しく振

72 り混ぜ， 7.l<40mLで、C，B及びAの内墜を洗い込む.Aに窒素

73 を十分に吹き込み，酸素と過量の臭素を追いだし，ヨウ化カ

74 リウム0.5gを加えて溶かし，直ちに希硫酸3mLを加えて振

75 り混ぜ， 2分間放置した後， 0.02moJJLチオ硫酸ナトリウム

76 夜で滴定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液3mL). 同様の

77 方法で空試験を行い，補正する.

78 0.02moJJLチオ硫酸ナトリウム液1mL

79 =0.7477mg C15HulaNNa04 

80 貯法

81 保存条件遮光して保存する.

82 容器気密容器.
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1 リオチロニンナトリウム錠

1 リオチ口ニンナトリウム錠 53 

2 Liothyronine Sodium Tablets 54 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する 56 

4 リオチロニンナトリウム<C'5HlIlaNNa04: 672.96)を含む 57

5 製法本品は「リオチロニンナトリウムJをとり，錠剤の製法 58 

6 により製する 59

7 確認試験 60 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

50 

51 

52 

( 1 ) 本品を粉末とし，表示量に従い「リオチロニンナトリ

ウムJO.lmg'こ対応する最をとり，共桧遠心沈殿管に入れ，

希水酸化ナトリウム試液30mLを加えて激しく振り混ぜた後，

遠心分離する.その上澄液を分液漏斗に入れ，希塩酸10mL

を加え，酢酸エチノレ20mLずつでヰ回抽出する.各抽出液は

順次，i緑三十上に無水硫酸ナトリウム8gをのせた脱脂綿を用

いてろ過する.ろi夜を水浴上で窒素を送風しながら蒸発乾固

し，残留物をメタノール0.5mUこ溶かし，試料溶液とする.

J:lIJに薄層クロマトグラフィー用リオチロニンナトリウム

10mgをとり，メタノール50mLに溶かし，標準溶液とする.

これらの液につき，薄層クロマトグラフィー <2.03)により

試験を行う.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを薄層クロマ

トグラフィ一周シリカゲ、ノレを用いて調製した薄層板にスポッ

トする.次にtーブチ/レアルコール/tーアミルアルコール/

水/アンモニア水(28)/2ーブタノン混波(59: 32 : 17 : 

15 : 7)を展開溶媒として約12cm展開した後，簿層板を風乾

する.これにニンヒドリン0.3gを1 ブタノール/酢酸(100)

混液(97: 3)100mUこ溶かした液を均等に噴霧し， 100
0

Cで3

分間加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポット

は，赤紫色を主主し，それらのRrfl直は等しい.

(2) 定量法で得た呈色液は青色を呈する.

製剤均一性 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合

する.

本品1個を共栓遠心沈殿管にとり， O.Olmo阻 J水酸化ナト

リウム試液10mLを正確に加え， 50
0

Cで15分間加視した後，

20分間激しく振り混ぜる.この液を5分間遠心分離し，上澄

液を必要ならばろ過する.この液一定量を正確に量り，

1mL中にリオチロニンナトリウム(CI5H，IlaNNaO，u約0.511g

を含む液となるようにO.Olmol江J水酸化ナトリウム試液を加

え，正確に一定量とする.この液5mLを正確に量り，内標

準溶液1mLを正確に加え，試料溶液とする.試料溶液

20011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するリオチ

ロニンのピーク面積の比を求める.試料10個の個々のピー

ク面積の比から平均値を計算するとき，その値と個々のピー

ク面積の比との偏差(%)が15%以内のときは適合とする.ま

た，偏差(%)が15%を超え， 25%以内のものが1個のときは，

新たに試料20個をとって試験を行う. 2回の試験の合計30個

の平均値と個々のピーク面積の比との偏差(%)を計算すると

き， 15%を超え， 25%以内のものが1個以下で，かっ25%を 100 

超えるものがないときは適合とする.

内標準溶液 ノ4ラオキシ安息香酸プロピルのメタノーノレ/ 102 

薄めたリン酸(1→10)混液(9:1)溶液(1→250000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 
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カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:薄めたメタノール(57→100)

流量:リオチロニンの保持時間が約9分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:!JオチロニンナトリウムのO.Olmolι

水酸化ナトリウム試液溶液(1→2000000)5mUこ内標

準溶液1mLを加え，システム適合性試験用溶液とす

る.この液20011Uこっき，上記の条件で操作するとき，

内標準物質， リオチロニンのI1慎に溶出し，その分離度

は2.0以上である.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液20011Lに

っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準

物質のピーク面積に対するリオチロニンのピーク面積

の比の相対標準偏差は1.0%以下である.
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71 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

72 どする. リオチロニンナトリウム(CI5HlIlaNNaOδ約5011gに

73 対応する量を精密に量り，めのう製事L鉢に入れ，これに粉末

74 にした炭酸カリウム19を加えてよく混ぜ，注意してるつぼ

75 に移し，るつぼを台上で静かにたたいて内容物を密にする.

76 この乳鉢に更に粉末にした炭酸カリウム1.5gを加え，付着し

77 ている内容物とよく混ぜ，注意して先のるつぼの上部に加え，

78 再びたたいて密にする.これを675~700oCで30分間強熱し，

79 冷後，水を加えて穏やかに加熱した後，ガラスろ過器(G4)を

80 用いて20mLのメスフラスコにろ過する.残留物は水で洗い，

洗i夜を合わせ，冷後，水を加えて20mLとし，試料溶液とす

る.日IJに定量用ヨウ化カリウムを105"Cで4P寺間乾燥し，そ

の約75mgを精密に量り，水に溶かし，正確に200mLとする.

この液5mL告と正確に量り，炭酸カリウム溶液(1→8)を加えて

正確に100mLとする.更にこの液2mLを正確に量り，炭酸

カリウム溶液(1→8)を加えて豆確に20mLとし，標準溶液と

する.試料溶液及び標準溶液5mLずつを豆確に量り，それ

ぞれを共栓試験管に入れ，薄めた硫酸(4→25)3.0mL及び過

マンガン酸カリウム試液2.0mLを加えて水浴上で15分間加

熱する. i'令後，薄めた亜硝酸ナトリウム試液(1→10)1.0mL

を加えて振り混ぜた後，アミド硫酸アンモニウム溶液(1→

10)1.0mLを加え，時々振り混ぜながら10分間室温に放置す

る.次にパレイショデンプン試液1.0mL及び新たに製した薄

めたヨウ化カリウム試液(1→40)1. OmLを加えて振り混ぜた

後， 20mLのメスフラスコに移し，共栓試験管は水を用いて

洗い，洗i夜を合わせ， 71<を加えて20mLとし， 10分間放置す

る.これらの液につき， J:lIJに炭酸カリウム溶液(1→8)5mLを

用いて試料溶液と同様に操作して得た液を対照とし，紫外可

視吸光度測定法 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標

準溶液から得たそれぞれの液の波長600nm付近の吸収極大

の波長における吸光度AT及びAsを測定する.
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103 

リオチロニンナトリウム(C'5Hl1IaNNa04)の量(mg)

=Ms X AT/ As X 1/2000 X 1.351 

104 Ms :定量用ヨウ化カリウムの秤取量(mg)

5 1898 



2 リオチロニンナトリウム錠

105 貯法

106 保存条件遮光して保存する.

107 容器気密容器.
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リシノプリル水和物1 

カラム・内径4.0mm，長さ20cmのステンレス管lこ71Ull

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:60
0

C付近の一定温度

移動相A:薄めた0.05molιリン酸二水素ナトリウム試

液(1→2)

移動棺B:薄めた0.05mollLl)ン酸二水素ナトリウム試

液(1→2)/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

混液(3: 2) 

移動棺の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

移動相B

(yol%) 

10→ 50 
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リシノブリル水和物
Lisinopl'il Hydl'ate 

リシノブリル

1 

2 

O円竺乃$玖叫川う〉女叫吋:Ti午?1:目;H
\~H 

C21H31N30o・2H20: 441.52 

(ρ2Sめ)-1ト川舗ぺ{(σ2Sめ)-6ふ-A加m叫山llin叫山山it凶no舗ふ[山(οISめ)-1・carboxy-

3-phenylpropylamino ]hexanoyl} pyrrolidine-2-carboxylic 

acid dihydrate 

[83915-83-乃
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流量:毎分1.5mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後からリシノプリノレの保

持時間の約2.51;音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液2.5mLをま確に量り，水を加えて

正確に50mLとする.この液1511Lから得たリシノプ

リルのピーク函穣が，標準溶液のリシノブリルのピー

ク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

システぶの性能 :1)シノプリルlOmg及び無水カフェイ

ン溶液(1→1000)2mLをとり，水を加えて200mLとす

る.この液1511Lにつき，上記の条件で操作するとき，

リシノプリル，カフェインの順に溶出し，その分離度

は6以上である.

システムの再現性:襟準溶液1511Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき， リシノプリルのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

水分 (2.48) 8.0~9.5%(0.3g，容量滴定法，逆滴定).

強熱残分 (2.4-1) 0.1 %以下(lg).

定量法 本品約0.66gを精密に量り，水80mLfこ溶かし，

O.lmo征 J水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(電位差滴定

法).同様の方法で空試験を行い，補1Eする.
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O.lmo阻J水酸化ナトリウム液1mL=40.55mgC21H31N30o 

5 

密閉容器.容器貯j去

79 

80 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し， リシノプリ

ル(C21H31N30o: 405.49)98.5~10 1.0%を含む.

性状 本品は白色の給品位の粉末で，わずかに特異なにおいが

ある.

本品は水にやや溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

エタノーノレ(99.5)にほとんど溶けない.

融点:約1600C(分角平).

確認試験

(1) 本品のメタノール溶液(1→1000)につき，紫外可視吸

光度測定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，本品の

スペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者の

スペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)のペ

ースト法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の参熊

スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数の

ところに同様の強度の吸収を認める.

旋光度 (2.49)α1~5 : -43.0~-47.0o(脱水物に換算した

もの0.25g，pH6.4の0.25mol!L酢酸亜鉛緩衝液， 25mL， 

100mm). 

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) 類縁物質本品約0.10gを水50mLfこ溶かし，試料溶

液とする.この液3mLを正確に量り，水を加えて正確に

200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液1511L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するどき，試料溶液のリシノプリ

ルに対する相対保持時間約1.2のピーク面積は，標準溶液の

りシノプリノレのピーク面積の1/5より大きくなく， リシノ

プリル及び上記のピーク以外のピークの面積は，標準溶液の

リシノプリノレのピーク函積の2/15より大きくない.また，

リシノプリル以外のピークの合計面積は，標準溶液のリシノ

プリルのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計Gl!~定波長: 215nm) 
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1 リシノプリル錠

1 リシノプリル錠
2 Lisinopril Tablets 

52 

53 

Mら:脱水物に換算した定量用リシノブリルの秤取量(mg)

C: 1錠中のリシノプリル(C21H31N30o)の表示最(mg)

54 内標準溶液無水カフェイン溶液(1→20000)

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 55 溶出性 (6.111) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により毎

4 リシノプリル(C21H31N30o: 405.49)を含む目

5 製法 本品は「リシノプリル水平日物j をとり，錠剤の製法によ

6 り製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いリシノプリル
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(C21H31N30O)10mg!こ対応する量をとり，メタノール10mL

を加えて20分間振り混ぜ，ろ過し，ろ液を試料溶液とする.

5JIJにリシノブリル10mgをメタノール10mLに溶かし，標準

溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液3011Lずつ

を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄

層板にスポットする.次にアセトニトリル/酢酸(100)/水

/酢酸エチル混液(2:2:1:1)を展開溶媒として約10cm展

開した後，薄層板を風乾する.これにニンヒドリン試液を均

等に噴霧した後， 120'Cで加熱するとき，試料溶液から得た

18 主スポット及び標準溶液から得たスポットは赤紫色を呈し，

19 それらのRr値は等しい.

20 純度試験類縁物質本品20個以上をとり，粉末とする.表
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示量に従いリシノプリル(C21H31N30o)約25mg!こ対応する量

をとり， 7}く25mLを加え， 20分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ

液を試料溶液とする.この液3mLを正確に量り，水を加え

て正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

溶液1511Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

フィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピ

ーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のリシ

ノプリルに対する相対保持待問約2.0のジケトピペラジン{本

のピーク面積は，標準溶液のリシノプリルのピーク函積の2

/3より大きくない.

試験条件

fリシノプリノレ水和物j の純度試験(2)の試験条件含準

用する.

システム適合性

システムの性能は fリシノプリル水平日物j の純度試験

(2)のシステム適合性を準用する.

検出の確認:標準溶液2.5mLを正確に量り，水を加えて

38 lE絡に50mLとする.この液1511Lから得たリシノプ

39 リルのピーク面積が，標準溶液のリシノプリルのピー

40 ク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

41 システムの再現性:標準溶液1511Lにつき，上記の条件

42 で試験を6回繰り返すとき，リシノプリルのピーク面

43 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

44 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

45 き，適合する.
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本品 1個をとり，本品の表示量に従いリシノプリル

(C21H31N30o)lmg当たり内標準溶液5mLを正確に加え， 20 

分間振り混ぜる.この液を遠心分離し，その上澄液を試料溶

液とする.以下定量法を準用する.

50 
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リシノブリル(C21H31N30o)の量(mg)

=MらXQ'l'/Qs X C/10 
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分50回転で試験を行うとき，本品の5mg錠の60分間及び

10mg錠の90分間の溶出率はそれぞれ80%以上であり，

20mg錠の90分間の溶出率は75%以上である.

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.511m以下のメンブランフィルター

でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

確に量り，表示量に従い 1mL中にリシノプリノレ

(C21H31N30o)約5.611gを含む液となるように水を加えて正確

にV'mLとし，試料溶液とする. 5JiJに定最用リシノプリル

(別途「リシノプリル水平日物Jと同様の方法で水分 (2../8)を

測定しておく)約15mgを精密に量り，水に溶かし，正確に

100mLとする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確

に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

5011Lずつを正確にどり，次の条件で液体クロマトグラフィ

ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液のリシノブリル

のピ}ク面積Ar及びAsを測定する.

リシノプリル(C21H31N30o)の表示量に対する溶出率(%)

=MらXAT/ As X v' / V X 1/ C X 36 

72 

73 

74 

75 

JvIs :脱水物に換算した定量用リシノプリルの秤取量(mg)

C: 1錠中のリシノプリル(C21H31N30o)の表示量(mg)
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試験条件

検出器，カラム温度及び移動相は定量法の試験条件を準

用する.

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

流量:1)シノプリルの保持時聞が約7分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5011L!こっき，上記の条件で

操作するとき，リシノブリルのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ1000段以上， l.5以下

88 である.

89 システムの再現性:標準溶液5011L!こっき，上記の条件

90 で試験を6回繰り返すとき， リシノプリノレのピーク面

91 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

92 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

93 とする.表示量に従いリシノプリノレ(C21H31N30o)約5mg!こ対

94 応する量を精密に量り，内標準溶液25mLを正確に加え， 20 

95 分間振り混ぜる.この液を遠心分離し，その上澄液を試料溶

96 

97 

98 

99 

100 

101 

102 

液とする.別に定量用リシノブリノレ(別途「リシノプリノレ水

和物j と同様の方法で水分 (2.48)を祖IJ定しておく)約10mg

を精密に量り，内標準溶液50mLを正確に加えて溶かし，標

準溶液とする.試料溶液及び襟準溶液1011Lにつき，次の条

件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内

標準物質のピーク面積に対するリシノプリルのピーク面積の

比QT.及びQsを求める.
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2 リシノプリノレ錠

103 リシノプリル(C21H;JINa05)の量=11必 X(JT/QS X 1/2 

104 Mら:脱水物に換算した定量用リシノプリノレの秤取量(mg)

105 内標準溶液 無水カフェイン溶液(1->20000)

106 試験条件

107 検出器・紫外吸光光度計(総定波長:215nm) 

108 カラム:内径4.0mm，長さ20cmのステンレス管に71lm

109 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

110 リカゲ〉レを充てんする.

111 カラム温度:600C付近の一定温度

112 移動相:薄めた0.05mol!Lリン酸二水素ナトリウム試液

113 (1→2)/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混

114 夜(19:1)

115 流量:1)シノプリノレの保持時聞が約6分になるように調

116 整する.

117 システム適合性

118 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

119 操作するとき， リシノプリノレ，内標準物質の)1僚に溶出

120 し，その分離度は7以上である.

121 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

122 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク醤積

123 に対するリシノプリルのピーク面積の比の棺対標準備

124 差は1.0%以下である.

125 貯法容器密閉容器.

5 1'70之



1 Lーリシン塩酸嵐

1 Lーリシン塩酸塩
2 L-Lysin巴Hydl'ochlol'ide

3 L リジン塩酸塩

4 塩酸リジン

5 塩酸L リジン

H2N~へずC02H

7 C日H14N202・HCl:182.65 

8 (2S)-2，6-Di日日linohexanoicacid monohydrochloride 

9 [657-27-2] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーリシン境酸塩

11 (CUH14N202・HCl)98.5%以上を含む.

12 性状 本品は白色の粉末で，においはなく，わずかに特異な味

13 がある.

14 本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノール(95)にほとん

15 ど溶けない.

16 確認試験

17 (1 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の

18 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

19 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

20 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これ

21 らのスペクトルに差を認めるときは，本品を水に溶かし，

22 600Cで蒸発乾燥したものにつき，防様の試験を行う.

23 (2) 本品の水溶液U→10)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

24 する.

25 旋光度 (2.49)αJ~O : + 19.0~ + 21.50
(乾燥後， 2g， 

26 6mo阻趨酸試液， 25mL， 100mm). 

27 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLlこ溶かした液のpHは5.0~

28 6.0である.

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品1.0gを7J<10mLに溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

32 (2) 硫酸塩(J.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

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

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

35 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

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

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

38 下).

39 (5) ヒ素 (J.lJ) 本品1.0gをとり，第H去により検液を調

40 製し，試験を行う (2ppm以下).

41 (6) 類縁物質本品0.10g:a:7J<25mLに溶かし，試料溶液

42 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

43 とする.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に20mL

44 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

45 ラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

46 511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

47 製した薄層板にスポットする.次に1ープロパノール/アン

48 モニア水(28)混液(67: 33)を展開溶媒として約10cm展開し

49 た後，薄盾板を1000Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリ

50 ンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後， 800Cで5分

51 間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポッ

52 トは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

53 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下Ug，105
0

C， 3時間).

54 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，ギ酸2mL

56 に溶かし， O.lmollL過塩素酸15mLを正確に加え，水浴上で

57 30分間加熱する.冷後，酢酸(100)45mLを加え，過量の過

58 塩素酸をO.lmolι酢酸ナト Pウム液で滴定 (2.50)する(電位

59 差i商定法).同様の方法で空試験を行う.

60 O.lmollL過塩素酸1mL=9.132mgCUH14N202・HCl

61 貯法容器気密容器.
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1 Lーリシン酢酸塩

1 Lーリシン酢酸塩
2 L-Lysine Acetate 

3 酢酸Lーリジン

4 Lーリジン酢酸塩

H2N¥ ./'¥/'¥/C02H 

J、 HミC-CO，H
5 H NH2 

6 CsH14N202・C2H40Z・206.24

7 (25')-2，6・Diaminohexanoicacid monoacetate 

8 [57282-49-2] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーリシン酢酸塩

10 (CßH14N202 ・ C2H402)98.5~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，特異なにおいが

12 あり，わずかに酸味がある.

13 本品は水に極めて溶けやすく，ギ般に溶けやすく，エタノ

14 ール(99.5)にほとんど溶けない.

15 本品は潮解性である.

16 確認試験

17 (1) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭 71 

18 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

19 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

20 一波数のどころに同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品の水溶液(1→20)は酢酸塩の定性反応(2)(1.09) を

22 議する.

23 旋光度 (2.49)αJ~ : +8.5~+10.0o(乾燥後， 2.5g，水，

24 25mL， 100mm). 

25 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mUこ溶かした液のpHは6.5~

26 7.5である.

27 純度試験

28 (1 ) 溶:伏 木品1.0gを水10mUこ溶かすとき， i夜は無色澄

29 明である.

30 (2) 塩化物 (J.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較 72 

31 夜にはO.OlmolJL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下). 73 

32 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較 74 

33 液には0.005mollL硫酸0.35mLを加える(0.028%以下). 75 

34 (4) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う 76

35 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下). 77 

36 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し 78

37 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以 79 

38 下). 80 

39 (6) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製 81 

40 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加 82 

41 える(10ppm以下). 83 

42 (7) 類縁物質本品約0.5gを精密に量り，溢酸0.5mL及び 84 

43 水に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確に量 85 

44 り， 0.02molJL溢酸を加えて正確に50mLとし，試料溶液と 86 

45 する.別にLーアスパラギン酸， Lートレオニン， Lーセリン 87

46 Lーグルタミン酸，グリシン， Lーアラニン， Lーシスチン 88

47 Lーパリン， L メチオニン， Lーイソロイシン， Lーロイシ 89 

48 ン， Lーチロジン， Lーブエニルアラニン， Lーリジン塩酸塩 90

49 塩化アンモニウム， L ヒスチジン及びLーアルギニンをそ 91 

50 れぞれ2.5mmolに対応する量を精密に量り， O.lmolJL塩酸 92 

51 試液に溶かし，正確に1000mLとし，標準原液とする.この

52 夜5mLを正確に量り， 0.02molJL塩酸を加えて正確に100mL

53 とする.この液4mLを正確に量り， 0.02molJL塩酸を加えて

54 正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

55 2011Lずつを玉確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

56 ー (2.01) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液から得

57 たピークの高さから試料溶液1mUこ含まれるリジン以外の

58 アミノ酸の質量を求め，その質量百分率を算出するとき， リ
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ジン以外の各アミノ酸の量は0.1%以下である.

試験条件

検出器:可視吸光光度計(iJlIJ定波長:570nm) 

カラム:1村径4.6mm，長さ8cmのステンレス管に311m

のポリスチレンにスルホン酸基を結合した液体クロマ

トグラブイー用強酸性イオン交換樹脂(Na裂)を充て

んする.

カラム温度 :57
0

C付近の一定温度

反応槽温度:130
0

C付近の一定温度

反応時間:約1分

移動相:移動棺A，移動相B，移動中日C，移動相D及び移

動相Eを次の表に従って調製後，それぞれにカプリル

酸O.lmLを加える.

移動相A移動中日B移動中目C移動格D移動相B

クエン酸一水和物 19.80g 22.00g 12.80g 6.lOg 

クエン酸三ナトリ 6.19g 7.74g 13.31g 26.67g 
ウムニ水和物

塩化ナトリウム 5.66g 7.07g 3.74g 54.35g 
水酸化ナトリウム 8.00g 
エタノール(99.5) 130mL 20mL 4mL -1 100mL 
チオジグリコール 5mL 5mL 5mL 
ベンジルアルコー 5mL 
ノレ

ラウロマクロゴー 4mL 4mL 4mL 4mL 4mL 
ル溶液(1→4)

水 適量 適量 適量 適量 適量

全最 1000mL 1000mL 1000mL 1000mL 1000mL 

移動相の切換え:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アスパラギン酸， トレオニン，セリン，

クツレタミン酸，グリシン，アラニン，シスチン，パリ

ン，メチオニン，イソロイシン，ロイシン，チロジン，

フェニルアラニン，リジン，アンモニア，ヒスチジン，

アルギニンの)1慎に溶出し，イソロイシンどロイシンの

分離度が1.2以上になるように，移動相A，移動相B，

移動相C，移動相D及び移動相Eを順次切り換える.

反応試薬:酢酸リチウム二水和物204gを水に溶かし，

酢酸(100)123mL，1ーメトキシ-2ープロパノール

401mL及び水を加えて1000mLとし， 10分間窒素を

通じ， (1)液とする.別に1ーメトキシ-2ープロパノ

ール979mUこニンヒドリン39gを加え， 5分間三塁素合

通じた後，水素化ホウ素ナトリウム81mgを加え， 30 

分間窒素を通じ， (11)液とする. (I)液と (11)液を1容

量と 1容量の混液とする(用特製する).

移動相流量:毎分0.20mL

反応試薬流量:毎分0.24mL

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，グリシンとアラニンの分離度は1.2以
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2 Lーリシン酢酸塩

93 上である.

94 システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

95 で試験を6回繰り返すとき，標準溶液中の各アミノ酸

96 のピーク高さの相対標準偏差は5.0%以下であり，保

97 持時間の相対標準偏差は1.0%以下である.

98 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，80
o
C， 3時間).

99 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

100 定量法 本品を乾燥し，その約0.1gを精密に量り，ギ酸3mL

101 に溶かし，酢酸(100)50mLを加え， 0.1mollL過塩素直まで'i荷

102 定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

103 補正する.

104 0.1mollL過塩素酸1mL=10.31mg COHI4N202・C2H，，02

105 貯法容器気密容器.
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1 リスペリドン

1 リスペリドン
2 Risperidon巴

日立三〈
n よ いーF

4 C23H27FN40Z: 410.48 

5 3・{2-[4-(6-Fluoro・1，2・b巴nzoisoxazol-3・yl)piperidin-トyl]ethyl}-2-

6 methyl-6， 7 ，8，9-tetrahydro-4H-pyrido[1，2・a]pyrimidin-4-one

7 [106266-06-2] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，リスペリド

9 ン(C23H27FN'IOz)98 ， 5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

11 本品はメタノール又はエタノール(99.5)にやや溶けにくく，

12 2ープロパノールに極めて溶けにくく，水にほとんど溶けな

13 し¥

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品の2 プロパノール溶液(1→40000)につき，紫外

16 可祝吸光度測定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，

17 本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

18 両者のスペクトルは向一波長のところに同様の強度の吸収を

19 認める.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトノレ測定法 (2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

22 

23 

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

48 

49 

移動相の送液:移動相A及び移動格Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (vol%) (v百1%)

o ~ 2 70 30 
2 ~ 17 70→ 30 30→ 70 
17 ~ 22 30 70 

50 流量:毎分1.5mL

51 面積測定範囲 :1)スペリドンの保持時間の約1.6倍の範

52 閤

53 システム適合性

54 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，メタノール

55 を加えて正確に20mLとする.この液l01lLから得た

56 リスペリドンのピーク面積が，標準溶液のリスペリド

57 ンのピーク面積の7~13%になることを確認する.

58 システムの性能:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で

59 操作するとき， リスペリドンのピークの理論段数及び

60 シンメトリー係数は，それぞれ10000段以上， 2.0以

61 下である.

62 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

63 で試験を6回繰り返すとき， リスペリドンのピーク面

64 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

65 (3) 残留溶媒別に規定する.

66 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，i:威圧， 80
o
C， 4時間).

67 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug，白金るつぼ).

68 定量j去 本品約0.16gを精密に量り， 2ーブタノン/酢酸(100)

69 混液(7:1)70mLに熔かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)

70 する(電位差潟定法).隠様の方法で空試験を行い，補正する.

71 O.lmollL過塩素酸1mL=20.52mgC23H27FN402 

24 融点 (2.60) 169~1730C 72 貯法容器気密容器.

25 純度試験

26 (1) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

27 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加えるUOppm以

28 下).

29 (2) 類縁物質本品0.10gをメタノール10mLに溶かし，

30 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

31 加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，メ

32 タノーノレを加えて正確に25mLとし，標準溶液とする.試料

33 溶液及ひ'標準溶液l01lLずつを正確にとり，次の条件で液体

34 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの

35 液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

36 料溶液のリスペリドン以外のピークの面積は，標準溶液のリ

37 スペリドンのピーク面積より大きくない.また，試料溶液の

38 リスペリドン以外のピークの合計面積は，標準溶液のリスペ

39 リドンのピーク面積の1.5f音より大きくない.

40 試験条件

41 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:260nm) 

42 カラム:内径4.6mm，長さ10cmのステンレス管に311m

43 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

44 リカゲ‘ルを充てんする.

45 カラム温度:30
0

C付近の一定温度

46 移動相A:酢酸アンモニウム溶液U→200)

47 移動相B:メタノーノレ

5 11i08 



1 リスペリドン細粒

1 リスペリドン細粒
2 Risperidone Fine Granules 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 リスペリドン(C2aH27FN，，02: 410.48)を含む.

5 製法本品は「リスペリドンj をとり，穎粒剤の製法により

6 製する.

7 確認試験本品の表示量に従い fリスベリドンJ2mgに対応す

8 る量をとり， 2ープロパノール100mLを加え，よく振り混ぜ

9 た後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法

10 (2.2./) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長277~

11 281nm及び283~287nmに吸収の極大を示す.

12 純度試験類縁物質本品の表示量に従い「リスペリドンJ

13 2mglこ対応する量をとり， O.lmolJL極酸試液/メタノール

14 昆液(3:2)20mLを加え，振り混ぜた後，孔筏0.45pm以下の

15 メンプランプイノレターでろ過する.初めのろ液1mLを除き，

16 次のろ液を試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，

17 O.lmoνL塩酸試液/メタノール混液(3: 2)を加えて正確に

18 100mLとし，標準溶液とする.試料i容液及ひ'標準溶液10pL

19 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー 71 

20 (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面 72 

21 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のリスペリド 73 
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ン以外のピークの面積は，標準溶液のリスペリドンのピーク

面積の1/2より大きくない.また，試料溶液のリスペリド

ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のリスペリドンのピ

ーク面積より大きくない.ただし，リスペリドンに対する相

対保持時間約0.4及び約1.6のピーク面積は，自動積分法で求

めた函穣にそれぞれ感度係数1.9及び1.5を乗じた値とする.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範跨:溶媒のピークの後からリスペリドンの保

持自寺衡の約2.5fi音の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液5mLを正確に量り， O.lmolJL塩

酸試液/メタノーノレ混液(3: 2)を加えて正確に50mL

とする.この液10pLから得たりスペリドンのピーク

面積が，標準溶液のリスペリドンのピーク函積の7.5

~12.5%になることを確認、する.

システムの性能:標準溶液10pLIこっき，上記の条件で

操作するとき，リスペリドンのピークの理論段数及び

41 シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.5以下 93 

42 である. 94 
43 システムの再現性:標準溶液lOpLfこっき，上記の条件 95 

44 で試験を6回繰り返すとき，リスペリドンのピーク面 96 

45 積の相対標準偏差は2.5%以下である 97

46 溶出性(丘10) 試験液に水900mL:a:用い，パドルf去により 98

47 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は 99 

48 75%以上である 100

49 本品の表示量に従いリスペリドン(C23H27FN，，02)約3mglこ 101 

50 対応する量を精密に量り，試験を開始し，規定された時間に 102 

51 溶出液20mL以上をとり，孔径0.45pm以下のメンプランプ 103 

52 ィルターでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液
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5mLを正確に量り，薄めた塩酸(1→137)を加えて正確に

10mLとし，試料溶液とする.別に定量用リスペリドン(5]IJ

途「リスペリドンj と両様の条件で乾燥減量 (2.4])を測定

しておく)約28mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確

に50mLとする.この液15mLを正確に最り，メタノールを

加えて正確に25mLとする.この液2mLをま磁に量り，水を

加えて正確に200mLどし，この液3mLを正確に量り，薄め

た塩酸(1→137)3mLを正確に加え，標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液l001lLずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィーは01)により試験を行い，それぞれの

液のリスペリドンのピーク面積Al'及びAsを測定する.

64 リスペリドン(C23H27FN ，，00の表示量に対する溶出率(%)

65 =11虫色/Jl!lr X Ar/ As X 1/ C X 54/5 

Jl!fs :乾燥物に換算した定量用リスペリドンの秤取量(mg)

Jl!II' :本品の秤取量(ρ
C: 19中のリスペリド、ン(C23H27FN，，02)の表示量(mg)
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69 

70 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計G則定波長:237nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

74 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

75 移動相:水/アセトニトリル混液(13: 7)1000mLIこ卜

76 リプルオロ酢酸1mLを加えた後，アンモニア水(28)を

77 加えてpH3.0に調整する.

78 流量:!Jスペリドンの保持時聞が約3分になるように調

79 整する.

80 システム適合性

81 システムの性能:標準溶液100pUこっき，上記の条件で

82 操作するとき， リスペリドンのピークの理論段数及び

83 シンメトリー係数は，それぞれ3500段以上， 2.5以下

84 である.

85 システムの再現性:標準溶液100pUこっき，上記の条件

86 で試験告と6回繰り返すとき， リスペリドンのピーク函

87 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

88 粒度(丘03) 試験を行うとき，細粒郊の規定に適合する.

89 定量法 本品を必要ならば粉末とし，リスペリドン

90 (C2aH27FN，，0θ約2mglこ対応する最を精密に量り， O.lmolι 

91 塩酸試液/メタノール混液(3:2)8mLを加え，振り混ぜた後，

92 O.lmo阻 J塩酸試液/メタノール混液(3: 2)を加えて正確に

20mLとする.この液を干し径0.45pm以下のメンブランフィ

ルターでろ過する.初めのろ液1mLをi徐き，次のろj夜を試

料溶液とする.日IJに定量用リスペリドン(日1])会「リスペリド

ンj と同様の条件で乾燥減最(2.41)を測定しておく)約

50mgを精密に量り， O.lmolJL塩酸試液/メタノール混液

(3 : 2)に溶かし，正確に50mLとする.この液10mLを正確

に量り， O.lmolJL塩酸試液/メタノール混液(3: 2)告と加えて

正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液101lLず、つを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のリスペリド

ンのピーク面積Ar及びAsを測定する.

5 l?O? 



2 リスペリドン細粒

104 リスペリド、ン(c23H27FN402)の量Ung)

105 =lVIs X Al'/ As X 1/25 

106 lVIs ;乾燥物に換算した定量用リスペリドンの秤取量(mg)

107 試験条件

108 検出器:紫外吸光光度計(i則定波長;275nm) 

109 カラム:内径3.0mm，長さ 15cmのステンレス管に

110 3.511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

111 φ ル化シリカゲルを充てんする.

112 カラム温度;250C付近の一定温度

113 移動相:水/アセトニトリル混液(4; 1)1000mUこトリ

114 フルオロ酢酸1.5mLを加えた後，アンモニア水(28)を

115 加えてpH3.0に調整する.

116 流量:リスペリドンの保持時間が約13分になるように

117 調整する.

118 システム適合性

119 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

120 操作するとき， リスペリドンのピークの理論段数及び

121 シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.5以下

122 である.

123 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

124 で試験を6回繰り返すとき，リスペリドンのピーク国

125 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

126 貯法容器気密容器.
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1 リスペリドン錠

1 リスペリドン錠
2 Risp巴l'idoneTablets 

53 の液を孔径0.451lm以下のメンプランフィルターでろ過する.

54 初めのろ液1mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.以下

55 定量1去を準用する目

3 ヌド品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 56 リスペリドン(CnH27FN<tOz)の量(mg)

4 リスペリドン(C2aH27FN402: 410.48)を含む 57 =Jv1S x Al'/ As X 1ラ/500

5 製法 本品は「リスペリドンj をとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「リスペリドン1

8 2mgに対応する量をとり， 2ープロパノール100mLを加え，

よく振り滋ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度

iJllJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，波長

9 

10 

277~281nm及び283~287nmfこ吸収の極大を示す.

12 純度試験類縁物質本品を粉末とし，表示量に従い「リスペ

リドンJ2mgfこ対応する最をとり， O.lmolJL塩酸試液/メ

タノール混液(3: 2)20mLを加え，振り混ぜた後，孔径

0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過する.初めのろ

i夜1mLを除き，次のろ被告と試料溶液とする.この液1mLを

正確に量り， O.lmolJL塩酸試液/メタノール混液(3: 2)を加

えて正確に100mU::し，標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

ラフィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々の

ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のリ

スペリドン以外のピークの面積は，標準溶液のリスペリドン

のピーク面積の1/2より大きくない.また，試料溶液のリ

スペリドン以外のピークの合計面積は，標準溶液のリスペリ

ドンのピーク面積より大きくない.ただし， リスペリドンに

対する相対保持時間約0.4及び約1.6のピーク面積は，自動積

分法で求めた面積にそれぞれ感度係数1.9及び1.5を乗じた{直

とする.

試験条件

11 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 検出器，カラム，カラム1鼠度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範路:溶媒のピークの後からりスペリドンの保

持日寺潤の約2.5f音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り， O.lmo班J塩

酸試液/メタノール混液(3: 2)を加えて正確に50mL

とする.この液l011Lから得たリスペリドンのピーク

面積が，標準溶液のリスペリドンのピーク面積の7.5

~12.5%になることを篠認する.

システムの性能:擦準溶液1011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，リスペリドンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，リスペリドンのピーク面

積の相対標準偏差は2.5%以下である.

47 製剤均一性(五02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

o
o
n目
白

り

1
1
0
L

4

4

5

5

5

 

き，適合する.

本品1fi回をとり， O.lmo阻 J塩酸試液/メタノール混液(3: 

2)3 fゲ5mLを加え，振り混ぜた後， 1mL中にリスベリドン 100 

(C23H27FN402)0.lmgを含む液となるようにO.lmolι塩酸試

液/メタノール混液(3: 2)を加えて正確に VmLとする.こ 102 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:237nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデ‘シルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(13: 7)1000mLfこト

リフルオロ酢酸1mLを加えた後，アンモニア水(28)を

加えてpH3.0fこ調整する.

流量:1)スペリドンの保持時聞が約3分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液10011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，リスペリドンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ3500段以上， 2.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液lO011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき， リスベリドンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

101 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする. リスペリドン(C23H27FN402)約2mgに対応する量を

精密に量り， O.lmo阻 J極酸試液/メタノール混液(3: 2)8inL 103 

58 A虫色:乾燥物に換算した定量用リスペリド、ンの秤取量(mg)

59 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド‘ル1去により，
毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

75%以上である.

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.451lm以下のメンプランフィルタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを!徐き，次のろ液VmLを

正確に量り，表示量に従い 1mL中にリスペリドン

(C23H27FN402)約0.5611gを含む液となるように，薄めた塩酸

(1→137)を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別

に定量用リスペリドン(7.l1J途「リスペリドンj と同様の条件

で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約28mgを精密に量り，

メタノーノレに溶かし，正篠に50mLとする.この液5mLを正

確に量り，メタノールを加えて正確に25mLとする.この液

2mLを正確に量り， 7Jくを加えて正確に200mLとし，この液

3mLを正確に量り，薄めた塩酸(1→137)3mLを正確に加え，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l0011Lずつを正確に

とり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

験を行い，それぞれの液のリスペリドンのピーク面積AT及

びAsを測定する.
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79 

リスペリド、ン(C2sH27FN40z)の表示最に対する溶出率(%)

=Ms X Al'/As X V'/VX l/CX 9/5 

Jv1S :乾燥物に換算した定量用リスペリドンの秤取量(mg)

C: 1錠中のリスペリド、ン(C23H27FN402)の表示最(mg)

80 

81 

82 

83 

84 

85 

86 

87 

88 

89 

90 

91 

92 

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 
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2 リスペリドン錠

104 を加え，振り混ぜた後， O.lmollL塩酸試液/メタノール混

105 夜(3: 2)を加えて正確に20mLとする.この液を孔筏0.4511m

106 以下のメンプランフィルターでろ過する.初めのろ液1mL

107 を徐き，次のろ液を試料溶液とする. )jIJに定量用リスペヲド

108 ン(別途「リスペリドンj と向様の条件で乾燥減量 (2.41) を

109 測定しておく)約50mgを精密に量り， O.lmollL塩酸試液/メ

110 タノール混液(3: 2)に溶かし，正確に50mLとする.この液

111 10mLを正織に量り， O.lmollL塩酸試液/メタノール混液

112 (3 : 2)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

113 溶液及び標準溶液101tLずつを正確にとり，次の条件で液体

114 クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの

115 夜のリスペリドンのピーク面積AI'及びAsを測定する.

116 リスペリドン(C23H27FN402)の最(mg)

117 =lVfs X AI'/ As X 1/25 

118 lVfs :乾燥物に換算した定最用リスベリドンの秤取量(mg)

119 試験条件

120 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:275nm) 

121 カラム:内径3.0mm，長さ 15cmのステンレス管に

122 3.511mの液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリ

123 ル化シリカゲルを充てんする.

124 カラム滋度:250C付近の一定温度

125 移動相:水/アセトニトリル混液(4:1)1000mUこトリ

126 フルオロ酢酸1.5mLを加えた後，アンモニア水(28)を

127 加えてpH3.0に調整する.

128 流量:リスペリドンの保持時聞が約13分になるように

129 調整する.

130 システム適合性

131 システムの性能・標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

132 操作するとき， リスペリドンのピークの理論段数及び

133 シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.5以下

134 である.

135 システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

136 で試験在6回繰り返すとき，リスペリドンのピーク面

137 穣の相対標準偏差は1.0%以下である.

138 貯法容器気密容器.
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1 リスペリドン内服液

1 リスペリドン内服液
2 Risperidone Oral Solution 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 リスベリドン(C23H27FN402・410.48)を含む.

5 製法 本品は fリスペリドンj をとり，経口液郊の製法により

6 製する.

7 性状本品は無色澄明の液である.

8 確認試験本品の表示量に従い「リスペリドンJ2mgに対応す

9 る容最をとり，炭酸水素ナトリウム50mg及び、ジエチノレエ-

10 テノレ10mLを加え，振り混ぜる.この液を遠心分離し，上澄

11 夜を微温湯中で蒸発乾留する.残留物を2ープロパノール

12 100mLに溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

13 により吸収スペクトノレを測定するとき，波長277~281nm及

14 び283~287nmlこ吸収の極大を示す.

15 p H 73IJに規定する.

16 純度試験類縁物質 本品の表示最に従い「リスベPドンj

17 2mglこ対応する容量をとり，メタノールを加えて20mLとし，

18 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノール/

19 水混液(9: 1)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

20 試料溶液及び標準溶液1011Lずつを正確にとり，次の条件で

21 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞ

22 れの;夜の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

23 試料溶液のりスペリドン以外のピークの面積は，標準溶液の

24 リスペリドンのピーク面積の1/2より大きくない.また，

25 試料溶液のリスペリドン以外のピークの合計面積は，標準溶

26 夜のリスペリドンのピーク面積より大きくない.ただし， リ

27 スペリドンに対する相対保持時間約0.4及び約1.6のピーク函

28 積は，自動積分法で求めた面積にそれぞれ感度係数1.9及び

29 1.5を乗じた値とする.

30 試験条件

31 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

32 の試験条件を準用する.

33 面積測定範囲:溶媒のピークの後からリスペリドンの保

34 持時間の約2.5倍の範阪

35 システム適合性

36 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，メタノール

37 /水混液(9: 1)を加えて正確に50mLとする.この液

38 1011Lから得たリスペリドンのピーク面積が，標準溶

39 夜のリスペリドンのピーク面積の7.5~12.5%になる

40 ことを確認する.

41 システムの性能:標準溶液lOl1Lにつき，上記の条件で

42 操作するとき，yスベリドンのピークの理論段数及び

43 シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上及び2.5以

44 下である.

45 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

46 で試験を6回繰り返すとき，リスペリドンのピーク面

47 積の相対標準偏差は2.5%以下である.

48 微生物限度 (4.05) 本品1mL当たり，総好気性微生物数の許

49 容基準は102CFU，総真菌数の許容基準は10'CFUである.

50 また，大腸菌は認めない.

51 製剤均一性 (6.02) 分包したものは質量偏差試験を行うとき，

52 適合する.

53 定量法 本品のリスペリド、ン(C2A27FN，，00約2mglこ対応する

54 容量を正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとし，

55 試料溶液とする. 73IJに定量用リスペリドン(別途「リスベリ

56 ドンj と同様の条件で乾燥減量 (2.4])を測定しておく)約

57 50mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLと

58 する.この液10mLを正確に量り，水10mL及びメタノール

59 を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

60 び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ

61 トグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のリ

62 スベリドンのピーク面積Ar及びA~を測定する.

63 リスペリド、ン(C23H27FN，，02)の量(mg)

64 =.!ldi; X Ar/ As X 1/25 

65 Ms:乾燥物に換算した定量周リスペリド、ンの秤取量(mg)

66 試験条件

67 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:275nm) 

68 カラム:内径3.0mm，長さ 15cmのステンレス管に

69 3.511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

70 ル化シリカゲ、ルを充てんする.

71 カラム温度:25
0

C付近の一定淑度

72 移動相:水/アセトニトリル混液(4・1)1000mLにトリ

73 フルオロ酢酸1.5mLを加えた後，アンモニア水(28)を

74 加えてpH3.0に調整する.

75 流量:リスベリドンの保持時間が約13分になるように

76 調整する.

77 システム適合i生

78 システムの性能:標準溶液lOl1Lにつき，上記の条件で

79 操作するとき，リスペリドンのピークの理論段数及び

80 シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上及び2.5以

81 下である.

82 システムの再現性:標準溶液lOl1Lにつき，上記の条件

83 で試験を6回繰り返すとき， リスペリドンのピーク面

倒 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

85 貯法容器気密容器.
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1 リセドロン酸ナトリウム水和物

1 リセド口ン酸ナトリウム水和物
2 Sodium Risedronate Hydrate 

50 ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

51 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のリセドロ

52 ン酸以外のピークの面積は，標準溶液のリセドロン酸のピー

N~、〆\ぐ/POがNa 53 ク面積より大きくない.

11，..(べ・ 2~H?O

3 V HOPO仇 ど 54 試験条件

55 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

4 C7HwNNa07P2 ・ 2~2 H20 : 350.13 
56 の試験条件を準用する.

5 Monosodium trihydrogen 1・hydroxy司2-(pyridin-3ヴl)ethane-l，l-

6 diyldiphosphonate hemipentahydrat巴

57 面積測定範毘:溶媒のピークの後からリセドロン酸の保

58 持時間の約2('音の範囲

7 [329003-65-8] 
59 システム適合性

60 

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，リセドロン
61 

9 酸ナトリウム(C7H¥ONNa07P2: 305.09)98.0~ 102.0%を含
62 

63 
10 む.

64 
11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品は水にやや溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほとんど
65 

13 溶けない.
66 

14 本品は薄めた希水酸化ナトリウム試液(1→20)(こ溶ける.
67 

68 
15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の薄めた希水酸化ナトリウム試液(1→20)溶液
69 

17 (1→20000)につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸
70 

18 収スペクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スベ
71 

19 クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のとこ
72 

20 ろに同様の強度の吸収を認める.
73 

21 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法(2.25)の臭
74 

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本
75 

23 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは間
76 

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.
77 

25 (3) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09)を呈する 78
79 

26 純度試験

27 (1 ) 重金属 本品0.50gを石英製るつぼにとり，酸化マグ
80 

28 ネシウム0.50gを加えて混和し，ガラス棒で時々かき混ぜな
81 

29 がら全体が淡灰色になるまで加熱した後， 800
0

Cで強熱し灰
82 

30 化する.冷後，残留物を塩酸3mLに溶かした後，水3mLを
83 

31 加える.この液にアンモニア試液を加えてpH8.51こ調整した
84 

32 後，酢酸(100)を加えてpH41こ調繋し，更に希塩酸&加えて
85 

33 pH3.4に調整する.この液をろ紙でろ過し，ろ液をネスラー
86 

34 管にどり，ろ紙告と水で洗い，ろ液を合わせた後，水を加えて
87 

35 50mLとし，検液とする.比較液は鉛標準液1.0mLをとり，
88 

36 酸化マグネシウム0.50gを加え， 110
0

Cで乾回し，残留物に
89 

37 ついて検液の務製と同様に操作する.検液及び比較液に硫化
90 

38 ナトリウム試液封筒ずつを加えて混和し， 5分間放置した後，
91 

39 白色の背景で両液の色を比較するとき，検液の呈する色は比
92 

40 較液の呈する色より濃くない(20ppm以下).
93 

41 (2) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，水酸化ナトリウム溶
94 

42 夜(1→5)5mLfこ溶かす.これを検液とし，試験を行う(2ppm 95 

43 以下).
96 

44 (3) 類縁物質1 本品50mgを0.2mollL水酸化ナトリウム
97 

45 試液1.5mLfこ溶かし，移動相を加えて25mLとし，試料湾液 98 

46 とする.この液2.5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に 99 

47 50mLとする.この液2mLを正確に量り，移動相を加えて豆
100 

48 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液
101 

49 2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ
102 

103 

システムの性能:標準漆液2011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，リセドロン酸のピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ4500段以上， 1.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき， リセドロン酸のピーク面

積の棺対標準備差は5.0%以下である.

(4) 類縁物質2 本品0.10gを0.2mollL水酸化ナトリウム

試液3mLlこ溶かし，溶解液を加えて50mLとし，試料溶液と

する.この液2.5mLを正確に量り，溶解液を加えて亙確に

50mLとする.この液2mLを正確に量り，溶解液を加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のリセドロ

ン酸以外のピークの面積は，標準溶液のリセドロン駿のピー

ク面積より大きくない.

溶解液 エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水

和物O.l1g及びテトラデシルトリメチルアンモニウム臭

化物2.47gを水1000mLに溶かした液に0.2mollL水酸化

ナトリウム試液を加えてpH6.5に調整する.この液

700mLlこアセトニトリル300mLを加える.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:263nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:エチレンジアミン西酢酸二水素二ナトリウム二

水和物0.14g，テトラデシルトリメチルアンモニウム

臭化物3.16g， リン酸二水素アンモニウム4.81g及びリ

ン酸水素二アンモニウム2.93gを水1280mLに溶かし

た後，アセトニトリル720mLを加える.

流量:lJセドロン酸の保持時間が約5分になるように調

整する.

面積測定範医:溶媒のピークの後からリセドロン酸の保

持時間の約101衰の範囲

システム適合性

システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，リセドロン酸のピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.4以下

である.

システムの再現性:標準溶液5011Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，リセドロン酸のピーク面
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2 リセドロン酸ナトリウム水和物

104 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

105 (5) 残留溶媒 iJlJに規定する.

106 水分 (2.-18) 1 1.9~ 13.9%(40mg，容量滴定法，直接滴定.

107 ただし，水分測定用メタノールの代わりに水分測定用ホルム

108 アミド/水分測定用メタノーノレ混液(1: 1)を用いる).

109 定量法 本品約50mgを精密に量り， 0.2molι水酸化ナトリウ

110 ム試液1.5mLに溶かし，移動相を加えて正確に25mLとする.

111 この液10mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，

112 移動相を加えて25mLとし，試料溶液とする. iJlJにリセドロ

113 ン酸標準品(iJIJ途80mgにつき本品と同様の方法で水分

114 (2.48)を測定しておく)約50mgを精密に量り， 0.2mollL水

115 酸化ナトリウム試液3mLfこ溶かし，移動相合加えて正確に

116 25mLとする.この液10mLを正確に量り，内標準溶液5mL

117 を正確に加え，移動相を加えて25mLとし，標準溶液とする.

118 試料溶波及び標準浴液20pLfこっき，次の条件で液体クロマ

119 トグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピー

120 ク面積に対するリセドロン酸のピーク面積の比Q'l'及びQsを

121 求める.

122 リセドロン酸ナトリウム(C7HIQNNa07Pz)の量(mg)

123 =11必X Q'l'/ Qs X 1.078 

124 M8 :脱水物に換算したリセドロン酸標準品の秤取量(mg)

125 内標準熔液安息香酸ナトリウムの移動相溶液(1→125)

126 試験条件

127 検出器:紫外吸光光度計(iJ!IJ定波長:263nm) 

128 カラム:内径4mm，長さ25cmのポリエーテルエーテル

129 ケトン管にl011mの液体クロマトグラフィー用4級ア

130 ルキルアミノ化スチレンージピニルベンゼン共重合体

131 を充てんする.

132 カラム温度:250C付近の一定温度

133 移動相:エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二

134 水和物1.8gを水1000mLfこ溶かし， 0.2mollL水酸化ナ

135 トリウム試液を加えてpH9.5に調整する.

136 流量:リセドロン酸の保持時間が約14分になるように

137 調整する.

138 システム適合性

139 システムの性能:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件で

140 操作するとき，内標準物質， リセドロン般の11僚に溶出

141 し，その分離度は6以上である.

142 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

143 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

144 に対するリセドロン酸のピーク面積の比の相対標準偏

145 差は1.0%以下である.

146 貯法容器密閉容器.
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1 リセドロン酸ナトリウム錠

1 リセドロン酸ナトリウム錠
2 Sodium Risedronate Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 リセドロン酸ナトリウム(C7HlONNa07P2: 305.09)を含む.

5 製法 本品l土 fリセドロン酸ナトリウム水和物j をとり，錠剤

6 の製法により製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いリセドロン酸ナトリ

8 ウム(C7HlONNa07P2)2.5mgに対応する量をとり，薄めた希

9 水酸化ナトリウム試液u→20)50mLを加えて振り混ぜた後，

10 遠心分離する.上澄液を孔径0.211m以下のメンプランフィル

11 ターでろ過する.初めのろ液2mLを除き，次のろ液にっき，

12 紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定

13 するとき，波長260~264nmに吸収の極大を示す.

14 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1簡をとり，移動相10mLを正確に加えて振り混ぜた

17 後， 10分間放置する.時々振り混ぜながら10分間超音波処

18 理した後，遠心分離し，上液液を孔径0.211m以下のメンブラ

19 ンフィルターでろ過する.初めのろ液1mLを除き，リセド

20 ロン酸ナトリウム(CÆlONNa07P~約1.75mgに対応する容量

21 のろ液VmLを正確に量り，内標準溶液1mLを正確に加え，

22 移動棺を加えて10mLとし，試料溶液とする. 73IJにリセドロ

23 ン酸標準品(別途80mgtこっき「リセドロン酸ナトリウム水和

24 物j と同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約70mgを

25 精密に量り， 0.2mol!L水酸化ナトリウム試液3mUこ溶かし，

26 移動相を加え正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

27 り，内標準溶液2mLを正確に加え，更に移動相を加えて

28 20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011L

29 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

30 試験を行い，内標準物質のピーク函積に対するリセドロン駿

31 のピーク面積の比QT及びQS0::求める.

32 リセドロン酸ナトリウム(CAlONNa07P2)の量(mg)

33 =Ms X QT/Qs X l/VX 1/4 X 1.078 

34 λifs:脱水物に換算したリセドロン酸標準品の秤取量(mg)

35 内標準溶液安息香酸ナトリウムの移動相溶液(7→2000)

36 試験条件

37 リセドロン酸ナトリウム水和物」の定量法の試験条件

38 を準用する.

39 システム適合性

40 システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

41 操作するとき，内標準物質， リセドロン酸の)1慎に溶出

42 し，その分離度は6以上である.

43 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

44 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

45 に対するリセドロン酸のピーク面積の比の相対標準偏

46 差は1.0%以下である.

47 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により，

48 毎分50回転で試験を行うとき，本品の20分間の溶出率は

49 80%以上である.

50 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

51 10mLをとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルターで
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ろ過する.初めのろ液2mLを除き，次のろ液VmLを正確に

量り，表示量に従い 1mL中にリセドロン酸ナトリウム

(C7HIONNa07P2)約2.811gを含む液となるように水を加えて

正確に V'mLとし，試料溶液とする.自IJにリセドロン酸標

準品(73IJ途80mgtこっき「リセドロン酸ナトリウム水平日物Jと

同様の方法で、水分 (2.48)を測定しておく)約50mgを精密に

量り， 0.2mol!L水酸化ナトリウム試液3mUこ溶かした後，

水を加えて正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，

水を加えて亙確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，

水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液20011Lずつを正確にどり，次の条件で液体クロ

マトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の

りセドロン酸のピーク面積AI'.及びAsをisIJ定する.
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リセドロン酸ナトリウム(C7HlONNa07P~の表示量に対する

溶出率(%)

=lVIs X AI'/As X V'/VX l/CX 9/2 X 1.078 

lVIs :脱水物に換算したリセドロン酸標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のリセドロン酸ナトリウム(C7HlONNa07Pθの表

示最(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:263nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.
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カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二

水平日物0.15g，臭化テトラデシノレトリメチノレアンモニ

ウム3.36g，リン酸二水素アンモニウム5.11g及びリン

酸水素ニアンモニウム3.11gを水1360mLtこ溶かした

後，アセトニトリル640mLを加える.

流量:リセドロン酸の保持時間が約四分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液20011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，リセドロン酸のピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

である.

89 システムの再現性:標準溶液20011Lにつき，上記の条件

90 で試験を6回繰り返すとき， リセドロン酸のピーク面

91 穣の相対標準偏差は2.0%以下である.

92 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

93 とする.本品のリセドロン酸ナトリウム(CÆlONNa07P~約

94 50mgtこ対応する量を精績に量り，内標準溶液10mLを正確

95 に加え，移動相190mLを加えて振り混ぜた後， 10分間放置

96 する.更に持々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，

97 この液を遠心分離し，上澄液を孔径0.211m以下のメンプラン

98 フィルターでろ過する.初めのろ波2mLを除き，次のろ液

99 を試料溶液とする.別にリセドロン般標準品(73IJ途80mgにつ

100 き fリセドロン酸ナトリウム水和物j と同様の方法で水分

101 (2.48)を測定しておく)約50mgを精密に量り， 0.2mol!L7.k 

102 酸化ナトリウム試液3mUこ溶かし，内標準溶液10mLを正確

103 に加えた後，移動相を加えて200mLとし，標準溶液とする.
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2 リセドロン酸ナトリウム錠

104 以下 fリt ドロン西空ナトリウム水和物j の定量f去を準用する.

105 リセドロン酸ナトリウム(C7HIONNa07P0の量(mg)

106 =.11公 X QT/ QS X 1.078 

107 .11ゐ・脱水物に換算したリセドロン酸標準品の秤取量(mg)

108 内標準溶液 安息香酸ナトリウムの移動中日溶液(1→100)

109 貯法容器密隣容器.
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1 リゾチーム塩酸塩

l リゾチーム塩酸塩
2 Lysozym巴Hydl'Ochloride

3 極化リゾチーム

4 塩酸リゾチーム

Lys-Val-Phe-Gly-Arg-Cys-Glu-Leu-Ala-Ala-Ala-Met-Lys-Arg-His-Gly-Leu-Asp-Asn-Tyr-

Arg-GlyC干yr争Ser-Leu-Gly-Asn干巾 Val-Cys-Ala-Ala-Lys-Phe-Glu-Ser-Asn-Phe宇Asn.:rhr

Gln-Ala-Thr-Asn-Arg-Asn-Thr-Asp創y-Ser-Thr-Asp-Tyr-Gly-Ile-Leu-Gln-Ile-AsrγSer

Arg-Trp-T申-ds-Asn-Asp-Gly-Arg守hr-Pro-Gly-Ser-Arg-Asn-Leu-Cys-A叩lIe-pro-c~s

Ser-Ala-Leu-leu-Ser-Ser-Asp-lIe守hr-Ala-Ser-Va卜Asn-Cys-Ala-LysーLys-lIe-Val-Ser

Asp-Gly-Asn-Gly-Met-Asn-Ala午rp-Val-Ala午rp-Arg-Asn-Arg-Cys-Lys-Gly-Thr-Asp-Val-

5 Gln-Ala-T甲lIe-Arg-GIY-Cys-Arg-Leu • xHCI 

6 C616HDs3N1930182SIO・xHCl

7 [12650-88-3，ニワトリ卵白リゾチーム]

8 

9 

本品はニワトリの卵白から得られる塩基性ポリベプチドの

寝酸塩で，ムコ多糖分解作用を有する.

45 2mLをそれぞ、れ正確に量り， pH6.2のリン酸極緩衝液を加え

46 て正確に50mLとし，標準溶液(1)及び標準溶液(2)とする目

47 試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)は氷冷して保存する.

48 あらかじめ35
0Cの水浴中で約5分間加湿した塩化リゾチーム

49 用基質試液4mLを蕊確に量り，これにあらかじめ35
0Cの水

50 浴中で約3分照加温した試料溶液l0011Lを正確に加え， 35
0

C 

51 で豆確に10分潤放置した後， 1m。νL塩酸試液0.5mLを正確

52 に加え，直ちに振り混ぜる.この液につき，水を対照とし，

53 紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

54 640nmにおける吸光度Arを測定する.別に標準溶液(1)及び

55 標準溶液(2)のそれそ'.n10011Lにつき，試料溶液と同様に操

56 乍し，吸光度Asl及びAs2を測定する.

57 乾燥物に換算した1mg中のリゾチームの量[mg(カ価)]

58 = Ms/2Mi. x {(AsI-AT)/(AsI-As0+1} 

n
u
nり

1
i

R

U

ρ
り

ρ
り

Ms :乾燥物に換算したリゾ‘チーム標準品の秤取量bng(カ

価)]

Jl;Ir :乾燥物に換算した本品の秤取量[mg(カ価)]

10 本品を定量するとき，換算した乾燥物に対し，その1mg中 62 貯法容器気密容器.

11 にリソ、チーム0.9mg(カ価)以上を含む.

12 性状 本品は白色の結晶又は結晶性，若しくは無品性の粉末で

13 ある.

14 本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

15 ない.

16 本品は吸湿性である.

17 本品3gを水200mLに溶かした液のpHは3.0~5.0で、ある.

18 確認試験

19 (1 ) 本品のpH5.4の酢酸塩緩衝液溶液(1→500)5mUこ，ニ

20 ンヒドリン試液1mLを加え， 10分罵加熱するとき，液は青

21 紫色を呈する.

22 (2) 本品のpH5.4の酢酸塩緩衝液溶液(1→10000)につき，

23 紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

24 し，本品のスペクトノレと本品の参照スペクトノレを比較すると

25 き，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸

26 収を認める.

27 純度試験

28 (1) 溶状 本品の水溶液(3→200)5mUこ必要ならば希塩

29 酸を加えてpH3fこ調整するとき，液は澄明である.

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

31 試験を行う.比較液には鉛襟準液2.0mLを加える(20ppm以

32 下).

33 乾燥減量 (2.41) 8.0%以下(O.lg，105
0C， 2時間).

34 強熱残分(2.44) 2.0%以下(0.5g).

35 窒素含量本品につき，窒素定量法 (1.08) により試験を行う

36 とき，窒素(N:14.01)の量は換算した乾燥物に対し， 16.8~ 

37 18.6%である.

38 定量j去 本品約25mg(カ価)に対応する量を精密に量り，

39 pH6.2のリン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100mLとする.

40 この液2mLを正確に量り， pH6.2のリン酸塩緩衝液を加えて

41 正確に50mLとし，試料溶液とする.別にリゾチーム標準品

42 句リ途本品と同様の条件で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約

43 25mg(カ価)に対応する量を精密に量り， pH6.2のリン酸塩

44 緩衝液に溶かし，正確に100mLとする.この液1mL及び
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1 リドカイン

l リド力イン
2 Lidocain巴

3 なJJに
4 CJ4H22N20: 234.34 

5 2・Diethyl白mino-N-(2，6・dimethylphenyl)acetamide

6 [137-58-6] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき， リドカイン

8 (CJA22N20)99.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はメタノーノレ又はエタノール(95)に極めて溶けやすく，

11 酢酸(100)又はジエチルエーテルに溶けやすく，水にほとん

12 ど溶けない.

13 本品は，希塩酸に溶ける.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品0.04gをとり， 1moνL塩酸試液lOmLを加えて溶

16 かし，水を加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度

17 浪IJ定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペ

18 クトノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペ

19 クトルは同一波長のところに河様の強度の吸収を認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の臭

21 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

22 品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは同

23 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 激点 (2.60) 66~690C 

25 純度試験

26 (1 ) 溶状本品1.0gを希塩酸2mLに溶かし，水を加えて

27 10mLとするとき，液は無色~淡黄色澄明である.

28 (2) 塩化物 (J.03) 本品0.6gに希硝酸6mL及び水を加え

29 て溶かし50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

30 夜にはO.OlmollL塩酸0.70mLを加える(0.041%以下).

31 (3) 硫酸塩 (J.J4) 本品0.5gに希塩酸5mL及び水を加え

32 て溶かし50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

33 夜は0.005moνL硫酸1.0mLIこ希塩酸5mL及び水を加えて

34 50mLとする(0.096%以下).

35 (4) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，弱く加熱して炭化

36 する.冷後，硝酸マグネシウム六水和物のエタノーノレ(95)溶

37 夜(1→10)10mLを加え，エタノールに点火して燃焼させる.

38 冷後，硫酸1mLを加え，以下第4法により操作し，試験を行

39 う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以下).

40 (5) 類縁物質本品0.10gをメタノール2mLに溶かし，試

41 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

42 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

43 き，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試

44 料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフィー用

45 シリカゲ〉レ(蛍光斉iJ入り)を用いて調製した薄層板にスポット

46 する.次に酢酸エチノレ/2ーブタノン/水/ギ酸混液(5: 

47 3 : 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風

48 乾し，更に800Cで30分間乾燥する.冷後，これに紫外線(主

49 波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット

50 以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

51 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧， シリカゲノレ， 24時間).

52 強熱残分(2.44) 0.1%以下(lg).

53 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢駿

54 (100)20mLIこ溶かし， O.lmollL過塩素酸で、滴定 (2.50)する

55 指示薬:クリスタルバイオレット試液l滴).ただし，滴定

56 の終点は液の紫色が青色を経て育緑色に変わるときとする.

57 陪様の方法で空試験を行い，補正する.

58 O.lmolJL過塩素酸1mL=23.43mgCJ4H2ZN20 

59 貯法容器気密容器.
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1 リドカイン注射i夜

1 リドカイン注射液
2 Lidocaine Inj巴ction

3 塩酸リドカイン注射液

4 本品i土水性の注射剤で、ある.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 塩酸リドカイン(CtA22N20・HCl: 270.80)を含む.

7 製法 本品は「リドカインj をとり，対応量の「糧自費j を加え，

8 注射郊の製法により製する.

9 本品は静脈注射剤として製するときは，保存剤を加えない.

10 性状 本品は無色澄明の液である.

11 pH : 5.0~7.0 

12 確認試験 本品の表示量にもむ、塩酸リドカイン(CtA2ZN20・

13 HCl)0.02gに対応する容量をとり，水酸化ナトリウム試液

14 1mLを加えた後，へキサン20mLで抽出する.ヘキサン抽出

15 夜10mLをとり， 1molIL塩酸試液20mLを加えて激しく振り

16 混ぜた後，水層につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

17 り吸収スペクトルを測定するとき，波長261~265nmに吸収

18 の極大を示す.

19 エンドトキシン (4.01) 1.0EUlmg未満.

20 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

21 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

22 不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

23 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

24 適合する.

25 定量j去 本品の塩酸リドカイン(CI4H22N20・HCl)約0.1gに対

26 応する容量を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，

27 0.001moνL塩酸試液を加えて50mLとし，試料溶液とする.

28 53IJに定量用リドカインをデシケーター(i威圧，シリカゲノレ)で、

29 24時間乾燥し，その約85mgを精密に量り， 1moνL極酸試液

30 0.5mL及び0.001mollL塩酸試液を加えて溶かし，内標準溶

31 液10mLを正篠に加えた後，更に0.001mollL塩酸試液を加え

32 て50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液511L

33 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

34 試験を行い，内標準物質のピーク面積に支守するリドカインの

35 ピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

36 塩酸リドカイン(C14HzzN20・HCl)の量(mg)

37 =MS X Q'l'/Qs X 1.156 

38 MS:定量用リドカインの秤取量(mg)

39 内標準溶液ベンゾ‘ブエノンのメタノール溶液(1→4000)

40 試験条件

41 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

42 カラム:内径4mm，長さ 15cmのステンレス管に1011m

43 の液体クロマトグラブイー用オクタデシルシリル化シ

44 リカゲルを充てんする.

45 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

46 移動棺:ラウリル硫酸ナトリウム2.88gをpH3.0の

47 0.02mo阻 Jリン酸塩緩衝液/アセトニトリル混液

48 (11 : 9)I000mLに溶かす.

49 流量:Vドカインの保持時間が約6分になるように調整

50 す る

51 システム適合性
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システムの性能:標準溶液511Uこっき，上記の条件で操

作するとき， リドカイン，内標準物質の11慎に溶出し，

その分離度は6以上である.

システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

57 対するリドカインのピーク面積の比の相対標準偏差は

58 1.0%以下である.

59 貯法容器密封容器.

5 11718 



以外のピークの面積は，標準溶液のりトドリンのピーク面積

の3/10より大きくない.また，試料溶液のリトドリン及び

リトドリンのトレオ体以外のピークの合計面積は，標準溶液

のリトドリンのピーク面積の4倍より大きくない.

試験条件

カラム，カラム温度及び移動中日は定量法の試験条件を準

用する.

検出器・紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

流量:1)トドリンの保持時間が約10分になるように調

整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からリトドリンの保持

時間の約3倍の範00

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

えて亙確に50mLとする.この液lO11Lから得たリト

ドリンのピーク函積が，標準溶液のリトドリンのピー

ク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:本品20mgfこ移動相50mL及び硫酸

5.6mLを加え，更に移動粉を加えて100mLとする.

この液の一部を約850Cで約2時間加熱し，放冷する.

この液10mLを正確に量り， 2molIL水酸化ナトリウム

試液10mLをIE確に加える.この液l011Lにつき，上

記の条件で操作するとき， リトドリン，リトドリンの

卜レオ体の)1僚に溶出し，その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液1011Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき， リトドリンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0

C， 2時間).

強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

定量j去 本品及びリトドリン塩酸塩標準品を乾燥し，その約

30mgずつを精密に量り，メタノールに溶かし，それぞれを

正確に50mLとする.これらの液25mLを正確に量り，内標

準溶液5mLずつを正確に加え，更に水を加えて50mLとし，

試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液1011L

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

試験を行い，内標準物質のピ}ク面積に対するリトドリンの

ピーク面積の比QT.及びQsを求める.
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リトドリン塩酸塩

リトドリン塩酸塩
Ritodrine Hydl'ochlol'id巴

塩酸リトドリン

1 

1 

2 

3 

βJfitc!7℃~車 性体

リトドリン塩酸塩(C17H21N03• HCl)の量(mg)

=MらXQ'¥'/Qs 

86 

87 

lVfs: 1)トドリン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

(3→500ω 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:1)ン酸水素二アンモニウム 6.6g及び1ーへプ

タンスルホン酸ナトリウム1.1gを水700mLfこ溶かし

た後，メタノール300mLを加える.この液にリン酸

を加え， pH3.0fこ調整する.

88 
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ヌド品を乾燥したものは定量するとき， リトドリン塩酸塩

(C17H21N03 • HCJ)98.0~102.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

本品は水，メタノール又はエタノール(99.5)に溶けやすい.

本品はO.OlmollL塩酸試液に溶ける.

本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

本品は光により徐々に淡黄色となる.

融点:約1960C(分解).

確認試験

(1) 本品のO.OlmollL塩酸試液溶波(1→20000)につき，紫

外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ又はリトドリン塩

酸塩標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比

較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の

強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参熊スペクトル又はリトドリン塩酸温標準品のスペクト

ルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに

隠様の強度の吸収を認める.

(3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(1.09) を

呈する.

p H (2.54) 

5.5である.

純度試験

(1) 溶状

明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) 類縁物質本品20mgを移動棺20mLfこ溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正篠に量り，移動相を加えて正

確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のリトドリ

ンのピークに対する相対保持時間約1.2のトレオ体のピ}ク

面積は，標準溶液のリトドリンのピーク面積の4/5より大

きくなく，試料溶液のリトドリン及びリトドリンのトレオ体

C17H21N03・HCl:323.81 

(lRS，2SR)-1・(4-Hydroxyphenyl)之"

([2-( 4-hydroxyphenyl)ethyl]amino} propan-l-ol 

monohydrochloride 

[23239-51-2] 

ヱド品1.0gを水50mLに溶かした液のpHは4.5~
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本品1.0gを水lOmLfこ溶かすとき， i夜は無色澄
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2 リトドリン塩酸塩

101 流量:リトドリンの保持時間が約6分になるように調整

102 する.

103 システム適合性

104 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

105 操作するとき， リトドリン，内標準物質の順に溶出し，

106 その分離度は3以上である.

107 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

108 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

109 に対するリトドリンのピーク面積の比の棺対標準偏差

110 は1.0%以下である.

111 貯法

112 保存条件遮光して保存する.

113 容器気密容器.
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1 リトドリン塩酸塩錠

1 リトドリン塩酸塩錠
2 Ritodrine Hydrochloride Tablets 

3 塩酸リトドリン錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 リトドリン境酸塩(C17H21NOa・HCl: 323.81)を含む.

6 製法 本品は fリトドリン塩酸塩Jをとり，錠郊の製法により

7 製する.

8 確認試験 定量法で、得たろ液10mLをとり， O.OlmolJL塩酸試

9 液を加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度浪1J定法

10 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長272~

276nm!こ吸収の極大を示す.

12 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一位試験を行うと

13 

11 

14 

き，適合する.

本品1個をどり， O.OlmolJL塩酸試液9mLを加え，完全に

崩壊するまで振り混ぜた後， O.OlmolJL塩酸試液を加えて正15 

16 確に10mLとする.干し径0.4511mのメンプランフィルターを

17 用いてろ過し，ろ液3mLを正確に量り，内標準溶液1mLを

18 正確に加え，試料溶液とする. jjlJにリトドリン塩酸塩標準品

19 を1050Cで2待問乾燥し，その約25mgを精密に量り，

20 O.OlmolJL塩酸試液に溶かし，正確に50mLとする.この液

21 3mLを豆確に量り，内標準溶液1mLを正確に加え，標準溶

22 夜とする.試料溶液及び標準溶液l011Lにつき，次の条件で

23 液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準

24 物質のピーク面積に対するリトドリンのピーク面積の比Q'I'

25 及びQsを求める.

26 リトドリン塩酸塩(C17H21N03・HCI)の量(mg)

27 =Jl公 X Q'l'/Qs X 1/5 

28 J1tli;: 9トドリン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

29 内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

30 (3→ 10000) 

31 試験条件

32 定量法の試験条件を準用する.
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システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，リトドリン，内標準物質の11慎に湾出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するリトドリンのピーク面積の比の相対標準偏差

40 は1.0%以下である 91

41 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により毎 92 

42 分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は80% 93 

43 以上である 94

44 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 95 

45 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ 96 

46 ーでろ過する.初めのろ液10mL告と除き，次のろ液VmLを 97 

47 正確に量り，表示量に従い1mL中にリトドリン塩酸塩 98 

48 (C17H2JN03 • HCI)約5.611gを含む液となるように水を加えて 99 

49 正確に V'mLとし，試料溶液とする. jjlJにリトドリン塩酸 100 

50 塩標準品を105
0

Cで2時間乾燥し，その約28mgを精密に量り， 101 

51 水に溶かい正確に100mLとする.この液2mLを正確に量 102 
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り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液8011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの

波のリトドリンのピーク面積Al'及びAsを測定する.

リトドリン盗酸塩(C17H21N03・HCI)の表示量に対する溶出

率(%)

ニ J1tli;X Al'/ As X V'/V X l/C X 18 

J1tli; :リトドリン海酸塩標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のリトドリン塩酸塩(C17H21N03• HCI)の表示量

(mg) 
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62 試験条件

63 定量法の試験条件を準用する.

64 システム適合性

65 システムの性能:標準溶液8011Lにつき，上記の条件で

66 試験をするとき， リトドリンのピークの理論段数及び

67 シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以下

68 である.

69 システムの再現性:標準溶液8011Uこっき，上記の条件

70 で試験をG回繰り返すとき，リトドリンのピーク面積

71 の相対標準偏差は1.5%以下である.

72 定量法本品20個をとり， O.OlmoνL塩酸試液150mLを加えて

73 20分間振り混ぜた後， O.OlmolJL塩酸試液を加えて正確に

74 200mLとする.ガラスろ過器(G4)でろ過し，初めのろ液

75 20mLを除き，次のろ液30mLを正確に量り，内標準溶液

76 5mLを正確に加え，更にO.OlmolJL塩酸試液を加えて50mL

77 とし，試料溶液とする.別にリトドリン滋酸塩標準品を

78 1050Cで2時間乾燥し，その約 25mgを精筏に量り，

79 O.OlmollL塩酸試液に溶かし正確に50mLとする.この液

80 30mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，

81 O.OlmollL窓酸試液を加えて50mLとし，標準溶液とする.

82 試料溶液及び標準溶液1011Uこっき，次の条件で液体クロマ

83 トグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピー

84 ク面積に対するリトドリンのピーク面積の比Q'I'及びQsを求

85 める.

リトドリン塩酸塩(C17H21N03・HCI)の量(mg)

= J1tli; X QT/ Qs X 4 

Ms :リトドリン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 ノfラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液

(3→5000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:274mn) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:9ン酸水素ニアンモニウム6.6g及び1ーへプタ

ンスルホン酸ナトリウムl.1g:a:水700mUこ溶かした

後，メタノール300mLを加える.この液にリン酸を

加え， pH3.0!こ調整する.

流量:9トドリンの保持時聞が約6分になるように務整

する.

86 

87 

88 

89 

90 
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2 リトドリン塩酸坂錠

103 システム適合性

104 システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

105 操作するとき，リトドリン，内標準物質の傾に溶出し，

106 その分離度は3以上である.

107 システムの再現性:標準溶液lO11Llこっき，上記の条件

108 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

109 に対するリトドリンのピーク面積の比の相対標準偏差

110 は1.0%以下である.

111 貯法

112 保存条件遮光して保存する.

113 容器気密容器.

5 1¥722 



1 リファンピシン

1 リファンピシン
2 Rifampicin 

3 

CH3 

..-:;:.N¥(1 
"- ，N 

4 C"3H58N4012・822.94

5 (2S， 12Z， 14E， 16S， 17 S， 18R， 19R，20R，21S，22R，23S，24E)-

6 5，6，9，17，19鍋Pentahydroxy-23-methoxy-

7 2，4，12，16， 18，20，22-heptamethyl-8-( 4-methylpiperazin-l-

8 yliminomethyl)ぺ，11・dioxo-l，2・dihydro-2， 7-

9 (epoxypentadeca[ 1，11， 13]trienimino )naphtho[2， 1・b]furan・

10 21・ylacetate 

11 [13292-46-1] 

本品は.Staptomyces meditel'1'aneilの培養によって得ら

れる抗細菌活性含有する化合物の誘導体である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 970~

1020)lg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は， リファンピ

シン(C，，3H5sN，，012)としての量を質量(カ価)で示す.

17 性状 本品はだいだい赤色~赤褐色の結品又は結晶性の粉末で

ある.

12 

13 

14 

15 

16 

18 

19 本品は水，アセトニトリル，メタノール又はエタノーノレ

20 (95)に溶けにくい.

21 確認試験

(1) 本品のメタノール溶液u→5000)5mLにpH7.0の

0.05mo阻 Jリン酸塩緩衝液を加えて100mLとする.この液に

つき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトル

を測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はり

ファンピシン標準品について同様に操作して得られたスペク

トルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところ

に同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトル又はリファンピシン標準品のスペクトル

を比較するどき，両者のスペクトルは同一波数のところに同

様の強度の吸収を認める.

34 純度試験

35 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2 ) ヒ素 (J.J/) 本品1.0gをとり，第3法により検液を誠

製し，試験を行う(2ppm以下).

(3) 類縁物質本操作は，試料溶液及び標準溶液を調製後 92

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

36 

37 

38 

39 

40 

'
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速やかに行う.本品0.10gをアセトニトリル50mUこ溶かし 93

原被とする.この液5mLを正確に量り，クエン酸・リン酸

塩・アセトニトリル試液を加えて正確に50mLとし，試料溶

44 夜とする.別に，原液1mLを正確に量り，アセトニトリル

45 を加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，

46 クエン酸・リン酸塩・アセトニトリル試液を加えて正確に

47 50mLとし，標準溶液とする，試料溶液及び標準溶液5011L

48 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ-

49 (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク商

50 積を自動積分法によりiJ¥9定するとき，試料溶液のリファンピ

51 シンに対する棺対保持時間約0.7のピーク面積は，標準溶液

52 のリファンピシンのピーク面積の1.5倍より大きくない.ま

53 た，試料溶液のリファンピシン及び上記のピーク以外の各々

54 のピーク面積は，標準溶液のリファンピシンのピーク面積よ

55 り大きくなく，かっそれらのピークの合計面積は，標準溶液

56 のリファンピシンのピーク面積の3.5倍より大きくない.

57 試験条件

58 検出器，カラム，カラム温度，移動棺及び流量は定量法

59 の試験条件を準用する.

60 面積測定範囲:溶媒のピークの後からリファンピシンの

61 保持時間の約3倍の範囲

62 システム適合性

63 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

64 検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，クエン酸・

65 リン酸塩・アセトニトリル試液を加えて正確に20mL

66 

67 

68 

69 

とする.この液50)lLから得られたリファンピシンの

ピーク面積が，標準溶液のリファンピシンのピーク面

積の7~13%になることを確認する.

システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

70 で試験を6回繰り返すとき，リファンピシンのピーク

71 面積の相対標準備差は2.0%以下である.

72 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(lg.減圧・ 0.67kPa以下.60
0

C. 

73 3時間).

74 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

75 定量法 本品及びリファンピシン標準品約40mg(カ価)に対応

する量を精密に量り，それぞれをアセトニトリルに溶かし，

正確に200mLとする.この液10mLずつを正確に量り，クエ

ン酸・リン酸塩・アセトニトリル試液を加えて正確に

100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

標準溶液50)lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のりフ

ァンピシンのピーク面積AI、及びAsをiJ¥IJ定する.

n
o
n
t
 

作

4

ヴ，

78 

79 

80 

81 

82 

83 リファンピシン(c"3H回N，，010の最[)lg(カ価)]

= lvIs X AI'/ As X 1000 

lvIs: !Jファンピシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

84 

85 

86 試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm.長さ10cmのステンレス管lこ5)lm

の液体クロマトグラフィー用オクチルシリノレ化シリカ

ゲノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:クエン酸一水和物4.2g及び過塩素酸ナトリウム

1.4gを水/アセトニトリル/pH3.1のリン酸塩緩衝液

混液(11: 7 : 2)1000mUこ溶かす.

流量:リファンピシンの保持時間が約8分になるように

87 

88 

89 

90 

91 

94 

95 
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2 リファンピシン

96 調整する.

97 システム適合性

98 システムの性能:本品のアセトニトリノレ溶液u→

99 5000)5mLfこパラオキシ安怠香酸ブチルのアセトニト

100 リル溶液(1→5000)1mLを加えた後，クエン酸・リン

101 酸塩・アセトニトリル試液を加えて50mLとする目こ

102 の液5011Lにつき，上記の条件で操作するとき，パラ

103 オキシ安息、香酸フマチノレ， リファンピシンの順に溶出し，

104 その分離度は1.5以上である.

105 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

106 で試験を5回繰り返すとき， リファンピシンのピーク

107 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

108 貯法容器気密容器.

5 1t
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1 リファンピシンカプセノレ

1 リファンピシンカプセル
2 Rifampicin Capsules 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の93.0~105.0%に 55 

4 対応するリファンヒ。シン(C43HosN4012: 822.94)を含む 56

5 製法 本品は「ヲファンピシンj をとり，カフ。セノレ剤の製法に 57 

6 より製する 58

7 確認試験本品の内容物を取り出し，よく混和し，必要ならば 59 

8 粉末とする.本品の表示量に従い「リファンピシン1

9 20mg(カ価)に対応する量をメタノーノレ100mLに溶かし，ろ

10 過する.ろ液5mLにpH7.0の0.05molJLリン酸塩緩衝液を加

11 えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

12 により吸収スペクトルを測定するとき，波長234~238nm ，

13 252~256nm ， 331 ~335nm及び472~476nm!こ吸収の極大

14 を示す.

15 純度試験類縁物質本操作は，試料溶液及び標準溶液を調製

16 後速やかに行う.本品20個以上をとり，内容物を取り出し，

17 その質量を精密に量り，粉末とする.本品の表示量に従い

18 リファンピシンj 約20mg(カ価)に対応する量を精密に最

19 り，アセトニトリルに溶かし，正確にlOmLとする.この液

20 2mLを蕊確に量り，アセトニトリル/メタノール混液(1: 1) 

21 を加えて正確に20mLとし，試料溶液とする. )JIJにリファン

22 ピシン標準品約20mg(カ価)を精密に量り，アセトニトリル

23 に溶かし，:iE確に10mLとする.この液2mLを正確に量り，

24 アセトニトリル/メタノール混液(1:1)を加えて正確に

25 20mLとする.この液1mLを正確に量り，アセトニトリル/

26 メタノール混液(1:1)を加えて豆確に50mLとし，標準溶液

27 とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次

28 の条件で液体クロマトグラブイー (2.01)により試験を行い，

29 それぞれの液の各々のピーク函積を自動積分法により測定す

30 るとき，試料溶液のリファンピシンに対する相対保持時間約

31 0.5のキノン体及び約1.2のNーオキシド体の量は，それぞれ

32 4.0%以下及び1.5%以下である.また，上記のピーク以外の

33 各々の類縁物質の量は1.0%以下であり，それらの類縁物質

34 の総量は2.0%以下である.ただし，キノン体及びNーオキ

35 シドのピーク面積は自動積分法で求めた面積にそれぞれ感度

36 係数1.24及び1.16を乗じた値とする.
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キノン体の量(mg)= lvfs/ Mr X A-r〆AsX 2.48 

Nーオキシドの量(mg)=lvfs/ Mr X A-rb/ As X 2.32 

その他の個々の類縁物質の量(mg)

= lvfs/ Mr X A-札/As X 2 

lvfs: 1}ファンピシン標準品の秤取量rmg(カ価)]

Mr:本品の秤取量[mg(力価)]

As:標準溶液のピーク面積

A-ra:キノン体のピーク面積

A-rb: N-オキシドのピーク面積

A-l1 :その他の倍々の類縁物質のピーク面積

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 
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カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m 101 

の液体クロマトグラフィ一周オクチルシリル化シリカ 102 

ゲルを充てんする 103

52 

53 

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:過塩素酸ナトリウム2.1g，クエン駿一水和物

54 6.5g及ひーリン酸二水素カリウム2.3gを水1100mUこ溶

かし，アセトニトリル900mLを加える.

流量:リファンピシンの保持時間が約四分になるよう

に調整する.

面積測定範IHI: 1}ファンピシンの保持時間の約2.5倍の

範囲

60 システム適合性

61 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，アセトニト

62 リノレ/メタノール混液(1: 1)を加えて正確に20mLど

63 する.この液2011Lから得たリファンピシンのピーク

64 面積が標準溶液のリファンピシンのピーク面積の3.5

65 ~6.5%になることを確認する.

66 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

67 操作するとき，リファンピシンのピークの怒論段数及

68 びシンメトリー係数は，それぞれ2500段以上， 4.0以

69 下である.

70 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

71 で試験を6回繰り返すとき，リファンピシンのピーク

72 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

73 製剤均一性 (6.02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

74 容出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し

75 て，パドル法により，毎分75回転で試験を行うとき，本品

76 の45分間の溶出率は80%以上である.

77 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

78 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

79 ーでろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを

80 正確に量り，表示最に従い 1mL中にリファンピシン

81 (C43H5SN401~約 1711g(カ価)を含む液となるように水を加え

82 て正確に V'mLとし，試料溶液とする. )JIJにリファンピシ

83 ン標準品約17mg(力価)を精密に量り，メタノーノレ5mLに溶

84 かし，水を加えて正確に100mLとする.この液2mLを正確

85 に量り，71<を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.試

86 料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度

87 淑IJ定法 (2.24)により試験を行い，波長334nmにおける吸光

88 度A-r及びAsを測定する.

89 

90 

リファンピシン(C43HosN4010の表示量に対する溶出率(%)

= MS X A-r/ As X v' / V X 1/ C X 90 

ーよ

9
a
q
O

9

9

9

 

MS: 1)ファンヒ。シン標準品の秤取量[mg(力価)]

C: 1カプセル中のリファンヒ。シン(C43HosN4012)の表示量

[mg(カ価)]

94 定量法本品20個以上をどり，内容物を取り出し，その質量

を精密に量り，粉末とする.本品の表示量に従い「リファン

ピシンj約75mg(カ価)に対応する量を精密に量り，アセト

ニトリル/メタノーノレ混液(1:1)に溶かし，正確に50mLと

する.この液10mLを正確に量り，アセトニトリルを加えて

正確に50mLとする.この液5mLを正確に最り，クエン酸一

水和物2.1g，リン酸水素二ナトリウム十二水和物27.6g及び

リン酸二水素カリウム3.1gを水/アセトニトリル混液(3: 

1)1000mLに溶かした液を加えて正確に50mLとし，試料溶

液とする.別にリファンヒoシン標準品約30mg(カ価)を精密

95 

96 

97 

98 

99 

100 
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2 リファンピシンカプセル

104 に量り，アセトニトリル/メタノール混液(1: 1)20mLに溶

105 かし，アセトニトリルを加えて正確に100mLとする.この

106 液5mLを正確に量り，クエン酸一水和物2.1g，リン酸水素

107 二ナトリウム十二水和物27.6g及びリン酸二水素カリウム

108 3.1gを水/アセトニトリル混液(3: 1)1000mLに溶かした液

109 を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

110 標準溶液5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

111 グラフィー (2.01)により試験を行い，それそ守れの液のリフ

112 ァンピシンのピーク面積Ar及びAsを測定する.

113 リファンピシン(C43H58N，，012)の量[mg(カ価)]

114 =J1Ik. X AT/ As X 5/2 

115 11虫色:1)ファンピシン標準品の符取量[mg(カ価)]

116 試験条件

117 リファンピシン」の定量法の試験条件を準用する.

118 システム適合性

119 システムの性能.リファンピシン標準品30mg(カ価)を

120 アセトニトリル/メタノール混液(1:1)20mUこ溶か

121 し，アセトニトリルを加えて100mLとする.この液

122 5mLをとり，パラオキシ安息香駿ブチルのアセトニ

123 トリル/メタノール混液(1:1)溶液(1→5000)2mLを

124 加えた後，クエン酸ー水平日物2.1g，リン酸水素二ナト

125 リウム十二水和物27.6g及びリン駿二水素カリウム

126 3.1gを水/アセトニトリル混液(3: 1)1000mUこ溶か

127 した液を加えて50mLとする.この液5011Uこっき，

128 上記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸ブチ

129 ル，リファンピシンの順に溶出し，その分離度は1.5

130 以上である.

131 システムの再現・性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

132 で試験告と5回繰り返すとき， リファンピシンのピーク

133 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

134 貯法容器気密容器.
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1 リボスタマイシン硫酸塩

1 リボスタマイシン硫酸塩
2 Ribostamycin 8ulfate 

3 硫酸リボスタマイシン

4 

H2N 

同干 l 

叫
HOW 

• xH2S04 

5 C17H34N401O・ 4面 2804

6 2，6・Diamino-2，6-dideoxy-a-D-glucopyranosyl-(1→4)・

7 [s-D-ribofuranosyl-( 1→5)]-2-deoxy-D-streptamine sulfate 

8 [53797-35-6] 

9 本品は，St1'eptomyces 1:めosidifi・Cl/Sの培養によって得ら

10 れる抗細菌活f生を有するアミノグリコシド系化合物の硫酸塩

11 である.

12 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 680~

13 780llg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，リボスタマイ

14 シン(C17H34N401O: 454.47)としての量を質量(カ価)で示す.

15 性状本品は白色~黄白色の粉末である.

16 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノーノレ(95)にほとんど

17 溶けない.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品20mgをpH6.0のリン酸塩緩衝液2mLに溶かし，

20 ニンヒドリン試液1mLを加えて煮沸するとき，液は青紫色

21 を呈する.

22 (2) 本品及びリボスタマイシン硫酸塩標準品0.12gずつを

23 水20mUこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの

24 夜につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行

25 う.試料溶液及ひ。標準溶液51lLずつを薄層クロマトグラフイ

26 一席シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次

27 にリン酸二水素カリウム溶液(3→40)念展開溶媒として約

28 10cm展掬した後，薄層板を風乾する.これに0.2%ニンヒド

29 リン・水飽和1ーブタノール試液を均等に噴霧し， 100
0
Cで

30 10分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット及び標

31 準溶液から得たスポットは紫褐色を呈し，それらのあ値は

32 等しい.

33 (3) 本品の水漆液(1→5)2mUこ塩化ノ〈リウム試液1i腐を加

34 えるとき， f夜は白濁する.

35 旋光度 (2.49)α)~ : +42~+490(乾燥後， 0.25g，水，

36 25mL， 100mm). 

37 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは6.0~

38 8.0である.

39 純度試験

40 (1) 溶状 本品1.0gを水5mLに溶かすとき，液は無色澄

41 明~微黄色澄明である.

42 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第H去により操作し，

43 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

44 下).

45 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

46 製し，試験を行う (2ppm以下).

47 (4) 類縁物質本品0.12gを水に溶かし，正確に20mLと

48 し，試料溶液とする.この液5mLを正確に量り，水を加え

49 て亙確に100mLどし，標準溶液とする.これらの液につき，

50 薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

51 波及び標準溶液51lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

52 ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にリン酸二

53 水素カリウム溶液(3→40)を展開溶媒として約10cm展開した

54 後，薄層板を風乾する.これに0.2%ニンヒドリン・水飽和1

55 ブタノーノレ試液を均等に噴霧し， 100
0
Cで10分間加熱する

56 とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準

57 容液から得たスポットより濃くない.

58 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(0.5g，減圧・ 0.67kPa以下， 60"C， 

59 3時間).

60 強熱残分 (2.44) 1.0%以下(lg).

61 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

62 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

63 ( i ) 試験菌 BaciJllls slIbtilis ATCC 6633を用いる.

64 並)培地培地(1)の1)のiを用いる.

65 (ui) 標準溶液 リボスタマイシン硫酸犠標準品を乾燥し，

66 その約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，薄めた

67 pH6.0のリン酸塩緩衝液(1→2)に溶かして正確に50mLとし，

68 標準原液どする.標準原液は5~150C以下に保存し， 20日以

69 内に使用する.用時，標準原液適最を正確に量り， pH8.0の

70 O.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に20llg(カ価)及び

71 51lg(力価)を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標

72 準溶液とする.

73 (iv) 試料溶液本品約20mg(力価)に対応する最を精密に量

74 り，水に溶かして正確に50mLとする.この液適量を正確に

75 量り， pH8.0のO.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に

76 20llg(力価)及び51lg(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶

77 液及び低濃度試料溶液とする.

78 貯法容器気密容器.
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1 リボフラビン

1 リボフラピン
2 Riboflavin 

3 ビタミンB2

日OH

H:PN中
5 C17H20N400: 376.36 

6 7，8・Dimethyl-lO・[(2S，3S，4R)・2，3人5-

7 tetrahydroxypentyl]benzo [g]pteri d ine-2，4(3 H， 1 OH)-d ione 

8 [83-88-5] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，リボフラピン

10 (C17H20N400)98.0%以上を含む.

11 性状 本品は黄色~だいだい黄色の結晶で，わずかににおいが

12 ある.

13 本品は水に極めて溶けにくく，エタノーノレ(95)，酢酸

14 (100)又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

16 本品の飽和水溶液は中性である.

17 本品は光によって分解する.

18 融点:約2900C(分解).

19 確認試験

20 (1 ) 本品の水溶液(1→100000)は淡黄緑色で、強い黄緑色の

21 蛍光を発する.この液5mLに亜ジチオン酸ナトリウム0.02g

22 を加えるとき，液の色及び蛍光は消えるが，空気中で振り混

23 ぜるとき，徐々に再び現れる.また，液の蛍光は希塩酸又は

24 水酸化ナトリウム試液をi商加するとき消える.

25 (2) 本品の水溶液(1→100000)10mLを共栓試験管にとり，

26 水酸化ナトリウム試液1mLを加え， 20~40oCで1O~30ワッ

27 トの蛍光灯を20cmの距離から 30分間照射した後，酢酸

28 (31)0.5mLを加えて酸性とし，クロロホルム5mLを加え，よ

29 く振り混ぜるとき，クロロホルム層は黄緑色の蛍光を発する.

30 (3) 本品のpH7.0のリン酸塩緩衝液溶液(1→100000)につ

31 き，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スベクトルを

32 測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はリボ

33 フラビン標準品について同様に操作して得られたスペクトル

34 を比較するとき，両者のスペクトノレは同一波長のところに同

35 様の強度の吸収を認める.

36 旋光度 (2.49) α庁:-128~-142。 本品を乾燥後，そ

37 の約O.lgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液4mLを正

38 確に加えて溶かし，新たに煮沸して冷却した水10mLを加え

39 た後，よく振り混ぜながら無アルデヒドエタノール4mLを

40 正確に加え，更に新たに煮沸して冷却した水を加えて正確に

41 20mLとし， 30分以内に層長100mmで測定する.

42 純度試験 ルミフラビン 本品25mgにエタノーノレ不含クロロ

43 ホルム10mLを加え， 5分間振り混ぜてろ過する.ろ液の色

44 は次の比較液より濃くない.

45 比較液:1/60mollLニクロム酸カリウム液2.0mLtこ水を

46 加えて1000mLとする.

47 乾燥減量 (2.41) 1.5%以下(0.5g，1050C， 2時間).

48 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

49 定量j去本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

50 品を乾燥し，その約15mgを精密に量り，薄めた酢酸(100)(1

51 →400)800mLを加え，加湿して溶かし，冷後，水を加えて

52 正確に1000mLとし，試料溶液とする目別にリボフラピン標

53 準品を1050Cで2時間乾燥し，その約15mgを精絞に量り，薄

54 めた酢酸(100)(1→400)800mLを加え，加温して溶かし，冷

55 後，水を加えて正確に1000mLとし，標準溶液とする.試料

56 溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測

57 定法(2.24)により試験を行い，波長445nmにおける吸光度

58 AI'及びAsを測定した後，亜ジチオン酸ナトリウムをそれぞ

59 れの液5mLにつき0.02gの割合で加え，振り混ぜて脱色し，

60 直ちにこれらの液の吸光度Ar'及びAs'をiJlリ定する.

61 リボフラビ‘ン(C17H20N"Oo)の量(mg)

62 =Ms X (AI'-Ar'V(As-As') 

63 J¥iIs :リボフラビ、ン標準品の秤取量(mg)

64 貯法

65 保存条件遮光して保存する.

66 容器気密容器.
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1 リボフラピン数

1 リボフラビン散
2 Riboflavin Powdel' 

3 ビタミンB2散

4 本品は定量するどき，表示量の95.0~115.0%に対応する

5 リボフラピン(C17H20N40u: 376.36)を含む.

6 製法 本品は fリボフラビンj をとり，頼粒剤又は散剤の製法

7 により製する.

8 確認試験本品の表示量に従し、 fリボフラビンJ1mgに対応す

9 る量をとり，水100mLを加えて振り混ぜてろ過し，ろ液に

10 っきリボフラピン」の確認、試験(I)及び(2)を準用する.

11 純度試験変敗本品は不快な又は変敗したにおい及び味がな

12 l;¥ 

13 定量j去本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

14 品のリボフラビ、ン(C17H20N40u)約15mgfこ対応する量を精密

15 に量り，薄めた酢酸(100)(1→400)800mLを加え，時々振り

16 混ぜながら30分間加温して抽出する.冷後，水を加えて正

17 確に1000mLとし，ガラスろ過器(G4)を用いてろ過し，ろ液

18 を試料溶液とする.以下「リボフラピンj の定量法を準用す

19 る.

20 リボフラビン(C17H20N40u)の量(mg)

21 =1V1S X (Al'-Ar'V(As-As') 

22 λ18: 1)ボフラピン標準品の秤取量(mg)

23 貯法

24 保存条件遮光して保存する.

25 容器気密容器.
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1 リボフラピン酪酸エステル

1 リボフラビン酪酸エステル
2 Ribof1avin Butyl'ate 

3 ビタミンB2百回全エステル

4 酪酸リボフラピン

5 0 

44 以下).

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

46 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える<IOppm以

47 下).

48 (3) 遊離宮堂 本品1.0gに新たに煮沸して冷却した水50mL

49 を加え，振り混ぜてろ過する.ろ液25mLをとり，

50 0.01molJL水酸化ナトリウム液0.50mL及びフェノールブタ

51 レイン試液2滴を加えるとき，液の色は赤色である.

52 (4) 類縁物質 本品0.10gをクロロホルムlOmUこ溶かし，

53 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

54 を加えて正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，ク

55 ロロホルムを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.こ

56 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試

57 験を行う.試料溶液及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマト

6 C33H44N"OlO: 656.72 58 グラフィ一周シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて縮製した薄層

7 (2R，3S，4.めふ(7，8-Dimethyl-2，4-dioxo-3，4- 59 板にスポットする.次にクロロホルム/2ープロパノーノレ混

8 dihydrobenzo[g]pteridin-1O(2H)ヴl)pentan・1ム3，4- 60 液(9: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風

9 tetrayl tetrabutanoate 61 乾する.これに紫外線(主波長254mn)を照射するとき，試料

10 [752-56丹 62 溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得

63 たスポットより濃くない.

11 本品を乾燥したものは定量するとき， リボフラビン酪酸エ 64 乾燥減量 (2.4]) 0.5%以下(Ig，減圧，シリカゲル， 4時間).

12 ステル(C33H44N401O)98.5%以上を含む 65 強熱残分(2.44) 0.1%以下(Ig).

13 性状本品はだいだい黄色の結晶又は結晶性の粉末で，わずか 66 定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

14 に特異なにおいがあり，味はわずかに苦い 67 品を乾燥し，その約40mgを精密に量り，エタノール(95)に

15 本品はメタノール，エタノーノレ(95)又はクロロホルムに溶 68 溶かし，正確に500mLとする.この液10mLを正確に量り，

16 けやすく，ジエチルエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶 69 エタノール(95)を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする.

17 けない 70 別にリボフラビン標準品を105
0

Cで2時間乾燥し，その約

18 本品は光によって分解する. 71 50mgを精密に量り，薄めた酢酸(100)(2→75)150mLに加温

19 確認試験 72 して溶かし，冷後，水を加えて正確に500mLとする.この

20 (1) 本品のエタノール(95)溶液(I→100000)は淡黄緑色で， 73 夜5mLを正確に量り，エタノール(95)を加えて正確に50mL

21 強い帯黄緑色の蛍光を発し，この蛍光は希塩酸又は水酸化ナ 74 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外

22 トリウム試液を加えるとき消える. 75 可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長445nmに

23 (2) 本品0.01gをエタノーノレ(95)5mUこ溶かし，水酸化ナ 76 おける吸光度Ar.及びAsを測定する.

24 トリウム溶液(3→20)/塩酸ヒドロキシアンモニウム溶液(3

25 →20)混液(1: I)2mLを加え，よく振り混ぜた後，塩酸

26 0.8mL及び塩化鉄(皿)試液0.5mLを加え，更にエタノーノレ

77 リボフラビ、ン酪酸エステル(C33H剖N"OlO)の量(mg)

78 =M; X Ar/ As X 1/2 X 1.745 

27 (95)8mLを加えるとき，液は濃赤褐色を呈する. 79 1vIs: !Jボフラビン標準品の秤取量(mg)

28 (3) 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法
80 貯法

29 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトル
81 保存条件遮光して保存する.

30 と本品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトル
82 容器気弱容器.

31 は同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

32 融点 (2.60) 146~150oC 

33 純度試験

34 (1 ) 塩化物本品2.0gをメタノールlOmLに溶かし，希硝

35 酸24mL及び水を加えて100mLとする.よく振り混ぜ10分

36 開放置した後，ろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液

37 を試料溶液とする.試料溶液25mLをとり，水を加えて

38 50mLとし，硝酸銀試液1mLを加えて5分間放置するとき，

39 夜の混濁は，次の比較液より濃くない.

40 比較液:試料溶液25mUこ硝酸銀試液1mLを加え， 10分間

41 放置した後，ろ過する.沈殿を水5mLで4回洗い，洗液

42 はろ液に合わせ， 0.01mo阻J塩酸0.30mL及び水を加え

43 て50mLとし，更に水1mLを追加して混和する(0.021%
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1 リボフラビンリン酸エステルナトリウム

リボフラビンリン酸エステルナトリウム
Riboflavin Sodium Phosphate 

ビタミンB2リン酸エステノレ

リン畿リボフラビン

リン駿リボフラビンナトリウム

t 
H:c工X~工iix;
C17H20N4NaODP : 478.33 

Monosodium(2R，3S，4S)-5・(7，8-dimethyl-

2，4-dioxo-3，4・dihydrobenzo[g]pteridin-10(2H)-yl)-2ム小

trihydroxypentyl monohydrogenphosphate 

[130-40-5] 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し， リボフラビ

ンリン酸エステルナトリウム(C17H20N4NaODP)92.0%以上を

含む.

性状 本品は黄色~だいだい黄色の結晶性の粉末で，においは

なく，味はやや苦い.

本占もは水にやや溶けやすく，エタノール(95)，クロロホル

ム又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

本Jblま光によって分解する.

本品は緩めて吸湿性である.

確認試験

(1) 本品の水溶液(1→100000)は淡業縁色で強い黄緑色の

蛍光を発する.この液5mLfこ麗ジチオン酸ナトリウム0.02g

を加えるとき，液の色及び蛍光は消えるが，空気中で振り混

ぜるとき，徐々に再び現れる.また，液の蛍光は希塩酸又は

水酸化ナトリウム試液をi商加するとき消える.

(2) 本品の水溶液(1→100000110mLを共桧試験管にとり，

水酸化ナトリウム試液1mLを加え， 20~40oCで1O~30ワッ

トの蛍光灯を20cmの距離から 30分間照射した後，酢酸

(31)0.5mL:a'加えて酸性とし，クロロホルム5mLを加え，よ

く振り混ぜるとき，クロロホルム層は黄緑色の蛍光告と発する.

(3 ) 本品のpH7.0のリン酸塩緩衝液溶液(1→100000)につ

き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを

測定し，本品のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較す

るとき，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度

の吸収を認、める.

(4) 本品0.05gに硝酸10mLを加え，水浴上で蒸発乾闘し，

更に強熱する.残留物に薄めた硝酸(1→50110mLを加えて5

分間煮沸する.冷後，アンモニア試液を加えて中性とし，必

要ならばろ過するとき，液はナトリウム塩及びリン酸域の定

性反応 (1.09) を呈する.

旋光度 (2.49)α)~ : +38~+430(脱水物に換算したもの

0.3g， 5mollL塩酸試液， 20mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.20gを水20mLfこ溶かした液のpHは5.0~

6.5である.

純度試験

(1) 溶状本品0.20gを水10mLに溶かすとき， i夜は黄色

~だいだい黄色澄明である.

(2) ノレミフラピン 本品35mgにエタノール不含クロロホ

ルムlOmL告と加え， 5分間振り混ぜてろ過する.ろ液の色は

次の比較液より濃くない.

比較液:1/60mollL二クロム酸カリウム液3.0mLに水を

加えて1000mLとする.

(3) 遊離リン百堂 本品約O.4gを精密に量り，水に溶かし，

正確に100mLとし，試料溶液とする.試料溶液及びリン駿

標準液5mLずつを正確に量り，それぞれを25mLのメスフラ

スコに入れ，七モリブデン酸六アンモニウム・硫酸試液

2.5mL及び1 アミノ -2ーナフトール 4 スルホン酸試液

1mLずつを加えて振り混ぜ，水を加えて25mLとし， 20:!: 

lOCで30分間放置する.これらの液につき，水5mLをFおいて

同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

(2.24)により試験を行う.試料溶液及びリン酸標準液から

得たそれぞれの液の波長740nmにおける吸光度AI'及ひ(Asを

測定するとき，遊離リン酸の量は1.5%以下である.

遊離リン酸(H3POJの含量(%)=1/ M X AI'/ As X 258.0 

l¥II:脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

水分 (2.48) 水分測定用メタノーノレ/水分測定用エチレング

リコール混液(1:I)25mLを乾燥した滴定用フラスコにとり，

水分測定用試液で、終点まで滴定する.次に本品約O.lgを精密

に量り，速やかにi商定フラスコに入れ，過量の水分測定用試

液の一定量を加え， 10分間かき混ぜた後，試験告と行うとき，

水分は10.0%以下である.

定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

品約O.lgを精密に量り，薄めた酢西空(100)(1→500)に溶かし，

E確に1000mLとする.この液10mLを正確に量り，薄めた

酢酸(100)(1→500)を加えて正確に50mLとし，試料溶液とす

る.別にリボフラピン標準品を105
0
Cで2時間乾燥し，その

約15mgを精密に量り，薄めた酢酸(100)(1→400)800mL:a'加

え，力Oiffil.して溶かし，冷後，水を加えて正確に1000mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，7l<を対照と

し，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

445nmにおける吸光度Ar及びAsを測定した後，亜ジチオン

酸ナトリウムをそれぞれの液5mLにつき0.02gの割合で加え，

振り混ぜて脱色し，直ちにこれらの液の吸光度Ar'及びAs'を

測定する.

リボフラビンリン酸エステルナトリウム(CI7H20N4NaODP)の

量(mg)

=l¥Ifs XωT-Ar')/(As-As') X 5 X 1.271 

Ms :リポプラピン標準品の秤取量(mg)

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 リボフラビンリン酸エステルナトリウム注射液

1 リボフラビンリン酸エステルナトリウム

2 注射液
3 Riboflavin Sodium Phosphate Injection 

4 ビタミンB2リン酸エステル注射液

5 リン酸リボフラビン注射液

6 リン酸リボフラピンナトリウム注射液

7 本品は水位の注射剤である.

8 本品は定量するとき，表示最の95.0~120.0%に対応する

9 リボフラピン(C17H20N406: 376.36)を含む.

10 本品の濃度はりボフラピン(C17H20N40G)の量で、表示する.

11 製法本品は r9ボフラビンリン酸エステルナトリウムj をと

12 り，注射剤の製法により製する.

13 性状 本品は黄色~だいだい黄色澄明の液である.

14 pH : 5.0~7.0 

15 確認試験

16 (1 ) 本品の表示量に従いリボフラピンJ1mgfこ対応する

17 容量をとり，水告と加えて100mLとし，この液につきリ

18 ボフラピンリン酸エステルナトリウムj の確認、試験(1)及び

19 (2)を準用する.

20 (2) 本品の表示最に従い fリボフラピンJ0.05gに対応す

21 る答量告ととり，水浴上で蒸発乾回し，残留物につきリボ

22 フラピンリン酸エステルナトリウムj の確認、試験(4)を準用

23 する.

24 エンドトキシン (4.01) 10EU/mg未満.

25 採取容量(五05) 試験を行うとき，適合する.

26 不溶性異物 (6.06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

27 不j容性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

28 無麓 (4.06) メンプランプイノレター?去により試験を行うとき，

29 適合する.

30 定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

31 品のリボフラビ、ン(C17H20N406)約15mgに対応する容量を正

32 確に量り，薄めた酢酸(100)(1→ 500)を加えて正確に

33 1000mLとし，試料溶液とする.以下リボフラビンリン

34 酸エステルナトリウムj の定量法を準用する.

35 リボフラビ、ン(C17H20N，，06)の量(mg)

36 =lVIs X (AI"-AT')/(As-As') 

37 lVIs: 9ボフラピン標準品の秤取量(mg)

38 貯法

39 保存条件遮光して保存する.

40 容器密封容器.本品は着色容器を使Jflすることができる.
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1 リマプロスト アルファデクス

1 リマプロスト アルファデクス
2 Limaprost Alfadex 

3 リマプロストアノレファデクス

4 

0， H 

ト1\Jへ~C02H
・x

k九片yy\~CH3
HO' 1 H (¥ (¥ 

H"  H OH H CH3 

5 C22H300o・λ:C3oHao030

6 (2E)闘7-{(lR，2R，3R)-3・Hydroxy-2-[(1 E，3S，5S)-3-

7 hydroxy-5-methylnon-l唱日ーl-yl]開

8 5・oxocyclopentyl}hept-2・enoicacid-α-cyc¥odextrin 

9 [100459担 01-6(リマプロスト:アノレファデ、クス=1:1 

10 包接化合物)]

11 本品はリマプロストの αーシクロデキストリン包接化合

12 物である.

13 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し， リマプロス

14 ト(α2H300o: 380.52)2.8~3.2%を含む.

15 t生状本品は白色の粉末である.

16 本品は水に溶けやすく，メタノールに溶けにくく，エタノ

17 ール(99.5)に極めて溶けにくく，酢酸エチルにほとんど溶け

18 ない.

19 本品は吸湿性である.

20 確認試験

21 

22 

( 1 ) 本品20mgを水5mLに溶かし，酢酸エチル5mLを加え

て振り混ぜた後，遠心分離して上層液をとり，試料溶液(1)

23 とする. J.lIHこ本品20mgfこ酢酸エチル5mLを加えて振り混ぜ

24 た後，遠心分離して上澄液をとり，試料溶液(2)とする.こ

25 れらの液につき，溶媒を減圧で留去し，残留物に硫酸2mL

26 を加えて5分間振り混ぜるとき，試料溶液(1)から得た液はだ

27 いだい黄色を呈するが試料溶液(2)から得た液は主主しない.

28 (2) 本品20mgを水5mLに溶かし，酢酸エチル5mLを加え

29 て振り混ぜた後，遠心分離して上層液をとり，溶媒を減圧で

30 留去する.残留物をエタノーノレ(95)2mLに溶かし， 1，3 ジ

31 ニトロベンゼン試液5mLを加え，氷冷しながら水酸化カリ

32 ウムのエタノーノレ(95)溶液(17→100)5mLを加えた後，氷冷

却 して暗所に20分開放置するとき，液は紫色を呈する.

34 (3) 本品50mgfこヨウ素試液1mLを加え，水浴中で加熱し

35 て溶かし，放置するとき， n音青色の沈殿を生じる.

36 (4) 本品の希エタノーノレ溶液(3→10000)につき，紫外可

37 視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定すると

38 き， 200~400nmfこ吸収の極大を認、めない.また，この液

39 10mLfこ水酸化カリウム・エタノール試液1mLを加えて15分

40 開放置した液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

41 吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照ス

42 ベクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波長のと

43 ころに同様の強度の吸収を認める.

44 旋光度 (2.49)α)~ : + 125~+ 1350(脱水物に換算したも

45 のO.lg，希エタノーノレ， 20mL， 100mm}. 

46 純度試験類縁物質試料溶液は調製後，速やかに試験を行う.

47 本品0.10gを水2mLfこj容かし，エタノーノレ(95)ImLを加え，

48 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，希エタノール

49 を加えて正確に100mLとし，標準溶液(1)とする.標準溶液

50 (1}3mLを正確に量り，希エタノールを加えて亙確に10mL

51 とし，標準溶液(2)とする.試料溶液，標準溶液(1)及び標準

52 溶液(2)3p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

53 ラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々の

54 ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のリ

55 マプロストに対する粉対保持待問約1.1の17ーエピ体及び相

56 対保持時間約2.1の11ーデオキシ体のピーク面積は，標準溶

57 夜(2)のリマブ。ロストのピーク面積より大きくなく，主ピ-

58 ク及びこれら以外の個々のピーク面積は標準溶液(2)のリマ

59 プロストのピーク面積の1/3より大きくない.また，試料

60 溶液のリマプロスト以外のピークの合計面積は，標準溶液

61 (1)のリマプロストのピーク面積より大きくない.

62 試験条件

63 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

64 の試験条件を準用する.

65 面積測定範囲:溶媒のピークの後からリマプロストの保

66 持時間の約3倍の範囲

67 システム適合性

68 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

69 検出の確認:標準溶液(1)ImLを正確に量り，希エタノ

70 ールを加えて正確に10mLとする.この液3p.Lから得

71 たリマプロストのピーク面積が，標準溶液(1)から得

72 たリマプロストのピーク面積の8~12%になることを

73 確認する.

74 システムの再現性:標準溶液U)311Lfこっき，上記の条

75 件で試験を6回繰り返すとき，リマプロストのピーク

76 函積の相対標準偏差は2.0%以下である.

77 水分 (2.48) 6.0%以下(0.2g，容量滴定法，直接i商定).

78 定量法本品約O.lgを精密に量り，水5mLに溶かし，内標準

79 溶液5mLを正確に加え，試料溶液とする. J.lIJにリマプロス

80 ト標準品約3mgを精密に量り，水5mLfこ溶かし，内標準溶

81 夜5mLを正確に加えて標準溶液とする.試料溶液及び標準

82 溶液3p.Lfこっき，次の試験条件で液体クロマトグラフィ-

83 (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

84 るリマプロストのピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

85 リマプロスト(C22li300o)の量(mg)= Ms X QT/ Qs 

86 Ms; 1}マプロスト標準品の秤取量(mg)

87 内標準溶液 パラオキシ安息香西空プロピルのエタノール

88 (95)溶液(1→4000)

89 試験条件

90 検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:215nm) 

91 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5p.m

92 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

93 リカゲルを充てんする.

94 カラム温度:250C付近の一定温度

95 移動相;O.02mol/Lリン酸二水素カリウム試液/液体ク

96 ロマトグラフィー用アセトニトリル/液体クロマトグ

97 ラフィー用2ープロパノール混液(9: 5 : 2) 

98 流量:リマプロストの保持時間が約12分になるように
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2 リマプロスト アルファデクス

99 調整する.

100 システム適合性

101 システムの性能:標準溶液3pL1こっき，上記の条件で操

102 乍するとき，内標準物質， リマプロストのjl擦に溶出し，

103 その分離度は7以上である.

104 システムの再現性:標準溶液3pL1こっき，上記の条件で

105 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

106 対するリマブロストのピーク面積の比の相対標準偏差

107 は1.0%以下である.

108 貯法

109 保存条件遮光して， -10"C以下で保存する.

110 容器気密容器.
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1 硫酸亜鉛水和物

1 硫酸亜鉛水和物
2 Zinc Sulfat日Hydrate

3 硫酸亙鉛

4 ZnSO"・7H20: 287.55 

5 本品は定量するどき，硫酸亜鉛水和物 (ZnSO"・

6 7H20)99.0~102.0%を含む.

7 t生状 本品は無色の結晶又は白色の結晶伎の粉末である.

8 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(99.5)に極めて

9 溶けにくい.

10 本品は乾燥空気中で風解する.

11 確認試験

12 (1 ) 本品の水溶液U→20)は亜鉛塩の定性反応 (1.09) を呈

13 する.

14 (2) 本品の水溶液U→20)は硫酸塩の定性反応 (1.09) を呈

15 する.

16 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに浴かした液のpHは4.4~

17 6.0である.

18 純度試験

19 ( 1 ) 溶状 本品0.25gを水5mLfこ溶かすとき，液は無色透

20 明である.

21 (2) 重金属 本品1.0gをネスラー管にとり，水10mLfこ溶

22 かし，シアン化カリウム試液20mLを加え，よく振り混ぜ，

23 硫化ナトリウム試液21需を加え， 5分後に白紙を背景として

24 上方から観察するとき，次の比較液より濃くない.

25 比較液:鉛標準液1.0mLに水10mL及びシアン化カリウム

26 試液20mLを加えてよく振り混ぜ，硫化ナトリウム試液

27 2滴を加えるUOppm以下).

28 (3) アルカリ士類金属又はアルカリ金属 本品2.0gを水

29 150mLfこ溶かし，硫化アンモニウム試液を加えて沈殿を完

30 結させ， 7.1<を加えて正確に200mLとしてよく振り混ぜ，乾

31 燥ろ紙を用いてろ過する.初めのろ液20mLを除き，次のろ

32 夜100mLを正確に量り，蒸発乾回し，強熱残分試験法

33 (2.44)を準照して強熱するとき，残留物は5.0mg以下で、あ

34 る.

35 (4) ヒ索 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

36 製し，試験を行う (2ppm以下).

37 乾燥減量 (2.41) 35.5~38.5%(lg， 105
0C， 3P寺間).

38 定量法 本品約0.3gを精密に量り， 7.1<に溶かし正確に100mL

39 とする.この液25mLを豆確に量り，水100mL及びpH10.7

40 のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液2mLを加え，

41 O.OlmollLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で

42 滴定 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・塩化ナ

43 トリウム指示薬0.04g).

44 O.Olmol!Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

45 1mL 

46 = 2.876mg ZnS04・7H20

47 貯法容器気密容器.
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1 硫酸亜鉛点眼液

1 硫酸E鉛点眼液
2 Zinc Sulfat巴OphthalmicSolution 

3 本品は定量するとき，硫酸亜鉛水平日物(ZnS04・7H20:

4 287.55)0.27~0.33w/v% を含む.

5 製法

硫酸亜鉛水和物

ホウ毅

主主化ナトリウム

ウイキョウ治

精製水又は精製水(容器入り)

全量

勾

均
w
暗
J

山
直
一
札

E
I
S
-
-

O
A
h
4
u
H
一
白
り

-nu 

-
凸
り

町

唱

i

6 以上をとり，点娘剤の製法により製する.

7 性状本品は無色澄明の液である.

8 確認試験

9 (1) 本品は亜鉛塩の定性反応 (1.09) を呈する.

10 (2) 本品はホウ酸塩の定性反応 (1.09) を呈する.

11 (3) 本品は塩化物の定性反応 (1.09) を呈する.

12 定量j去本品25mLを正確に量り，水100mL及びpH10.7のア

13 ンモニア・塩化アンモニウム緩衝液2mLを加え， O.OlmollL 

14 エチレンジアミン悶酢酸ニ水素二ナトリウム液で鴻定

15 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・塩化ナトリ

16 ウム指示薬0.04g).

17 O.OlmoνLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

18 1mL 

19 =2.876mg ZnS04' 7H20 

20 貯法察器気密容器.

5 1736 



1 乾燥硫酸アルミニウムカリウム

1 乾燥硫酸アルミニウムカリウム
2 Dried Aluminum Potassium Sulfate 

3 焼ミョウパン

4 AlK(SO，v2: 258.21 

5 本品を乾燥したものは定量するとき，硫酸アルミニウムカ

6 リウム[AlK(SO，U2]98.0%以上を含む.

7 性状 本品は白色の塊又は粉末で，においはなく，味はやや甘

8 く， J奴れん性がある.

9 本品は熱湯に溶けやすく，エタノーノレ(95)にほとんど溶け

10 ない.

11 本品は水に徐々に溶ける.

12 確認試験 本品の水溶液(1→20)はアルミニウム塩の定性反応

13 (1.09) ，カリウム塩の定性反応 (1.09) の(1)， (3)及び(4)並

14 びに硫酸塩の定性反応 (1.09)の(1)及び(3)を呈する.

15 純度試験

16 (1 ) 水不溶物 本品2.0gに水40mLを加え，しばしば振り

17 混ぜた後， 48時間放置し，不溶物をガラスろ過器(G4)を用

18 いてろ取し， 7.k50mLで洗い， 105
D

Cで2時間乾燥するとき，

19 その量は50mg以下で、ある.

20 (2) 重金属 (1.07) 本品0.5gを水45mLに溶かし，必要な

21 らばろ過し，これに希酢酸2mL及ひ'水告と加えて50mLとする.

22 これを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこ希

23 酢酸2mL及び水を加えて50mLとする(40ppm以下).

24 (3) 鉄 (1.10) 本品0.54gをとり，第1法により検液を調

25 製し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液2.0mLを

26 加える(37ppm以下).

27 (4) ヒ素(1.11) 本品0.40gをとり，第1法により検液を

28 調製し，試験を行う(5ppm以下).

29 乾燥減量(2.41) 15.0%以下(2g，200
D

C， 4時梼).

30 定量法本品を乾燥し，その約1.2gを精密に量り，水80mLを

31 加え，水浴上で時々振り混ぜながら20分間加熱し，冷後，

32 水を加えて正確に100mLとする.必要ならばろ過し，初め

33 のろ液30mLを徐き，次のろ液20mLを正確に量り，

34 0.05moνLエチレンジアミン囚酢酸二水素二ナトリウム液

35 30mLをIE確に加え， pH4.8の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝

36 夜20mLを加えた後 5分間煮沸し，冷後，エタノール

37 (95)55mLを加え， 0.05molι酢酸亜鉛液で滴定 (2.50)する

38 指示薬:ジチゾン試液2mL). ただし，滴定の終点は液の淡

39 暗緑色が淡赤色に変わるときとする.同様の方法で空試験を

40 行う.

41 0.05mollLエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液

42 1mL 

43 = 12.91mg AlK(SO，v2 

44 貯j去容器気密容器.

5 1~i' 3? 



1 硫酸アルミニウムカリウム水和物

1 硫酸アルミニウムカリウム水和物
2 Aluminum Potassium Sulfat巴Hydl'ate

3 ミョウノ〈ン

4 硫酸アルミニウムカリウム

5 AlK(SO")2・12H20: 474.39 

6 本品は定量するとき，硫酸アルミニウムカリウム水平日物

7 [AlK(SOゐ・ 12H20199.5%以上を含む.

8 性状 本品は無色~白色の結晶又は粉末で，においはなく，味

9 はやや甘く，強いi反れん性がある.

10 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジエチルエー

11 テノレにほとんど溶けない.

12 本品の水溶液(I→20)は酸性で、ある.

13 確認試験 本品の水溶液(I→10)はアルミニウム壕の定性反応

14 (1.09) ，カリウム塩の定性反応 (1.09) の(1)， (3)及び(4)並

15 びに硫酸塩の定性反応 (1.09)の(l)及び(3)を呈する.

16 純度試験

17 (1 ) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

18 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

19 下).

20 (2) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製

21 し， Ai去により試験を行う.比較液には鉄標準液2.0mLを加

22 える(20ppm以下).

23 (3) ヒ素 (/.JJ) 本品0.6gをとり，第1法により検液を調

24 製し，試験を行う(3.3ppm以下).

25 定量法 本品約4.5gを精密に量り，水に溶かし正確に200mL

26 とする.この液20mLを正確に量り， 0.05moνLエチレンジ

27 アミン四酢酸二水素二ナトリウム液30mLを正確に加え，

28 pH4.8の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液20mLを加えた後，

29 5分間煮沸し，冷後，エタノーノレ(95)55mLを加え，

30 0.05molfL酢酸琵鉛液でj商定 (2.50)する(指示薬:ジチゾン

31 試液2mL). ただし， i'商定の終点は液の淡暗緑色が淡赤色に

32 変わるときとする.同様の方法で空試験を行う.

33 0.05molιェチレンジアミン釦酢酸二水素二ナトリウム液

34 1mL 

35 = 23. 72mg AlK(SOJ2・12H20

36 貯法容器気密容器.

5 1?3δ 



1 硫酸カリウム

1 硫酸カリウム
2 Potassium Sulfate 

3 K2S04: 174.26 

4 本品を乾燥したものは定量するとき，硫駿カリウム

5 (KA04)99.0%以上を含む.

6 性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，わずかに

7 塩味及び苦味がある.

8 本品は水にやや溶けやすく，エタノール(95)にほとんど溶

9 けない.

10 確認試験 本品の水溶液(1→20)はカリウム塩及び硫酸塩の定

11 性反応 (1.09) を呈する.

12 純度試験

13 (1 ) 溶状及び液性本品1.0gを水20mUこ溶かすとき，液

14 は無色澄明で、，中性である.

15 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

16 液にはO.OlmolJL塩酸0.40mLを加える(0.028%以下).

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

18 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

19 下).

20 (4) ナトリウム 本品1.0gを水20mUこ溶かし，炎色反応

21 試験(1)(1.04) を行うとき，持続する黄色を呈しない.

22 (5) ヒ素 (J.ll) 本品0.40gをとり，第1法により検液を

23 調製し，試験を行う(5ppm以下).

24 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，110
o
C， 4時間).

25 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，水200mL

26 及び極酸1.0mLを加えて煮沸し，熱塩化バリウム試液8mL

27 を徐々に加える.この混液を水浴上で1時間加熱した後，沈

28 殿をろ取し，洗液に硝酸銀試液を加えても混濁しなくなるま

29 で水で洗し\乾燥し，徐々に温度を上げ500~600oCで恒量

30 になるまで強熱し，質量を量り，硫酸バリウム(BaS04: 

31 233.39)の量とする.

32 硫酸カリウム(K2S0δの量(mg)

33 硫酸バリウム(BaS04)の量(mg)XO.747

34 貯法容器密閉容器.
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1 硫酸鉄水和物

1 硫酸鉄水和物
2 Ferrous Sulfate Hydrate 

3 硫酸鉄

4 FeSO" ・ 7H~O : 278.01 

5 本品l土定量するとき，硫酸鉄水和物(FeS04・7H20)98.0

6 ~104.0%を含む.

7 性状 本品は淡緑色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

8 味は収れん性である.

9 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジエチノレエー

10 テルにほとんど溶けない.

11 本品は乾燥空気中で風解しやすく，湿った空気中で結晶の

12 表面が黄褐色となる.

13 確認試験 本品の水溶液(I→10)は第一鉄塩及び硫酸塩の定性

14 反応 (1.09) を呈する.

15 純度試験

16 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mL及び希硫酸1mUこ溶かすと

17 き，液は澄明である.

18 ( 2 ) 般 本品を粉末とし，その 5.0gにエタノーノレ

19 (95)50mLを加え， 2分間よく娠り混ぜた後，ろ過する.ろ

20 液25mUこ水50mL，ブロモチモールブ、ルー試液3滴及び希水

21 酸化ナトリウム試液0.5mLを加えるとき，液は青色である.

22 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gを磁製皿にとり，玉水3mL

23 に溶かし，水浴上で蒸発乾固する.残留物を6mo抗 d塩酸試

24 夜5mUこ溶かし，分液漏斗に移す.磁製皿を6molι塩酸試

25 夜5mLずつで2囲洗い，洗液を分液漏斗に合わせ，ジエチル

26 エーテノレ40mLずつで2回，次にジエチルエーテル20mLで振

27 り混ぜた後，静置し，分離したジエチルエーテル層を除く.

28 水層に塩酸ヒドロキシアンモニウム0.05gを加えて溶かし，

29 水浴上で10分間加熱し，冷後，アンモニア水(28)をi商加して

30 液のpHを3~4に調整した後，水を加えて50mLとする.こ

31 れを検液とし，試験を行う.比較液は磁製皿に鉛標準液

32 2.5mLを入れ，玉水3mLを加え，以下同様に操作する

33 (25ppm以下).

34 (4) ヒ素 (1.JJ) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

35 製し，試験を行う(2ppm以下).

36 定量法 本品約0.7gを精密に量り， 7.k20mL及び希硫酸20mL

37 に溶かし， リン酸2mLを加え，直ちに0.02mol/L過マンガン

38 酸カリウム液で務定(2.5めする.

39 0.02mol/L過マンガン酸カリウム液1mL

40 =27.80mg FeSO"・7H20

41 貯法容器気密容器.

5 11
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1 硫酸バリウム

1 硫酸バリウム
2 Barium Sulfat日

3 BaS04: 233.39 

4 性状 本品は白色の粉末で，におい及び味はない.

5 本品は水，エタノール(95)又はジエチルエーテルにほとん

6 ど溶けない.

7 本品は塩酸，硝酸又は水高変化ナトリウム試液に溶けない.

8 確認試験

9 (1 ) 本品0.5gをるつぼにとり，無水炭酸ナトリウム及び炭

10 酸カリウムそれぞ、れ2g'a:加えてよく混ぜ，加熱して融解し，

11 冷後，熱湯を加え，かき混ぜてろ過し，ろ液に塩酸を加えて

12 酸性とした液は硫酸塩の定性反応 (1.09)を呈する.

13 (2) (l)の熱湯不溶物を水で洗った後，酢酸(31)2mLに溶

14 かし，必要ならばろ過する.この液はバリウム塩の定性反応、

15 (J.09)を呈する.

16 純度試験

17 ( 1 ) 液性本品1.0gに水20mLを加え， 5分間振り混ぜる

18 とき， ?1夜は中性である.

19 (2) リン酸塩本品1.0gに硝酸3mL及び水5mLを加えて5

20 分間煮沸し，f令後，水を加えてもとの容量とし，希硝酸で洗

21 ったろ紙でろ過し，ろ液に等容量の七モリブデン酸六アンモ

22 ニウム試液を加え， 50~60oCで1待開放置するとき，黄色の

23 沈殿を生じない.

24 (3) 硫 化物 本品10gを250mLの三角フラスコにとり，希

25 塩駿10mL及び水を加えて100mLとし， 10分間煮沸すると

26 き，発生するガスは潤した酢酸鉛紙を黒変しない.

27 (4) 重金属 (J.07) 本品5.0gに酢酸(100)2.5mL及び水

28 50mLを加え， 10分間煮沸し，冷後，アンモニア試液0.5mL

29 及び水を加えて100mLとし，ろ過する.ろ液50mLを検液と

30 し，試験を行う.比較液は鉛標準液 2.5mLに酢酸

31 UOO)l.25mL，アンモニア試液0.25mL及び水を加えて

32 50mLとする(10ppm以下).

33 (5) ヒ素 (J.ll) 本品2.0gをとり，第1法により検液を調

34 製し，試験を行う Uppm以下).

35 (6) 塩酸可溶物及び可溶性バリウム塩 (3)の液を冷却し，

36 水を加えて100mLとし，ろ過する.ろ液50mLを水浴上で蒸

37 発乾因する.これに塩酸2i商及び温湯10mLを加え，定量分

38 析用ろ紙を用いてろ過し， 7J鼠湯lOmLで、洗い，ろ液及ひ'洗i夜

間 を合わせ，水浴上で再び蒸発乾回し，残留物を1050Cで1時

40 関乾燥するとき，その量は15mg以下で、ある.残留物のある

41 場合は，これに水10mLを加え，振り混ぜてろ過し，ろ液に

42 希硫酸0.5mLを加え， 30分間放置するとき，液は混濁しな

43 し¥

44 貯法容器密閉容器.

5 1
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1 硫酸マグネシウム水和物

1 硫酸マグネシウム水和物
2 Magnesium Sulfate Hydrate 

3 硫酸マグネシウム

4 MgSO'1・7H20:246.47 

5 本品を強熱したものは定量するとき，硫酸マグネシウム

6 (MgS04 : 120.37)99.0%以上を含む.

7 性状 本品は無色又は白色の結晶で，味は苦く，清涼味及び塩

8 味がある.

9 本品は水に極めて溶けやすく，エタノーノレ(95)にほとんど

10 溶けない.

11 本品は希塩酸に溶ける.

12 確認試験 本品の水溶液(1→40)はマグネシウム塩及び硫酸塩

13 の定性反応 (1.09) を呈する.

14 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは5.0~

15 8.2である.

16 純度試験

17 (1) 溶状 本品1.0gを水20mLに溶かすとき，液は無色澄

18 明である.

19 (2) 塩化物 (J.03) 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

20 液にはO.OlmolJL塩酸0.40mLを加える(0.014%以下).

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

22 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるClOppm以

23 下).

24 (4) 亜鉛 本品2.0gを水20mLに溶かし，酢酸(31)ImL及

25 びヘキサシアノ鉄(n)酸カリウム試液5滴を加えるとき，液

26 はt昆濁しない.

27 (5) カルシウム 本品1.0gを希塩酸5.0mL.及び水に溶かし，

28 100mLとし，試料溶液とする.別に本品1.0gをとり，カル

29 シウム標準液2.0mL，希塩酸5.0mL及び71<に溶かし，正確に

30 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

31 き，次の条件で原子吸光光度法 (2.23)により試験を行い，

32 試料溶液及び標準溶液の吸光度AT及びAsを測定するとき，

33 ATはAs-Arより小さい(0.02%以下).

34 使用ガス:

35 可燃性ガス アセチレン又は水素

36 支燃性ガス 空気

37 ランプ:カルシウム中空陰極ランプ

38 波長:422.7nm 

39 (6) ヒ素 (J.ll) 本品1.0gt'とり，第1法により検液を調

40 製し，試験を行う (2ppm以下).

41 強熱減量 (2.43) 45.0~52.0%(lg ， 105
0Cで2時間乾燥後，

42 450"Cで3時間強熱).

43 定量法本品を1050Cで2時間乾燥後， 4500Cで3P寺間強熱し，

44 その約0.6gを精密に量り，希塩酸2mL及ひ'水に溶かし，正

45 確に100mLとする.この液25mLを正確に量り，水50mL及

46 びpH10.7のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加

47 え， 0.05molJLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム

48 液でi様定 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・塩

49 化ナトリウム指示薬0.04g). 同様の方法で空試験を行い，補

50 正する.

51 0.05mol江Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

52 1mL 

53 =6.018mg MgS04 

54 貯法容器密閉容器.

5 1?4之



1 硫酸マグネシウム水

1 硫酸マグネシウム水
2 Magnesium Sulfate Mixture 

3 本品は定量するとき，硫酸マグネシウム水和物CMgS04・

4 7H20 : 246.47)I3.5~16.5w/v%を含む.

5 製法

硫酸マグネシウム水和物

苦味チンキ

希糧酸

精製水又は精製水(容器入り)

全量

6 以上をとり，用特製する.

150g 

20mL 

5mL 

適量

1000mL 

7 性状 本品は淡黄色澄明の液で，酸味と苦味がある.

8 確認試験

9 (1 ) 本品はマグネシウム塩の定性反応 (1.09) を主主する.

10 (2) 本品は塩化物の定性反応(2)(1.09) を呈する.

11 定量法本品10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLと

12 する.この液10mLを正確に量り， 7l<50mL及びpH10.7のア

13 ンモニア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加え， 0.05mollL 

14 エチレンジアミン四酢酸ニ水素二ナトリウム液で滴定

15 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・塩化ナトリ

16 ウム指示薬0.04g).

17 0.05molιェチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

18 1mL 

19 = 12.32mg MgS04 . 7H20 

20 貯法容器気密容 器.

5 11，43 



1 硫酸マグネシウム注射液

1 硫酸マグネシウム注射液
2 Magnesium Sulfate Injection 

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 硫酸マグネシウム水和物(MgS04・7H20: 246.47)を含む.

G 製法 本品は「硫駿マグネシウム水平日物j をとり，注射剤の製

7 去により製する.

8 i生状 本品は無色澄明の液である.

9 確認試験 本品の表示量に従い f硫酸マグネシウム水和物J

10 0.5gに対応する容量をとり，水を加えて20mLとした液はマ

11 グネシウム塩及び硫酸塩の定性反応 (J.09) を呈する.

12 p H (2.54) 5.5~7.0. ただし，表示濃度が5%を超えるとき

13 は，水を用いて5%溶液とし，この液につき，試験を行う.

14 エンドトキシン (4.01) 0.09EUlmg未満.

15 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

16 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

17 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

18 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

19 適合する.

20 定量法 本品の硫駿マグネシウム水平日物(MgS04・7H20)約

21 0.3gに対応する容最を正確に量り，水を加えて75mLとし，

22 pH10.7のアンモニア・窓化アンモニウム緩衝液5mLを加え，

23 以下 f硫酸マグネシウム水和物j の定量法を準用する.

24 0.05mol江Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

25 1mL 

26 = 12.32mg MgS04・7H20

27 貯法 容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

28 器を使用することができる.
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リンゲル液1 

リンゲル液
Ringer s Solution 

1 

本品l土水性の注射剤である.

本品は定量するとき，塩素[(Cl: 35.45) としてlO.53~

0.58w/v%及び複化カルシウム水和物(CaCh・2H20

147.0 I)0.030~0.036w/v%を含む.

製法

2 

n

O

A斗

A
k
u
n
u
η
t

8.6g 

0.3g 

0.33g 

適量

1000mL 

塩化ナトリウム

塩化カリウム

塩化カル、ンウム水和物

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

以上をとり，注射淘lの製法により製する.

本品には保存郊を加えない.

性状 本品は無色澄明の液で，弱い塩味がある.

確認試験

(1) 本品10mLを濃縮して5mLとした液は，カリウム塩及

びカルシウム溢の定性反応 (1.09) を呈する.

(2) 本品はナトリウム塩及び塩化物の定性反応 (1.09) を

呈する.

p H (2.5-1) 

純度試験

(1) 重金属(J.07) 本品100mLを水浴上で、濃縮して約

40mLとし，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これ

を検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液3.0mLに希酢駿

2mL及ひヲ1<を加えて50mLとする(0.3ppm以下).

(2 ) ヒ素 (1.11) 本品20mLをとり，これを検液とし，試

験を行う(0.1ppm以下).

エンドトキシン (-1.01) 0.50EU/mL未満.

採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

不;羽生異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

適合する.

定量法

(1) 塩素 本品20mLを正確に量り，水30mLを加え，強

く振り混ぜながら0.1mol/L硝酸銀液で、i商定(ユ5めする(指示

薬:フルオレセインナトリウム試液31禽).

5.0~7.5 

O
D
n
u
h
υ
'
i
o
A
n
o
s
q
'
D
ρ
口

門
t

o

O

凸

U

A

リーー

'
i
t
i
2
1
1
i

噌

i

唱

i

1

i

唱

i

唱

i

t

I

O

A

O

A

O
L
M
q
O
A仏

l

'

D

ρ

口

付

t

o

o

白

u

n

U

1

i

o

ム

n
O

9
u
-
9白

o
a
o
a
o
h
“。血

o

a

9

“
q
d

内

o

q

o

q
リ

0.1molι硝酸銀波lmL=3.545mgCl 

(2) 塩化カルシウム水和物 本品50mLを正確に量り，

8moνL水酸化カリウム試液2mL及びNN指示薬0.05gを加え，

EまちにO.Olmol江Jエチレンジアミン四酢酸ニ水素二ナトリウ

ム液で、滴定 (2.50)する.ただし，滴定の終点は液の赤紫色

が青色に変わるときどする.

34 
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O.Olmol/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液

lmL 

=1.470mg CaCh' 2H20 

40 

41 

42 
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貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

器を使用することができる.

43 

44 



1 リンコマイシン塩酸塩水和物

1 リンコマイシン塩酸塩水和物
2 Lincomycin Hydrochlor叫巴 Hydrate

3 塩酸リンコマイシン

4 リンコマイシン主主酸坂

6 ClsH34N206S・HCI• H20 ; 461.01 

7 Methyl 6，8-dideoxy-6・[(2S，4R)-1-methyl-4・

8 propylpyrrolidine-2-carboxamido]-1-thio四D-erythro・a-D司

9 galacto-octopyranoside monohydrochloride monohydrate 

10 [7179・49-9]

11 

12 

本品は，Sl1叩 tomyceslincolnensis var. lincolnensisの培

養によって得られる抗細菌活性含有する化合物の塩酸塩であ

47 定量?去の試験条件を準用する目

48 システム適合性

49 システムの性能及びシステムの再現性は定量法のシステ

50 ム適合性を準用する.

51 検出の確認:試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加

52 えて正確に20mLとする.この液20)lLから得たりン

53 コマイシンのピーク面積が試料溶液のリンコマイシン

54 のピーク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

55 水分 (2.-18) 3.0~6.0%(0.5g，容量消定法，直接滴定).

56 定量法 本品及びリンコマイシン塩酸塩襟準品約10mg(力価)

57 に対応する最を精密に量り，それぞれを移動相に溶かし， JE

58 確に10mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料j容液及

59 び標準溶液20)lLずつを豆確にとり，次の条件で液体クロマ

60 トグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のリ

61 ンコマイシンのピーク面積Ar及びAsを測定する.

62 リンコマイシン(C18H34N20(8)の量[)lg(カ価)]

63 =111色X Ar/ As x 1000 

64 lVIs; !Jンコマイシン温駿温標準品の秤取量[mg(カ価)]

13 る 65 試験条件

14 本品は定量するとき，換算した脱水物 1mg当たり 66 

15 825)lg(カ価)以上を含む.ただい本品のカ価は，リンコマ 67 

16 イシン(C18R14N20u8; 406.54)としての最を質量(カ価)で示 68 

17 す 69

18 性状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末である 70

19 本品は水又はメタノールに溶けやすく，エタノール(95)に 71 

20 やや溶けにくく，アセトニトリルに極めて溶けにくい 72

21 確認試験 73 

22 (1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)のペ 74 

23 ースト法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照 75 

24 スベクトル又はリンコマイシン塩酸塩標準品のスペクトルを 76 

25 比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに同様 77 

26 の強度の吸収を認める 78

27 (2) 本品の水浴液(1→100)は塩化物の定性反応(2)(1.09) 79 

28 を呈する 80

29 旋光度 (2.49)α)~ ; + 135~ + 150o(0.5g，水， 25mL， 81 

30 100mm). 82 

検出器:紫外吸光光度計(測定波長;210nm) 

カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管lこ5)lmの

液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカゲ

ノレを充てんする.

カラム温度;460C付近の一定温度

移動格:リン酸13.5mLlこ水1000mLを加え，アンモニ

ア試液を加えてpH6.0fこ調整する.この液780mLに

アセトニトリル150mL及びメタノール150mLを加え

る.

流量:リンコマイシンの保持時聞が約9分になるように

務整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液20)lLにつき，上記の条件で

操作するとき，リンコマイシンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 1.3以

下である.

システムの再現性:標準溶液20)lLにつき，上記の条件

31 pH (2.54) 本品0.10gを水1mUこ溶かした液のpHは 3.0~ 83 で試験を6回繰り返すとき，リンコマイシンのピーク

32 5.5である. 84 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

33 純度試験 85 貯法容器気密容器.

34 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLlこ溶かすとき，液は無色澄

35 明である.

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

37 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(5ppm以

38 下).

39 (3) リンコマイシンB 定量法の試料溶液2011Lfこっき，

40 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

41 い，リンコマイシンのピーク面積及びリンコマイシンに対す

42 る相対保持時間が約0.5のリンコマイシンBのピーク面積を

43 自動積分法により測定するとき，リンコマイシンBのピーク

44 面積は，リンコマイシン及びリンコマイシンBの合計面積の

45 5.0%以下である.

46 試験条件

5 1'748 



1 リンコマイシン塩酸塩注射液

1 リンコマイシン塩酸塩注射液
2 Lincomycin Hydrochloride Injection 

3 塩酸リンコマイシン注射液

4 本品は水性の注射剤である，

5 ヱド品は定量するとき，表示されたカ価の93.0~107.0%に

6 対応するリンコマイシン(ClsH34N2U6S: 406.54)を含む.

7 製法 本品は「リンコマイシン塩酸塩水和物j をとり，注射剤

8 の製法により製する.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験 本品の表示量に従い fリンコマイシン塩酸塩水和

11 物J30mg(カ価)に対応する容量をとり，水30mLを加えて試

12 料溶液とする. 53IJにリンコマイシン塩酸塩標準品10mg(カ

13 価)を7.k10mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につ

14 き，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試

15 料溶液及び、標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シ

16 リカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸

17 アンモニウム150gを水800mUこ溶かし，アンモニア水(28)

18 を加えてpH9.6fこ調整した後，水を加えて1000mLとする.

19 この液80mLfこ2ープロパノーノレ40mL及ひ。酢酸エチル90mL

20 を加えて振り混ぜ，上層を展開溶媒として約15cm展開した

21 後，薄属板を風乾する.これに過マンガン酸カリウム溶液(1

22 →1000)を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポッ

23 ト及び標準溶液から得たスポットのあ値は等しい.

24 p H (2.5-1) 3.5~5.5 

25 エンドトキシン (-1.01) 0.50EUlmg(カ価)未満.

26 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

27 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

28 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

29 無菌 (4.06) メンプランフィノレター法により試験を行うとき，

30 適合する.

31 定量法 本品の「リンコマイシン塩酸塩水平日物j 約0.3g(カ価)

32 に対応する容量を正確に量り，移動棺を加えて正確に30mL

33 とする.この液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

34 20mLとし，試料溶液とする.別にリンコマイシン塩酸塩標

35 準品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，移動相に溶

36 かし，正確に20mLとし，標準溶液とする.以下「リンコマ

37 イシン嵐酸塩水平日物j の定量法を準用する.

38 リンコマイシン(ClsH34N2U6S)の量[mg(カ価)]

39 = Ms X Al'/ As X 15 

40 11公:9ンコマイシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

41 貯法容器密封容器.

5 1741
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1 無水リン酸水素カノレシウム

1 無水リン酸水素カルシウム
2 Anhydl'ous Dibasic Calcium Phosphate 

3 無水第二リン酸カルシウム

4 CaHPO，，: 136.06 

5 [7757-93-9] 

cり
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4
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本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

各条である

なお，三薬局方で調和されていない部分は r+ +Jで包むことに

より示す

10 本品は定量するとき， リン酸水素カルシウム

11 (CaHPO，ù98.0~103.0%を含む.

12 +性状 本品は白色の結晶性の粉末又は粒である.

13 本品は水又はエタノール(99.5)にほとんど溶けない.

14 本品は希塩酸又は希硝酸に湾ける.+

15 確認試験

16 (1 ) 本品O.lgfこ2mollL塩酸試液10mLを加え，加温して溶

17 かし，アンモニア試液2.5mLを振り混ぜながら滴加し，シュ

18 ウ酸アンモニウム試液5mLを加えるとき，白色の沈殿を生

19 じる.

20 (2) 本品O.lgを希硝酸5mLfこ溶かし. 700Cで1~2分間加

21 昆し，七モリブデン酸六アンモニウム試液2mLを加えると

22 き，黄色の沈殿を生じる.

23 純度試験

24 (1) 酸不溶物本品5.0gに水40mL及び塩酸10mLを加え，

25 5分間穏やかに煮沸し，冷後，不溶物を定量分析用ろ紙を用

26 いてろ取する.洗液に硝毅銀試液を加えても混濁を生じなく

27 なるまで水で洗い，残留物をろ紙とともに600:t500Cで強熱

28 して灰化するとき，その量は10mg以下で、ある(0.2%以下).

29 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.20gを水20mL及び希硝酸

30 13mLfこ溶かし.7.kを加えて100mLとし，必要ならばろ過す

31 る.この液50mLを検液とし，試験を行う.比較液には

32 O.OlmoνL塩酸0.70mLを加える(0.248%以下).

33 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.5gを水5mL及ひ'希塩酸5mLに

34 溶かし，水を加えて100mLとし，必要ならばろ過する.ろ

35 液20mLfこ希寝酸1mL及び水を加えて50mLとする.このI夜

間 を検液とし，試験を行う.比較液には0.005mollL硫酸

37 1.0mLを加える(0.48%以下).

38 (4) 炭酸塩本品1.0gに新たに煮沸して冷却した水5mL

39 を加えて振り混ぜ，直ちに塩酸2mLを加えるとき，液は泡

40 立たない.

41 + (5) 重金属 (1.07) 本品0.65gに水5mL及び希塩酸5mL

42 を加え，加温して溶かし，冷後，わずかに沈殿を生じるまで

43 アンモニア試液を加えた後，少量の希塩酸をi潟加して沈殿を

44 溶かし. pH3.5の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液10mL及び

45 水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

46 較j夜l土鉛標準液2.0mLにpH3.5の塩酸・留学酸アンモニウム緩

47 衝液10mL及ひ'水を加えて50mLとする(31ppm以下).+ 

48 (6) バリウム 本品0.5gfこ水10mLを加えて煮沸し，かき

49 混ぜながら塩酸1mLを滴加して溶かし，冷後，必要ならば

50 ろ過し，硫酸カリウム試液2mLを加え. 10分間放置すると

51 き. iI支はI昆i易しない.

52 + (7) ヒ素(J.11) 本品1.0gを希塩酸5mLfこ溶かしこれ

53 を検液とし，試験を行う (2ppm以下).+ 

54 強熱減量 (2../3) 6.6~8.5%Üg. 800~8250C. 恒最).

55 定量j去 本品約O.4gを精密に最り，希塩酸12mLfこ溶かし.7.k

56 を加えて正確に200mLとする.この液20mLを正確に量り，

57 これに0.02mollLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウ

58 ム液25mLを正確に加え，水50mL及ひ(pH10.7のアンモニ

白

u
n
U
唱

i

o

A

M
D
R
u
n
b
ρ
り

ア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加え，過量のエチレン

ジアミン四酢酸二水素二ナトリウムを0.02mollL硫酸亜鉛液

で減定 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・塩化

ナトリウム指示薬25mg). 同様の方法で空試験を行う.

0.02mo阻Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液63 

64 1mL 

65 =2.721mg CaHP04 

66 +貯法容器密閉容器.+
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1 リン駿水素カ/レシウム水和物

1 リン酸水素カルシウム水和物
2 Dibasic Calcium Phosphate Hydl'ate 

3 第二リン酸カルシウム

4 リン酸水素カルシウム

5 CaHP04・2H20: 172.09 

6 [7789-77-7] 
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本医薬品各条lま，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

各条である

なお，三薬局方で百島幸日されていない部分iま r・.Jで囲むことに

より示す.

11 本品は定量するとき， リン酸水素カノレシウム水平日物

12 (CaHP04 ・ 2H20)98.0~105.0%を含む.

13 +性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

14 本品は水又はエタノーノレ(99.5)にほとんど溶けない.

15 本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける.+

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.lgfこ2mol!L塩酸試液10mLを加え，加湿して溶

18 かし，アンモニア試液2.5mLを振り混ぜながら鴻加し，シュ

19 ウ酸アンモニウム試液5mLを加えるとき，白色の沈殿を生

20 じる.

21 (2) 本品O.lgを希硝酸5mLfこ溶かし，700Cで1~2分間加

22 湿し，七モリブデン酸六アンモニウム試液2mLを加えると

23 き，黄色の沈殿を生じる.

24 純度試験

25 (1 ) 酸不溶物本品5.0gに水40mL及び塩酸lOmLを加え，

26 5分間穏やかに煮沸し，冷後，不溶物を定量分析用ろ紙を用

27 いてろ取する.洗液に硝酸銀試液を加えても混濁を生じなく

28 なるまで水で洗い，残留物をろ紙とともに600土500Cで強熱

29 して灰化するとき，その量はlOmg以下である(0.2%以下).

30 ( 2) 塩化物 (1.03) 本品0.20gを水20mL及び希硝酸

31 13mLに溶かし，水省と加えて100mLとし，必要ならばろ過す

32 る.この液50mLを検液とし，試験を行う.比較液には

33 O.Olmolι塩酸0.70mLを加える(0.248%以下).

34 (3) 硫酸塩(1.14) 本品0.5gを水5mL及ひ争希塩酸5mLfこ

35 溶かし，7kを加えて100mLとし，必要ならばろ過する.ろ

36 液20mLfこ希塩酸1mL及ひ'水を加えて50mLとする.この液

37 を検液とし，試験を行う.比較液には0.005mo阻J硫酸

38 1.0mLを加える(0.48%以下).

39 (4) 炭酸塩本品1.0gに新たに煮沸して冷却した水5mL

40 を加えて振り混ぜ，iRちに塩酸2mLを加えるとき，液は泡

41 立たない.

42 + (5) 重金属 (J.07) 本品0.65gに水5mL及び希塩酸5mL

43 を加え，加温して溶かし， J令後，わずかに沈殿を生じるまで

44 アンモニア試液を加えた後，少量の希塩酸を滴加して沈殿を

45 溶かし， pH3.5の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液10mL及び

46 水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

47 較液は鉛標準液2.0mUこpH3.5の塩酸・酢酸アンモニウム緩

48 衝液10mL及び水を加えて50mLとする(31ppm以下).+ 

49 (6) バリウム 本品0.5gfこ水10mLを加えて煮沸し，かき

50 混ぜながら塩酸1mLを濡加して溶かし，冷後，必要ならば

51 ろ過し，硫酸カリウム試液2mLを加え， 10分間放置すると

52 き，液は混I局しなし¥

53 + (7) ヒ素 (l.ll) 本品1.0gを希塩酸5mLに溶かしこれ

54 を検液とし，試験を行う (2ppm以下).+ 

55 強熱減量(2.43) 24.5~26.5%(1g ， 800~8250C，恒量).

56 定量j去 本品約O.4gを精密に量り，希塩酸12mLに溶かし，水

57 を加えて正確に200mLとする.この液20mLを正確に量り，

58 これに0.02molιェチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウ
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ム液25mLを正確に加え，水50mL及びpH10.7のアンモニ

ア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加え，過重のエチレン

ジアミン四酢酸二水素ニナトリウムを0.02molι硫酸亜鉛液

で滴定 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・塩化

ナトリウム指示薬25mg). 問様の方法で空試験を行う.

0.02molιェチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

1mL 

= 3.442mg CaHP04・2H20
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67 +貯法容器密、閉容器.+
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1 リン駿水素ナトリウム水和物

1 リン酸水素ナトリウム水和物
2 Dibasic Sodium Phosphat巴 Hydl'ate

3 リン酸水素ナトリウム

4 リン楼ナトリウム

5 Na2HP04・12H20: 358.14 

6 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し， リン酸水素

7 ナトリウム(Na2HP04: 141.96)98.0%以上を含む.

8 1生状 本品は無色又は白色の結品で，においはない.

9 ;;ド品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジェチルエー

10 テルにほとんど溶けない.

11 本品は温乾燥空気中で底解する.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品の水溶液(1→ 10)はナトリウム塩の定性反応

14 (1.09)の(1)及び(2)を呈する.

15 (2) 本品の水溶液(1→10)はりン酸塩の定性反応 (1.09)の

16 (1)及び(3)を呈する.

17 (3) 本品O.lgを希硝酸5mLtこ溶かし， 700Cで 1~2分間加

18 昆し，七モリブデン酸六アンモニウム試液2mLを加えると

19 き，黄色の沈殿を生じる.

20 純度試験

21 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かすとき， i夜は無色澄

22 明である.

23 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.0gを希硝酸7mL及び7Jくに溶か

24 し， 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液に

25 はO.OlmollL塩酸0.40mLを加える(0.014%以下).

26 (3) 硫酸嵐(1.14) 本品0.5gを希塩酸2mL及び水に溶か

27 し， 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液に

28 は0.005moνL硫酸0.40mLを加える(0.038%以下).

29 (4) 炭酸塩本品2.0gに水5mLを加え煮沸し，冷後，塩

30 酸2mLを加えるとき，液は泡立たない.

31 (5) 重金属 (1.07) 本品2.0gを酢酸(31)4mL及び水に溶

32 かし， 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較j夜

間 は鉛標準液2.0mLtこ希哲学駿2mL及び水を加えて50mLとする

34 (10ppm以下).

35 (6) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1i'去により検波を調

36 製し，試験を行う(2ppm以下).

37 乾燥減量 (2.41) 57.0~6 1.0%(lg， 40
0Cで3時間，次に105

0

C

38 で5時間乾燥する.ただし，試料の厚みは2mm未満).

39 定量j去本品約6gを精密に量り，水50mLtこ溶かし，150Cに保

40 ち， 0.5mol!L硫酸で滴定 (2.50)する(指示薬:メチルオレン

41 ジ・キシレンシアノールFF試液3~4滴).ただし， i潟定の終

42 点は液の色が緑色から暗い緑みの赤紫色に変わるときとする.

43 0.5molι硫酸1mL=142.0mg Naif詑 04

44 貯法容器気密容器.
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1 リン酸二水素カルシウム水和物

1 リン酸ニ水素カルシウム水和物
2 Monobasic Calcium Phosphate Hydrate 

3 第一リン酸カルシウム

4 リン酸二水素カルシウム

5 Ca(H2PO，JZ' HzO : 252，07 

6 

7 

本品を乾燥したものは定量するとき， リン酸二水素カルシ

ウム水和物[Ca(H2PO，J2・H20]90.0%以上を含む.

8 i生状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末で，においはなく，

9 酸味がある.

10 本品は水にやや溶けにくく，エタノール(95)又はジエチル

11 エーテルにほとんど溶けない.

12 本品は希嵐酸又は希硝酸に溶ける.

13 本品はやや潮解性である.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品O.lgに薄めた塩酸(1→6)10mLを加え，加湿して

16 溶かし，アンモニア試液2.5mLを振り混ぜながら滴加し，シ

17 ュウ酸アンモニウム試液5mLを加えるとき，白色の沈殿を

18 生じる.

19 (2) 本品O.lgを希硝酸5mLに溶かし， 70
0

Cで 1~2分間加

20 湿し，七モリブデン酸六アンモニウム試液2mLを加えると

21 き，黄色の沈殿を生じる.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品1.0gに水19mL及び薄めた塩酸(3→4)2mL

24 を加え，水浴中で時々振り混ぜ5分間加熱するとき，液は無

25 色澄明である.

26 (2) リン酸水素塩及び酸本品1.0gに水3mLを加えてす

27 り混ぜ¥更に水100mLを加え，メチルオレンジ試液1i商を加

28 えるとき，液は赤色を呈する.更に1molJL水酸化ナトリウ

29 ム液1.0mLを加えるとき，液は黄色に変わる.

30 (3) 塩化物 (1.03) 本品1.0gを水20mL及び希硝酸12mL

31 に溶かし，水を加えて100mLとし，必要ならばろ過する.

32 この液50mLを検液とし，試験を行う.比較液には

33 O.OlmoνL塩酸0.25mLを加える(0.018%以下).

34 (4) 硫酸塩 (1.14) 本品1.0gを水20mL，及び塩酸1mLに溶

35 かし，7J<を加えて100mLとし，必要ならばろ過する.この

36 夜間mLを検液とし，試験を行う.比較液には0.005molι硫

37 酸0.50mLを加える(0.048%以下).

38 (5) 重金属(1.07) 本品0.65gに水5mL及び希塩酸5mL告と

39 加え，加湿して溶かし，冷後，わずかに沈殿を生じるまでア

40 ンモニア試液を加えた後，少量の希塩酸を減加して沈殿を溶

41 かし， pH3.5の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液10mL及び水

42 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験念行う.比較

43 夜は鉛標準液2.0mL!こpH3.5の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝

44 液10mL及び水を加えて50mLとする(31ppm以下).

45 (6) ヒ素(1.11) 本品1.0gを希塩酸5mL!こ湾かし，これ

46 を検液とし，試験を行う (2ppm以下).

47 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(1g，シリカグル， 24時間).

48 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，希塩酸

49 3mLfこ溶かし，水を加えて正確に100mLとする.この液

50 20mLを正確に量り，これに0.02molJLエチレンジアミン四

51 酢酸ニ水素二ナトリウム液25mLを正確に加え，水50mL及

52 ひ(pH10.7のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加

53 え，過量のエチレンジアミン姐酢酸ニ水素二ナトリウムを

54 0.02mollL酢酸亜鉛液で、満定 (2.50)する(指示薬:エリオク

55 ロムブラックT・塩化ナトリウム指示薬25mg). 同様の方法

56 で空試験を行う.

57 0.02mollLエチレンジアミン四酢畿二水素二ナトリウム液

58 

59 

1mL 

=5.041mg Ca(H2PO，J2・HzO

60 貯j去容器気密容器.
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l レセルピン

1 レセルピン
2 Resel'pine 

O 
/ 

H3C 

3 

4 C3A，ION209: 608.68 

5 Methyl(3S， 16S， 17 R， 18R，20R)・11，17-dimethoxy-18-

6 (3人5-trimethoxybenzoyloxy)yohimban-16-carboxylate

7 [50-55-5] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，レセルピン

9 (C3A40N209)96，0%以上を含む.

10 性状本品は白色~淡黄色の結晶又は結品位の粉末である.

11 本品は酢酸(100)又はクロロホルムに溶けやすく，アセト

12 ニトリルにj容けにくく，エタノ}ノレ(95)に極めて溶けにくく，

13 水又はジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

14 本品は光によって変化する.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品1mgにパニリン・塩酸試液1mLを加えて加温す

17 るとき，液はあざやかな赤紫色を呈する.

18 (2) 本品のアセトニトリル溶液(1→50000)につき，紫外

19 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

20 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ又はレセルピン襟

21 準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較する

22 とき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の

23 吸収を認める.

24 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の

25 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

26 本品の参照スペクトル又は乾燥したレセルヒ。ン標準品のスベ

27 クトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

28 ろに同様の強度の吸収を認める.

29 旋光度 (2.49)α 〕3: 一 114~-1270(乾燥後， 0.25g，クロ

30 ロホルム， 25mL， 100mm). 

31 純度試験類縁物質本操作は，光合避け，遮光した容器を用

32 いて行う.本品50mgをアセトニトリル50mLに溶かし，試

33 料溶液とする.この液3mLを正確に量り，アセトニトリル

34 を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

35 び標準溶液lO11Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ

36 トグラフイ - (2.01) により試験を行い，それぞれの液の

37 各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

38 rl夜のレセルピン以外のピークの合計面積は，標準溶液のレセ

39 ルピンのピーク面積より大きくない.

40 試験条件

41 検出器，カラム及びカラム混度は定量法の試験条件を準

42 用する.

43 移動相:pH3.0の0.05molJL1)ン酸二水素カリウム試液
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/アセトニトリル混液(13: 7) 

流量:レセノレピンの保持時間が約20分になるように調

整する.

面積il{1J定範囲:レセノレヒ。ンの保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，アセトニト

50 リルを加えて正確に50mLとする.この液lO11Lから

51 得たレセルピンのピーク面積が，標準溶液のレセルヒ。

52 ンのピーク面積の3~5%になることを篠認する.

53 システムの性能:本品0.01g及びパラオキシ安息香酸ブ

54 チル4mgをアセトニトリル100mLにi容かす.この液

55 5mUこアセトニトリルを加えて50mLとする.この液

56 2011Lにつき，定量法の試験条件で操作するとき，レ

57 セルピン，パラオキシ安息香酸フoチルのjI[買に溶出し，

58 その分離度は2.0以上である.

59 システムの再現性:標準溶液1011Uこっき，上記の条件

60 で試験を6回繰り返すどき， レセルピンのピーク面積

61 の相対標準偏差は2.0%以下である.

62 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.2g，減圧， 60
o
C， 3時間).

63 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(0.2g).

64 定量j去 本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて1Tう.本

65 品及びレセルピン標準品を乾燥し，その約10mgずつを精密

66 に量り，それぞれをアセトニトリルに溶かし，正確に
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100mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに

内標準溶液10mLを正確に加え，次いでアセトニトリル5mL

を加えた後， 71<を加えて50mLとし，試料溶液及び標準溶液

とする.試料溶液及び標準溶液2011Uこっき，次の条件で液

体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内，標準物

質のピーク面積に対するレセルピンのピーク面積の比Q'l'及

びQsを求める.

74 レセルピン(C3A40N209)の量(mg)=JI必 X Q'l'/Qs 

1vIs :レセルピン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 ノ4ラオキシ安息香駿フ。チルのアセトニトリル

溶液(1→50000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ìJI~定波長: 268nm) 

カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管lこ511mの

液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

カゲ、ルを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動相:pH3.0の0.05molJLリン酸二水素カリウム試液

/アセトニトリル混液(11: 9) 

流量:レセノレピンの保持持聞が約10分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，レセルピン，内標準物質の順に溶出し，
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その分離度は2.0以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6田繰り返すとき，内標準物質のどーク面積

に対するレセルピンのピーク面積の比の格対標準偏差

は2.0%以下である.
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2 レセノレピン

96 貯法

97 保存条件遮光して保存する.

98 容器気密容器.
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4 本品は定量するとき， レセルピン(C33H40N209

5 608.68)0.09~0.11 %を含む.

6 製法

レセルピン Ig 

乳糖水平日物 適量

全量 1000g 

7 以上をとり，散剤の製法により製する.

8 確認試験 本品O.4gをとり，アセトニトリノレ20mLを加えて30

9 分間振り混ぜた後，遠心分離し，この上澄液につき，紫外可

10 t見吸光度額IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定すると

11 き，波長265~269nm及び294~298nmに吸収の極大を示す.

12 定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

13 品のレセノレピン(C33H40N209WJO.5mgfこ対応する量を精密に

14 量り，水12mLを加えて分散し，内標準溶液10mLを正確に

15 加え，次にアセトニトリノレ10mLを加え， 50
0

Cで15分間加温

16 して溶かした後，更に水を加えて50mLとし，試料溶液とす

17 る. 7.llJにレセルピン標準品を600

Cで3H寺問i威圧乾燥し，その

18 約10mgを精密に量り，アセトニトリルに溶かし，正確に

19 100mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液

20 10mLを正確に加え，次にアセトニトリル5mLを加え，更に

21 水を加えて50mLとし，標準溶液とする.以下「レセルピ

22 ンj の定量法を準用する.

23 レセルヒ。ン(C33H40N209)の量(mg)=.iVIsX QT/ Qs X 1/20 

24 .iVIs :レセノレヒ。ン標準品の秤取量(mg)

25 内標準溶液 ノfラオキシ安怠香西安ブ、チノレのアセトニトリル

26 溶液u→50000)

27 貯法

28 保存条件遮光して保存する.

29 容器密閉容器.
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1 レセルピン錠

1 レセルピン錠
2 Resel'pine Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 レセルヒ。ン(C拘H40N209: 608.68)を含む.

5 製法本品は「レセルピンj をとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「レセルピンJ

7 O.4mgに対応する量をとり，アセトニトリル20mLを加えて

8 30分間振り混ぜた後，遠心分離し，この上澄液につき，紫

9 外可視吸光度減定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定す

10 るとき，波長265~269nm及び294~298nmtこ吸収の極大を

11 示す.

12 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

13 き，適合する.

14 本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本品1

15 個をとり，水2mLを加え，振り混ぜながら500Cで15分間加

16 湿して崩壊させる.冷後，本品のレセルピン

17 (C3aH4oNz09)0.lmg当たり内標準溶液2mLを正確に加え，次

18 いでアセトニトリル2mLを加え， 500Cで15分間振り混ぜな

19 がら加視し， i'令後，水を加えて10mLとする.この液を遠心

20 分離し，その上波液を試料溶液とする.別にレセルヒ。ン標準

21 品を600Cで、3時間減圧乾燥し，その約10mgを精密に量り，

22 アセトニトリルに溶かし，正確に100mLとする.この液

23 5mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，次にア

24 セトニトリル5mLを加え，更に水を加えて50mLとし，標準

25 溶液とする.以下「レセルピンJの定量法を準用する.

26 レセルヒ。ン(C33H40N209)の量(mg)

27 =Ms X QT/ Qs X C/10 

28 1V1S :レセルピン標準品の秤取量(mg)

29 C: 1錠中のレセルピン(C33H40N209)の表示量(mg)

30 内標準溶液パラオキシ安息、香酸ブ、チルのアセトニトリル

31 溶液c1→50000)

32 溶出性 (6.10) 試験液にポリソルベート8019を薄めた希酢酸

33 c1→200)に溶かし20Lとした液500mLを用い，パド、ル法によ

34 り，毎分100回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率

35 は70%以上である.

36 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

37 20mL以上をとり，ポリエステル繊維を積層したフィノレター

38 でろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液と

39 する.別にレセルピン標準品を600Cで3H寺問減圧乾燥し，表

40 示量の100倍量を精密に量り，クロロホノレム1mL及びエタノ

41 ル(95)80mLに溶かし，試験液を加えて正確に200mLとす

42 る.この液1mLを亙確に量り，試験液を加えて正確に

43 250mLとし，標準溶液とする.試料溶液及ひ矛標準溶液5mL

44 ずつを正確に量り，褐色の共栓試験管T及びstこ入れ，エタ

45 ノール(99.5)5mLずつを正確に加えてよく振り混ぜた後，薄

46 めた酸化ノ《ナジウム(v)試液c1→2)1mLずつを正確に加え，

47 激しく振り混ぜ， 30分間放置する.これらの液につき，蛍

48 光光度法(2.22)により試験を11い，励起波長400nm，蛍光

49 波長500nmにおける蛍光の強さf奇及びFsを測定する.

50 レセルヒ。ン(C33H40N209)の表示量に対する溶出率(%)

51 =111必ら X Frを~r/ιルν"ンγγゾゾ〆/〆/〆/ノ，

52 1V1S :レセルヒ。ン標準品の秤取量(mg)

53 C: 1錠中のレセルヒ。ン(C33H40N209)の表示量(mg)

54 定量j去本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

55 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする.

56 レセノレヒoン(C33H.ION209)約0.5mgtこ対応する量を精密に量り，

57 水3mLを加え， 500Cで15分間振り混ぜながら加湿する.冷

58 後，内標準溶液10mLを正確に加え，次いでアセトニトリル

59 10mLを加え，更に500Cで15分間振り混ぜながら加湿する.

60 冷後，7l<を加えて50mLとする.この液を遠心分離し，その

61 上澄液を試料溶液どする. jjlJにレセルピン標準品を600Cで3

62 時間i威圧乾燥し，その約10mgを精密に量り，アセトニトリ

63 ルに溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

64 り，内標準溶液10mLを正確に加え，次にアセトニトリル

65 5mLを加え，更に水を加えて50mLとし，標準溶液とする.

66 以下 fレセルピン」の定量法を準用する.

67 レセノレヒoン(C33H40N209)の量(mg)=ll公X QT/ Qs X 1/20 

68 1I1s:レセノレヒ。ン標準品の秤取量(mg)

69 内標準溶液 パラオキシ安怠香酸ブチルのアセトニトリル

70 溶液(1→50000)

71 貯法

72 保存条件遮光して保存する.

73 容器密閉容器.
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1 レセノレピン注射液

1 レセルピン注射液
2 Reserpine Inj巴ction

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

5 レセルヒ。ン(C33H40N20U: 608.68)を含む.

6 製法本品は「レセルピンj をとり，注射剤の製法により裂す

7 る.

8 性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

9 pH : 2.5~4.0 

10 確認試験 本品の表示量に従い「レセルピンJ1.5mgに対応す

11 る容最をとり，ジエチルエーテノレ10mLを加え， 10分間振り

12 混ぜた後，水層をとる.必要ならば更にジエチルエーテル

13 10mLを加え， 10分間振り混ぜる操作を繰り返す.水爆に水

14 を加えて50mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定

15 法 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長265~

16 269nmlこ吸収の極大を示す.

17 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

18 不溶性異物(五06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

19 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

20 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

21 適合する.

22 定量j去本品のレセルヒ。ン(C33H'ION20U)約4mglこ対応する容量

23 を正確に量り， 5.lIJにレセルピン標準品を60
0

Cで3待問減圧乾

24 燥し，その約4mgを精密に量り，それぞれを分液漏斗に入れ，

25 水10mL及びアンモニア試液5mLを加え，クロロホルム

26 20mLで、1囲，次に10mLずつで3囲，それぞれ激しく振り混

27 ぜて抽出し，全抽出液を合わせる.このクロロホルム捻出液

28 を薄めた塩酸(1→1000)50mLずつで2回洗い，洗液を合わせ

29 る.次に炭酸水素ナトリウム溶液(1→100)50mLずつで2回

30 洗い，洗液を合わせる.それぞれ合わせた洗液はクロロホノレ

31 ムlOmLずつで2回抽出し，各クロロホルム抽出j夜は初めの

32 クロロホルム抽出液に合わせ，クロロホルムで潤した少量の

33 脱脂綿を用いて100mLのメスフラスコ中にろ過し，クロロ

34 ホルム少量で洗い，クロロホノレムを加えて100mLとし，試

35 料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，

36 紫外可視吸光度額IJ定法 (2.24)により試験を行い，波長

37 295nmlこおける吸光度Ar・及びAsをilllJ定する.

38 レセルヒ。ン(C33H40N209)の量(mg)=MsX At‘/As 

39 lVIs :レセルヒ。ン標準品の秤取量(mg)

40 貯法

41 保存条件遮光して保存する.

42 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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1 レチノ}ノレ酢酸エステノレ

1 レチノール酢酸エステル
2 Retinol Acetate 

3 酢酸レチノーノレ

4 ビタミンA酢酸エステ/レ

H3G .CH3 c:H3 c:H3 R 

fγ~~~~ 、O〆、CH3

5 'CH3 

6 C22H3202: 328.49 

7 (2E，4E，6E，8E)・3，7・Dimethylθ-(2ム6・trimethylcyclohex開

8 l-en“1・yl)nona-2，4，6，8-tetraelトl-ylacetate 

9 [127-47-9] 

10 本品は合成レチノール酢酸エステル又は合成レチノール酢

11 酸エステルに植物油を加えたものである.

12 本品は19につきビタミンA250万単位以上を含む.

13 本品には適当な抗酸化郊を加えることができる.

14 本品は定量するとき，表示単位の95.0~105.0% を含む.

15 性状 本品は微黄色~黄赤色の結晶又は軟膏ょう物質で，敗油

16 性でないわずかに特異なにおいがある.

17 本品は石油エーテルに溶けやすく，エタノール(95)にやや

18 溶けやすく，水にほとんど溶けない.

19 本品は空気又は光によって分解する.

20 確認試験 本品及びレチノール酢酸エステル標準品15000単位

21 ずつに対応する量を量り，それぞれを石油エーテノレ5mLfこ

22 溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液につき，

23 薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

24 夜及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

25 ゲルを用いて調製した薄層板にスポッ卜する.次にシクロへ

26 キサン/ジエチルエーテノレ混液(12: 1)念展開溶媒として約

27 10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに塩化アンチモ

28 ン(阻)試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポ

29 ツトは，標準溶液から得た青色のスポットと色調及びRrfl直

30 が等しい.

31 純度試験

32 (1 ) 酸価 (1.13) 2.0以下.ただし，本品5.0gを正確に量

33 り，試験を行う.

34 (2幻) 過酸化物 本品約5均gを精密に量り， 2邸50mLの共栓付

3白5 三角フラスコ中で脅酢宇酸(100ωvイソオク夕ンt潟昆尉;液夜(ω3:2沙)5印OmL

3却6 を加え， 青静争かに振りt混昆ぜて溶かす. この;液夜に窒素約6ωOOmL

3訂7 を穏やかに通気し，フラスコ内の空気を置換する.更に窒素

3甜8 を通気しながら，飽手和口ヨウ化カリウム試;液夜O.lmLを加え，直

3却9 ちに密

4却o 3叩OmLを加えて密栓した後， 5~10秒間激しく振り混ぜる.

41 この液につき， O.OlmoJJLチオ硫酸ナトリウム液を用いて滴

42 定 (2.50)する.ただし，滴定の終点は液が終点、近くで微黄

43 色になったとき，デ、ンフ。ン試液0.5mLを加え，生じた青色が

44 脱色するときとする.次式により過酸化物の量を求めるとき，

45 10mEq/kg以下である.

46 過酸化物の量(mEq/kg)=JiゲMX10 

47 V: O.OlmoJJLチオ硫酸ナトリウム液の消費量(mL)

48 M:本品の秤取量(ρ

49 定量法 ビタミンA定量法 (2.55) の第1法 Hこより試験を行

50 う.

51 貯法

52 保存条件遮光した容器にほとんど、全満するか，又は空気を

53 窒素j で置換して冷所に保存する.

54 容器気密容器.

5 l 'ï 5~Î 



1 レチノーノレパルミチン酸エステル

1 レチノールパルミチン酸エステル
2 Retinol Palmitate 

3 パルミチン酸レチノール

4 ビタミンAパルミチン酸エステル

仕デい十へojLWH3

6 CauHuo02: 524.86 

7 (2E，4E，6E，8E)-3，7-Dimethyl-与(2ム6・trimethylcyclohex-

8 I-en・1ヴl)nona-2人6，8-tetra巴n・lヴIpahnitate 

9 [79-81-2] 

10 本品は合成レチノーノレパルミチン酸エステル又は合成レチ

11 ノールパルミチン酸エステノレに植物泌を加えたもので， 19 

12 につきビタミンA150万単位以上を含む.本品には適当な抗

13 西空fヒ剤を力日えることができる.

14 本品は定量するとき，表示単位の95.0~105.0%を含む.

15 性状 本品は淡黄色~黄赤色の固体j制旨状又はi白状の物質で，

16 敗油性でないわずかに特異なにおいがある.

17 本品は石油エーテルに極めて溶けやすく，エタノール(95)

18 に溶けにくく，水にほとんど溶けない.

19 本品は空気又は光によって分解する.

20 確認試験 本品及びレチノーノレパルミチン酸エステル標準品の

21 それぞれ15000単位に松当する量をとり，それぞれを石油エ

22 ーテノレ5mLに溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これ

23 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験

24 を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラ

25 フィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.

26 次にシクロヘキサン/ジエチノレエーテル混液(12:1)を展開再

27 溶媒として約10cm展開した後，薄層板女風乾する.これに

28 塩化アンチモン(皿)試液を均等に噴霧するとき，試料溶液か

29 ら得た主スポットは，標準溶液から得た青色のスポットと色

30 誠及びRrfl直が等しい.

31 純度試験

32 (1 ) 酸価 (1.13) 2.0以下.ただし，本品5.0gを正確に量

33 り，試験を行う.

34 (2) 過酸化物本品約5gを精密に量り， 250mLの共栓付

35 三角フラスコ中で酢酸(100)/イソオクタン混液(3:2)50mL 

36 を加え，静かに振り混ぜて溶かす.この液に窒素約600mL

37 な穏やかに通気し，フラスコ内の空気を置換する.更に窒素

38 を通気しながら，飽和ヨウ化カリウム試液O.lmLを加え，直

39 ちに密桧し， 1分間連続して円を描くように振り混ぜる.水

40 30mLを加えて傍栓した後， 5~10秒間激しく振り混ぜる.

41 この液につき， O.Olmol1Lチオ硫酸ナトリウム液を用いて滴

42 定 (2.50)する.ただし，滴定の終点は液が終点近くで微黄

43 色になったとき，デンプン試液0.5mLを加え，生じた青色が

44 脱色するときとする.次式により過酸化物の量を求めるとき，

45 10mEq/kg以下である.

46 過酸化物の量(mEqlkg)=fゲMX10 

47 V: O.Olmolιチオ硫酸ナトリウム液の消費量(mL)

48 M:本品の秤取最(g)

49 定量法 ビタミンA定量法 (2.55)の第1法一Hこより試験を行

50 う.

51 ~宇法

52 保存条件遮光した容器にほとんど全満するか，又は空気を

53 窒素j で置換して冷所に保存する.

54 容器気密容器.
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1 レナンピシリン筏酸塩

1 レナンピシリン塩酸塩
2 Lenampicillin Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸レナンピシリン

ttJ干仰J133HCl

5 C21H2aN307S' HCl : 497.95 

6 5-Methyl-2-oxo[1，3]dioxol-4・yIl1lethyl(2S，5R，6R)ふ

7 [(2R)-2-amino-2-phenylacetylal1lino]-3，3・dil1lethyl-7・

8 oxo-4-thia-l-azabicyc¥o[3.2.0]heptane-2・carboxylate

9 monohydrochloride 

10 [80734-02-乃

11 本品はアンピシリンのメチノレオキソジオキソレニノレメチル 62 

12 エステルの塩酸極である 63

13 本品は定量するとき，換算した脱水及び脱残留溶媒物1mg 64 

14 当たり 653~70911g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は 65

15 アンピシリン(C16HwN304S: 349.40)としての量を質量(カ 66 

16 価)で示す 67

17 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

18 本品は水，メタノール又はエタノーノレ(95)に極めて溶けや

19 すく ，N，N-ジメチルホルムアミドに溶けやすい.

20 確認試験

21 ( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の塩

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

23 品の参照スベクトル又はレナンピシリン塩酸塩標準品のスペ

24 クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

25 ろに同様の強度の吸収を認、める.

26 (2) 本品の水溶液(1→100)1m Hこ希硝酸0.5mL.及び硝酸銀

27 試液封筒を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

28 旋光度 (2.49)α)~ : +174~十 1940(脱水及び脱残留溶媒

29 物に換算したもの0.2g，エタノール(95)，20mL， 100mm). 

30 純度試験
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( 1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 81

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以 82 

下). 83 

(2) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調 84 

製し，試験を行う (2ppm以下). 85 

(3) 遊離アンピシリン本品約O.lgを精密に量り，内標準 86 

溶液10mLを正確に加えて溶かし，試料溶液とする.別にア 87 

ンピシリン標準品約25mg(カ倒)に対応する最を精密に量り 88

水に溶かして正確に100mLとする.この液2mLを豆確に量 89 

り，内標準溶液10mLを正確に加え，標準溶液とする.試料 90 

溶液及び標準溶液l011Lにつき，試料溶液調製後直ちに，次 91 

の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い 92

それぞれの液の内標準物質のピーク高さに対するアンピシリ 93 

ンのピーク高さの比Q'I'及ひ(Qsを求める.次式によりアンピ 94 

シリンの量を求めるとき， 1.0%以下である 95

96 

97 

46 アンピシリン(CwHwNa04S)の量(%)

47 =lVIs/1I必 X Q'I'/QsX2

48 lVIs :アンピシリン標準品の秤取量(mg)

49 Jl!Ir : '本品の秤取量(mg)

50 内標準溶液 無水カフェインの移動相溶液(1→50000)

51 試験条件

52 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

53 カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管にl011m

54 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリノレ化シ

55 リカゲルを充てんする.

56 カラム温度:25
0

C付近の一定温度

57 移動相:1)ン酸二水素カリウム1.22gをとり，水に溶か

58 して900mLとし，これにアセトニトリル100mLを加

59 える.

60 流量:アンピシリンの保持時聞が約7分になるように調

61 整する.
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システム適合性

システムの性能・標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アンピシリン，内標準物質の傾に溶出

し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク高さ

に支守するアンピシリンのピーク高さの比の相対標準偏

差は5%以下である.

(4) ペニシロ酸本品約O.lgを精密に量り，7J<に溶かして

正確に100mLとし，試料溶液とする.試料溶液lOmLを正確

に量り， pH4.6のフタル酸水素カリウム緩衝液10mL及び

0.005molJL :3ウ素液lOmLを正確に加え，遮光して正確に15

分熊放置した後， O.OlmolJLチオ硫酸ナトリウム液で滴定

(2.50)する(指示薬:デ、ンフ。ン試液1mL). 同様の方法で空

試験を行い，補正するとき，ペニシロ酸(C16H21NaOoS: 

367.42)の量は3.0%以下である.

78 

79 

O.Olmolιチオ硫酸ナトリウム液1mL

=0.45mg CWH21N30oS 

80 (5) 残留溶媒(2.46) 本品約0.25gを精密に量り，内標準

溶液1mLを正確に加えて溶かし，N，Nージメチノレホルムア

ミFを加えて5mLとし，試料溶液とする. J:lIHこ2ープロパノ

ーノレ約80mg及び酢酸エチル約0.12gを精密に量り ，N，N ジ

メチルホルムアミドを加えて正確に100mLとする.この液

1mL及び3mLを正確に量り，それぞれに内標準溶液1mLを

正確に加え，N，Nージメチルホルムアミド、を加えて5mLど

し，標準溶波(1)及び標準溶液(2)とする.試料溶液，標準溶

液(1)及び標準溶液(2)411Lにつき，次の条件でガスクロマト

グラフィー (2.02)により試験を行い，試料溶液の内標準物

質のピーク高さに対する2ープロパノーノレ及び酢酸エチルの

ピーク高さの比Qra及びQTb，標準溶液(1)の内標準物質のピ

ーク高さに対する2ープロパノール及び酢酸エチノレのピーク

高さの比 QSal及びQSbl並びに標準溶液(2)の内標準物質のピ

ーク高さに対する2ープロパノ}ル及び酢酸ェチルのピーク

高さの比QSa2及びQSb2を求める.次式により 2ープロパノー

ルの量及ひ'酢酸エチルの量を求めるとき，それぞれ0.7%以

下及び1.7%以下である.

5 1?59 



2 レナンピシリン塩酸塩

98 2 プロパノーノレの量(%)

99 =lVka/ lVIr X (2QTa-3Qsal+ QSa2)/(QSa2-QSal) 

100 

101 

102 

103 

104 

酢自費エチルの量(%)

=lVkb/ lVIr X (2QTb-3QSbl十 QSb2)/(QSb2-QSbl) 

lVka: 2ープロパノールの秤取量(g)

11181，:酢酸エチルの秤取量(g)

lVIr: ;本品の秤取量(ρ

149 

150 

151 

152 

153 

154 

155 

156 

流量.レナンピシリンの保持時間が約6分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5pUこっき，上記の条件で操

作するとき，レナンピシリン，内標準物質の順に溶出

し，その分離度は10以上である.

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

内標準溶液 シクロヘキサンのN，Nージメチルホルムアミ 157 

システムの再現性:標準溶液51tUこっき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

対するレナンピシリンのピーク面積の比の相対標準偏

差は1.0%以下である.ド溶液(1→ 1000)

試験条件

検出器・水素炎イオン化検出器

カラム:内径3mm，長さ3mの管にガスクロマトグラフ

ィ一局テトラキスヒドロキシプロヒ。ノレエチレンジアミ

ン告と 180~250pmのガスクロマトグラフィー用ケイソ

ウ土に1O~15%の割合で被覆したものを充てんする.

カラム浪度:80
0

C付近の一定温度

注入口温度:160
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:窒素

流量:内標準物質の保持時聞が約1分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能・標準溶液(2)4pLにつき，上記の条件

で操作するとき，内標準物質，酢酸エチル， 2ープロ

パノールの11慎に流出し，内標準物質と酢酸エチノレの分

離度は2.0以上である.

システムの再現性:標準溶液(2)411Lにつき，上記の条

件で試験を3回繰り返すとき，内標準物質のピーク高

125 さに対する酢酸エチルのピーク高さの比の相対標準備

126 差は5.0%以下である.

127 水分 (2.48) 1.5%以下Ug，容量潟定法，直接滴定).

128 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

129 定量法 本品及びレナンピシリン塩酸塩標準品約O.lg(カ価)に

130 対応する量を精密に量り，それぞれを内標準溶液に溶かし，

131 正確にlOmLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液

132 及び標準溶液511Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ

133 ー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク国積に立す

134 するレナンピシリンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

135 アンピシリン(C16H19N304S)の量[ltg(力価)]

136 = ll1S X QT/ Qs X 1000 

137 ll1S :レナンピシリン塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

138 内標準溶液 アミノ安息香酸エチルの移動相溶液U→

139 4000) 

140 試験条件

141 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

142 カラム:内径6mm，長さ 15cmのステンレス管に511mの

143 液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリノレ化シリ

144 カグノレを充てんする.

145 カラム滋度:25"(;付近の一定温度

146 移動相:リン酸二水素カリウム9.53gを水に溶かして正

147 確に700mLとした液に，アセトニトリノレを加えて正

148 確に1000mLとする.

158 

159 貯法容器気密容器.
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1 レパミピド

1 レ1¥ミピド
2 Rebamipide 
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より測定するとき，試料溶液のレパミピドに対する相対保持

時間約0.95のレバミピド、mークロロ異性体のピーク面積は標

準溶液のレパミピドのピーク面積の3/8より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ì~IJ定波長: 222nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカグノレを充てんする.

。切1i
及び鏡像異性体

4 CJ9H15CIN204: 370.79 

5 (2RS)-2-(4-Chlorobenzoylamino)ふ (2・oxo-

6 1，2・dihydroquinolin-4-yl)propanoicacid 

7 [90098-04司乃

56 カラム温度 :25
0

C付近の一定温度

57 移動相:pH6.2のリン酸塩緩衝液300mLに水750mLを

58 加える. このj夜830mLにアセトニトリノレ170mLを力日

59 える.

60 流最:レパミピドの保持時間が約20分になるように調

61 整する.

62 システム適合性

63 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水/pH6.0の

64 0.05molιリン酸塩緩衝液/メタノール混液(7: 7 : 6) 

65 を加えて正確に25mLとする.この液l011Lから得た

66 レパミピドのピーク厨積が標準溶液のレバミピドのピ

67 ーク面積の15~25%になることを確認する.

68 システムの性能:試料溶液1mLをとり，水/pH6.0の

69 0.05mo阻 Jリン酸塩緩衝液/メタノール混液(7: 7 : 6) 

70 を加えて100mLとする.この液l011Lにつき，上記の

71 条件で操作するとき，レパミピドのピークの理論段数

72 及びシンメトリー係数は，それぞれ11000段以上，

73 1.2以下である.

74 システムの再現役:標準溶液l011L1こっき，上記の条件

75 で試験を6回繰り返すとき， レパミピドのピーク面積

76 の格対標準偏差は2.0%以下である.

77 (4) 類縁物質 (3)の試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正

78 確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイー (2，01) によ

79 り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分

80 法により測定するとき，試料溶液のレバミピドに対する相対

81 保持時間約0.5のレパミピドo クロロ異性体及び相対保持時

82 間約0.7のレバミピド鋭ベンゾイル体のピーク面積は，標準

83 溶液のレパミピドのピーク面積の3/8より大きくなく，試

84 料溶液のレバミピド及び上記のピーク以外のピークの面積は，

85 標準溶液のレパミピドのピーク面積の1/4より大きくない.

86 また，試料溶液のレバミピド以外のピークの合計面積は，擦

87 準溶液のレバミピドのピーク面積より大きくない.ただし，

88 レパミピドo クロロ異性体のピーク面積は，感度係数1.4を

89 乗じた伎とする.

90 試験条件

8 

日

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

本品を乾燥したものは定量するとき，レパミピド

(C19H15CIN204)99.0~ 101.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶性の粉末であり，味は苦い.

本品はN，Nージメチルホルムアミドにやや溶けやすく，メ

タノール又はエタノール(99.5)1こ極めて溶けにくく，水にほ

とんど溶けない.

本品のN，N ジメチルホノレムアミド溶液(1→20)は旋光性

を示さない.

融点:約291
0

C(分解).

確認試験

(1) 本品のメタノール溶液(7→1000000)につき，紫外可

祝吸光度iWJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを郷定し，本

品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両

者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認

める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うとき，緑

色を呈する.

純度試験

( 1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをN，N-ジメチノレホルムア

ミド、40mL1こ溶かし，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとす

る.これを検液とし，試験を行う.比較液はO.Olmo阻 J塩酸

0.40mLにN，N- ジメチルホルムアミド、40mL，希硝自費6mL

及び水を加えて50mLとする(0.028%以下).

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

( 3 ) レパミピド、mークロロ異性体 本品40mgを水/

pH6.0の0.05mol!Lリン酸塩緩衝液/メタノール混液(7: 7 : 

6)に溶かして100mLとし，試料溶液とする.この液2mLを

正確に量り，水/pH6.0の0.05mollLリン酸塩緩衝液/メタ

ノール混液(7: 7 : 6)を加えて正確に20mLとする.更にこ

の液2mLを正確に量り， 7.I</pH6.0の0.05molιリン酸塩緩

衝液/メタノーノレ混液(7: 7 : 6)を加えて正確に50mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正確に

とり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試
100 

験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法に

検出器:紫外吸光光度計(ì~tl定波長: 232nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度 :40
0

C付近の一定温度

移動相:1ーデカンスルホン駿ナトリウム2.44gを水

1000mLIこ溶かした液にメタノーノレ1000mL及びリン

酸10mLを加える.

流量:レパミピドの保持時間が約四分になるように誠

整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からレバミピドの保持

91 

92 

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

101 
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2 レノ〈ミピド

102 時間の約3f音の範囲

103 システム適合性

104 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水/pH6.0の

105 0.05mollLリン酸塩緩衝液/メタノール混液(7・7: 6) 

106 を加えて正確に50mLとする.この液101lLから得た

107 レバミピドのピーク面積が標準溶液のレバミピドのピ

108 ーク面積の7~13%になることを確認する.

109 システムの性能 :4 クロロ安息香酸20mgをメタノー

110 ルに溶かして50mLとする.この液及ひ。試料溶液5mL

111 ずつをとり，水/pH6.0の0.05mollLリン酸塩緩衝液

112 /メタノール混液(7: 7 : 6)を加えて50mLとする.

113 この液lO11Lにつき，上記の条件で操作するとき，レ

114 バミピド， 4ークロロ安息、香酸の11頃にj容出し，その分

115 離度は8以上である.

116 システムの再現性:標準浴液l011Lにつき，上記の条件

117 で試験を6囲繰り返すとき，レバミピドのピーク面積

118 の相対標準偏差は2.0%以下である.

119 (5) 残留溶媒別に規定する.

120 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(1g，1050C， 2時間).

121 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

122 定量法本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り ，N，N ジメ

123 チノレホルムアミド60mUこ溶かし， O.lmoνL水酸化カリウム

124 夜でi商定<2.5めする(指示薬:フェノールレッド試液2i商).

125 ただし，終点は液の微黄色が無色に変わるときとする.同様

126 の方法で空試験を行い，補正する.

127 O.lmollL水酸化カリウム液1mL=37.08mgCWH15ClN204 

128 貯法

129 保存条件遮光して保存する.

130 容器密閉容器.
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この液2mLを正確に量り，試験j夜を加え，正確に200mLと

し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，試験液

を対照i夜として紫外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により試験を

行い，波長326nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.
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レパミピド錠

レバミピド錠
Rebamipide Tablets 

1 

1 

レパミピド、(CWH15CIN20，!)の表示量に対する溶出率(%)

=ルJsX Al'/ As X V'/ V X 1/ C X 36 

56 

57 

lVIs :定量用レパミピド、の秤取量(mg)

C: 1錠中のレバミピド、(CWHlSClN20δの表示量(mg)

58 

59 

定量法 本品10個をとり，内標準溶液Fグ5mLを正確に加え，

更にN，N-ジメチルホルムアミド50mLを加え，超音波処理

により崩壊させる.この液を5分間振り混ぜた後， 1mL中に

レバミピド:'(CWH15CIN204)約10mgを含む液となるように

N，N-ジメチルホルムアミドを加えて VmLとする.この液

を遠心分離した後，上澄液5mLをとり ，N，N-ジメチルホ

ルムアミド、を加えて50mLとする.更にこの液2mLをとり，

N，Nージメチルホルムアミド、20mLを加え，水を加えて

50mLとする.必要ならば干し径0，511m以下のメンプランフィ

ルターでろ過し，試料溶液とする.日IJに定量用レパミピドを

1050Cで2時間乾燥し，その約O，lgを精密に量り ，N，Nージ

メチルホルムアミドに溶かし，内標準溶液2mLを正確に加

えて，N，Nージメチルホルムアミドを加えて100mLとする.

この液2mLをとり ，N，N-ジメチルホルムアミド:'20mLを加

え，更に水を加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液2011L!こっき，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するレバミピドのピーク面積の比QT及びQsを求める.
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レパミピド(C19HlsClN20Jの量(mg)

=地 X ql'/Qs X y，ゲ100

78 

79 

内標準溶液 アセトアニリドのN，N-ジメチルホルムアミ

ド溶液(1→20)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4，6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲ〉レを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:pH6，2のPン酸塩緩衝液300mUこ水750mLを

加えた液830mLをとり，アセトニトリノレ170mLを加

える.

流量:レバミピドの保持時聞が約20分になるように調

lVIs ;定量用レバミピドの秤取量(mg)80 
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本品は定量するとき，表示量の95，0~105，0%に対応する

レバミピド(CWH15ClN2o.l; 370，79)を含む.

製法本品は「レバミピドj をとり，錠剤の製法により製する.

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「レパミピドj

30mgfこ対応する最をとり，メタノール/アンモニア水(28)

混液(9: I)5mLを加えて10分間振り混ぜた後，遠心分離し，

上澄液を試料溶液とする.別に定量用レバミピド'30mgをメ

タノール/アンモニア水(28)混液(9:I)5mL!こ溶かし，標準

i容液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずっ

そk薄層クロマトグラフィ一期シリカゲ.ル(蛍光剤入り)を用い

て調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/メタノ

ール/ギ酸混液(75: 25 : 2)を展界再溶媒として約10cm展開し

た後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照

射する kき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から

得たスポットのRrfl直は等しい.

製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

き，適合する.

本品1個をとり， 7.k10mLを加えて10分間よく振り混ぜた

後，内標準溶液10mLを正確に加え，N，Nージメチルホルム

アミド10mLを加えて5分間よく振り混ぜた後，N，N ジメ

チルホルムアミドを加えて50mLとする.この液を遠心分離

し，レバミピド(C19H15CIN20δ3mgfこ対応する上澄液VmL

をとり ，N，Nージメチルホルムアミド、20mLを加え，水を加

えて50mLとする.この液を孔径0，511m以下のメンブランフ

ィルターでろ過し，初めのろ液1mLを除き，次のろj夜を試

料溶液とする.別に定量用レパミピドを105
0

Cで2時間乾燥

しその約O，lgを精密、に量り ，N，Nージメチノレホルムアミド

に溶かし，内標準溶液10mLを正確に加え，N，Nージメチル

ホルムアミドを加えて50mLとする.この液1.5mLをとり，

N，N-ジメチルホルムアミド20mLを加え，更に水を加えて

50mLとし，標準溶液とする.以下定量法を準用する.
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レパミピド(CWH15CIN204)の最(mg)

=lVIs X QT/QS X 3/2V 

35 

36 

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液201!Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，レバミピドの順に溶出し，

その分離度は8以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に女守するレパミピドのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0%以下である.

容器密閉容器.
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102 

内標準溶液 アセトアニリドのN，N-ジメチルホルムアミ

ド溶液(1→150)

溶出性(丘10) 試験液に薄めたpH6，0のりン酸水素二ナトリ

ウム・クエン酸緩衝液(1→4)900mLを用い，パドノレ法によ

り，毎分50回転で試験を行うとき，本品の60分間の溶出率

は75%以上である.

ヌド品1個:a::とり，試験を開始し，規定された時潤に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランプイノレタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを

正確に量り，表示量に従い 1mL中にレパミピド

(C19HloClN204)約2211gを含む液となるように試験液を加え

て正確に V'mLとし，試料溶液とする， )3IJに定量用レパミ

ピドを105"Cで2時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，

N，N ジメチルホルムアミドに溶かし，正確に25mLとする.

lVIs :定量用レバミピドの秤取量(mg)37 
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1 レパロルファン酒石酸塩

1 レバロルファン酒石酸塩
2 Levallorphan Tartrate 

3 酒石酸レパロノレファン

f 

A 叩 2
C
入γC02H

5 ClりH2ONO・C4HaOa: 433.49 

6 17・Allylmorphinan-3-olmonotartrate 

7 [71-82-9] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，レパロノレファン溜石

9 酸塩(C19H2oNO・C厄 606)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末で，においはない.

11 本品は水又は酢酸(100)にやや溶けやすく，エタノール

12 (95)にやや溶けにくく，ジェチルエーテノレにほとんど溶けな

13 し¥

14 確認試験

15 (1 ) 本品のO.Olmolι塩酸試液溶液(1→10000)につき，紫

16 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

17 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

18 両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

19 認める.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

22 本品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

23 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (3) 本品の水溶液(1→30)は酒石酸塩の定性反応 (1.09)の

25 (1)及び(2)を呈する.

26 旋光度 (2.49)α)~ : -37.0~-39.20(乾燥後， 0.2g，水，

27 10mL， 100mm). 

28 T H (2.54) 本品0.2gを水20mLfこ溶かした液のpHは3.3~

29 3.8である.

30 融点 (2.ω174~1780C

31 純度試験

32 (1 ) 溶状 本品0.2gを水10mLfこ溶かすとき， ?1夜は無色澄

33 明である.

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

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

36 下).

37 (3) 類縁物質 本品0.20gを水10mLfこ溶かし，試料溶液

38 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えてま確に

39 100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，簿層ク

40 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び

41 標準溶液2011Lずつを簿層クロマトグラフィ-}fjシリカゲノレ

42 を用いて調製した薄層板にスポッドする.次にメタノール/

43 アンモニア試液混液(200: 3)を展開溶媒として約10cm展開

44 した後，薄層板を風乾する.これに噴霧用ドラーゲンドルフ

45 試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以

46 外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

47 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，i:威圧，酸化リン(V)，80
0
C， 

48 4時間).

49 強熱残分(2.44) 0.1%以下(lg).

50 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

51 (100)30mLfこ溶かし， O.lmolιi昼寝素酸で、i商定 (2.50)する

52 指示薬:クリスタルバイオレット試液以前).同様の方法で

53 空試験を行い，補正する.

54 O.lmoνL過塩素酸1mL=43.35mgCWH25NO・C4HaO日

55 貯法容器密閉容器.
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1 レパロルファン酒石酸塩注射液

1 レJ¥口jレファン酒石酸塩注射液 52 

2 Levallorphan Tartrate Injection 53 

3 酒石酸レパロルファン注射液 54 
55 

4 本品は水性の注射剤である 56

5 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する 57 

6 レバロノレファン酒石酸塩(CI9H25NO・CAuOu: 433.49)を含 58 

7 む 59

流量:レバロルファンの保持時間が約12分になるよう

に調整する，

システム適合性

システムの性能:標準溶液l01lLにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質， レバロルファンの)1慎に溶

出し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液l01lUこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

8 製法 本品は「レバロノレファン酒石酸塩」をとり，注射剤の製 60 に対するレパロルファンのピーク函積の比の相対標準

9 法により製する 61 偏差は1.0%以下である.

10 性状本品は無色澄明の液である 62 貯法容器密封容器.

11 pH : 3.0~4.5 

12 確認試験 本品の表示最に従い「レバロルファン源右酸境1

13 3mgfこ対応する容量を正確に量り， 7k5mL及ひ、希海酸21禽を

14 加え，ジエチルエーテノレ15mLずつで5回激しく振り混ぜて

15 洗う.水層をとり，水浴上で加湿して残存するジエチノレエー

16 テル告と蒸発し，冷後， O.OlmolfL塩酸試液を加えて50mLと

げ した液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により吸収ス

18 ベクトルを測定するとき，波長277~281nmlこ吸収の極大を

19 示す.

20 エンドトキシン (4.01) 150EU/mg未満.

21 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

22 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

23 不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

24 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

25 適合する.

26 定量j去 本品のレパロノレファン酒石酸塩(C19H25NO・CAuOu)

27 約2mglこ対応する容量を正確に量り，内標準溶液10mLを正

28 確に加え，試料溶液とする.別に定量用酒石酸レバロノレフア

29 ン合800Cで4s寺間減圧乾燥(酸化リン(V))し，その約O.lgを精

30 密に量り，水に湾かし，正確に100mLとする.この液2mL

31 を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，標準溶液と

32 する.試料溶液及ひ。標準溶液l01lLにつき，次の条件で液体

33 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質

34 のどーク面積に対するレバロルファンのピーク面積の比QT

35 及びQsを求める.

36 レパロルファン酒石酸塩(CI9H25NO・CAuOu)の量(mg)

37 =Ms X QT/ Qs X 1/50 

38 Ms:定量用酒石酸レパロルファンの秤取量(mg)

39 内標準溶液 パラオキシ安息香西空イソブ'チノレ0.04gをエタ

40 ノーノレ(95)10mUこ溶かし，水を加えて100mLとする.

41 この液lOmUこ水を加えて100mLとする.

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

44 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

45 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

46 リカゲ、ルを充てんする.

47 カラム温度:400C付近の一定温度

48 移動棺:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gを薄めたリン酸(1

49 →1000)500mUこ溶かし，水酸化ナトリウム試液を滴

50 加してpH3.01こ調整する.この液300mL1こアセトニ

51 トリノレ200mLを加える.

5 1?65 



1 レボチロキシンナトリウム水和物

l レボチロキシンナトリウム水和物
2 Levothyroxine Sodium Hydrate 

3 レボチロキシンナトリウム

HO，、/会¥ l¥ノデ¥/へ¥/C02Na

』斗 L~ 山均 ・刷20

I~\J 、0'\十/

4 

5 CloHlOI4NNa04・XH20

6 Monosodium 0・(4-hydroxy-3，5-diiodophenyl)-3，5-diiodo・

7 L-tyrosinate hydrate 

8 [25416-65-3] 

48 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω〉により試験

49 を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラ

50 フィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.

51 次にtーブチルアルコーノレ/t-アミノレアルコール/水/アン

52 モニア水(28)/2ーブタノン混液(59・32: 17 : 15・7)を展

53 関溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

54 にニンヒドリン0.3gを1ーブタノール/酢酸(100)混液(97: 

55 3)100mLに溶かした液を均等に噴霧し，100
0

Cで3分間加熱

56 するとき，試料溶液から得た主スポット以外の赤紫色のスポ

57 ットは，襟準溶液から得たスポットより濃くない.

58 乾燥減量(2.41) 7~11%(0.5g，減圧，酸化リン(V) ， 60oC， 

59 4時間).

60 定量j去 本品約25mgを精密に量り，水酸化ナトリウム溶液(1

61 →100)10mL及び新たに裂した亜硫酸水素ナトリウム溶液(1

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，レボ、チロキ 62 →100)1mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法

10 シンナトリウム(ClsHIOI4NNa04: 798.85)97.0%以上を含む 63 (1.06) により検液を調製する.装置のAの上部に少量の水

11 性状 本品は微黄白色~淡黄褐色の粉末で，においはない 64 を入れ，注意してCをとり，水40mLで、C，B及びAの内墜を

12 本品はエタノール(95)に溶けにくく，水又はジエチルエー 65 洗い込む.この液に臭素・酢酸試液1mLを加え，桧Cを施し，

13 テルにほとんど溶けない 66 1分間激しく振り混ぜる.水40mLでC，B及びAの内壌を洗

14 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける 67 し、込み，ギ酸0.5mLを加え再び栓Cを施し， 1分間激しく振

15 本品は光によって徐々に着色する 68 り混ぜ，水40mLでC，B及びAの内墜を洗い込む目Afこ窒素

16 確認試験 69 を十分に吹き込み，酸素と過量の臭素を追いだし，ヨウ化カ
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(1 ) 本品O.lgを直火で加熱するとき，紫色のガスを発生す

る.

(2) 本品0.5mgfこ水/エタノール(95)/塩酸/水酸化ナト

リウム試液混液(6: 5 : 2 : 2)8mLを加え，水浴中で2分間加

温した後，冷却し亜硝酸ナトリウム試液O.lmLを加え，暗

所に20分間放置する.この液にアンモニア水(28)1. 5mLを加

えるとき，液は帯黄赤色を呈する.

(3) 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液(1→10000)につ

き，紫外可視吸光度測定法(2.24) により吸収スペクトルを

測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較す

るとき，両者のスペクトルは向一波長のところに同様の強度

の吸収を認める.

29 (4) 本品を硫酸で浪らせ灰化して得られる残留物は，ナト

30 リウム塩の定性反応 (1.09)の(1)及び(2)を呈する.

31 旋光度(2.49)α)~ : -5~-60(乾燥物に換算したもの

32 0.3g，エタノール(95)/水酸化ナトリウム試液混液(2: 1)， 

33 10mL， 100mm). 

34 純度試験

35 (1 ) 溶状本品0.3gをエタノール(95)/水酸化ナトリウム

36 試液混液(2:1)10mLに加温して溶かすとき，液は微黄色~

37 微黄褐色澄明である.

38 (2) 可溶性ノ、ログン化物 本品O.Olgに水10mL及ひ+希硝

39 酸1i商を加え， 5分間振り混せ、た後，ろ過する.ろ液に水を

40 加えて10mLとし，硝酸銀試液31商を加え，混和するどき，

41 液の混濁は次の比較液より濃くない.

42 比較液:O.OlmolJL塩酸0.20mLfこ水10mL及び希硝酸1i商

品 を加え，以下同様に操作する.

44 (3) 類縁物質本品20mgをエタノール(95)/アンモニア

45 71<(28)混液(14:1)2mLに溶かし，試料溶液とする.この液

晶 1mLを正確に量り，エタノール(95)/アンモニア水(28)混液

47 (14: 1)を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これ
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リウム0.5gを加えて溶かし，直ちに希硫酸3mLを加えて振

り混ぜ， 2分間放置した後， 0.02molJLチオ硫酸ナトリウム

液で滴定 (2.50)する(指示薬・デンプン試液3mL). 問様の

方法で空試験を行い，補正する.

0.02molJLチオ硫酸ナトリウム液1mL

=0.6657mg Cl5HlOI4NNa04 

74 

75 

76 貯法

77 保存条件遮光して保存する.

78 容器気密容器.
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1 レボチロキシンナトリウム錠

1 レボチロキシンナトリウム錠
2 Levothyroxine Sodium Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 レボ、チロキシンナトリウム(C15HIOI.JNNaO.J : 798.85)を含む.

5 製法 本品は「レボチロキシンナトリウム水和物j をとり，錠

6 剤の製法により製する.

7 確認試験

( 1 ) 本品を粉末とし，表示量に従い「レボチロキシンナト

リウム水和物J0.5mgに対応する量をとり，水/エタノール

(95)/塩酸/水酸化ナトリウム試液混液(6: 5 : 2 : 2)8mLを

加え，水浴中で2分間加湿し，冷後，ろ過する.ろ液に亜硝

酸ナトリウム試液O.lmLを加え，暗所に20分開放置する.

この液にアンモニア水(28h.5mLを加えるとき， r夜は帯黄赤

色を主主する.

(2) 本品を粉末とし，表示量に従い「レボチロキシンナト

リウム水和物J1mgに対応する量をとり，エタノール

(95hOmLを加えて振り混ぜた後，ろ過し，試料溶液とする.

511]に薄層クロマトグラフィー用レボチロキシンナトリウム

O.Olgをエタノール(95)100mLにi容かし，標準溶液とする.

これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

試験を行う.試料溶液及び標準溶液20)lLずつを薄層クロマ

トグラフィー用シリカゲ、ルを用いて調製した薄層板にスポッ

トする.次にtーブ、チルアルコール/tーアミノレアルコール/

水/アンモニア水(28)/2ーブタノン混液(59: 32 : 17 : 

15 : 7)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾

する.これにニンヒドリン0.3gを1 ブタノーノレ/酢酸(100)

混液(97: 3hOOmLtこ溶かした液を均等に噴霧し， 1000Cで3

分間加熱するとき，試料溶液及ひ'標準溶液から得たスポット

は，赤紫色を主主し，それらのRrfl自主等しい.

30 純度試験可溶性ハロゲン化物本品を粉末とし，表示量に従

い fレボチロキシンナトリウム水和物J2.5mgに対応する量

をとり，水25mLを加えて40"Cに加湿した後， 5分間振り混

ぜ，希硝酸3i商を加え，ろ過する.ろ液に硝酸銀試液3i商を

加え，混和するとき，il夜の混濁は次の比較液より濃くない.

比較液:O.Olmo阻J塩酸O.25mLIこ水25mL及び希硝酸3i商

を加え，以下同様に操作する.

37 製剤均一性次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合

する.
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本品1個を共栓遠心沈殿管にとり， O.Olmolι水酸化ナト

リウム試液10mLを亙確に加え， 500Cで15分間加湿した後，

20分間激しく振り混ぜる.この液宏遠心分離し，上澄液

5mLを正確に量り，内標準溶液1mLを正確に加え，試料溶

液とする.試料溶液20)lLtこっき，次の条件で液体クロマト

グラフィー <2(01) により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するレボチロキシンのピーク面積の比を求める.試

料10偲の個々のピーク商積の比から平均値を計算するとき 98

その値と個々のピーク面積の比との偏差(%)が15%以内のと

きは適合とする.また，偏差(%)が15%を超え， 25%以内の

ものがl(毘のときは，新たに試料20鱈をとって試験を行う.

2囲の試験の合計30個の平均値と個々のピーク面積の比との

編差(%)を計算するとき， 15%を超え， 25%以内のものが1

52 個以下で，かっ25%を超えるものがないときは適合とする.
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内標準溶液 エチニルエストラジオールのアセトニトリル

/薄めたりン酸(1→10)混液(9: 1)溶液(3→40000)

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220~230nmのー

定波長)

カラム:内径4~6mm，長さ 10~25cmのステンレス管

に511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシ

リル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノール/水/リン酸混液(1340: 660 : 1) 

流量:レボチロキシンの保持時間が約9分になるように

調整する.

カラムの選定.レボチロキシンナトリウムのO.OlmolJL

水酸化ナトリウム試液溶液(1→200000)5mUこ内標準

溶液1mLを加える.この液20)lLtこっき，上記の条件

で操作するとき，レボチロキシン，内標準物質の順に

溶出し，その分自在度が2.0以上のものを用いる.

別に規定する.70 溶出性

71 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末
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とする. レボチロキシンナトリウム(ClõHI014NNaO~約3mg

に対応する量を精密に量り，るつぼに入れ，秤取量の2f音量

の炭酸カリウムを加えてよく混ぜる.ただし，秤取量が4g

以下の場合は炭酸カリウム8gを加えてよく混ぜる.次にる

つぼを台上で静かにたたいて内容物を密にし，その上部に更

に炭酸カリウムlOgを加え，再びたたいて密にする.これを

675~7000Cで25分間強熱し，冷後，水30mLを加え，穏や

かに煮沸した後，フラスコにろ過する.残留物に水30mLを

加えて煮沸し，前のフラスコにろ過し，次にるつぼ及び漏斗

上の炭化物をろ液の全量が300mLとなるまで熱湯で洗い込

む.この液に新たに製した臭素試液7mL及び薄めたリン酸

(1→2)を炭酸カリウム19につき3.5mLの割合で、徐々に加えた

後，発生するガスが潤したヨウ化カリウムデンプン紙を青変

しなくなるまで煮沸し，フラスコの内墜を水で洗い，更に5

分間煮沸を続ける.煮沸時には，しばしば水を補い，液量が

少なくとも250mLに保つようにする.冷後，フェノール溶

液u→20)5mLを加え，再びプラスコの内墜を水で洗い込み，

5分間放置した後，これに薄めたリン酸(1→2)2mL及ひ守ヨウ

化カリウム試液5mLを加え，直ちに遊離したヨウ素を

O.Olmo阻」チオ硫酸ナトリウム液で滴定 <2.50) する(指示

薬:デンプン試液3mL).同様の方法で空試験を行い，補正

する.

92 

93 

94 O.Olmolιチオ硫酸ナトリウム液1mL

=0.3329mg C15H1014NNa04 95 

96 貯法

97 保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 レボドパ

1 レボドパ
2 Levodopa 
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7 本品を乾燥 したものは定量するとき，レボドパ

8 (C9HllNO，，)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色又はわずかに灰色を帯びた白色の結晶又は結

10 晶性の粉末で，においはない.

11 本品はギ酸に溶けやすく，水に溶けにくく，エタノール

12 (95)にほとんど溶けない.

13 本品は希塩酸におまける.

14 本品の飽和水溶液のpHは5.0~6.5である.

15 融点:約275
0
C(分解).

16 確認試験

17 (1 ) 本品の水溶液(1→1000)5mLfこニンヒドリン試液1mL

18 を加え，水浴中で3分間加熱するとき，液は紫色を主主する.

19 (2) 本品の水溶液(1→5000)2mLに4 アミノアンチピリ

20 ン試液10mLを加えて振り混ぜるとき，液は赤色を呈する.

21 (3) 本品3mgをO.OOlmo阻 J塩酸試液に溶かし， 100mLと

22 した液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

23 ベクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクト

24 ルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに

25 同様の強度の吸収を認める.

26 吸光度 (2.24) E :: (280nm) : 136~ 146(乾燥後 30mg，

27 O.OOlmollL塩酸試液， 1000mL). 

28 旋光度(2.49) α )~ : -11. 5~ ー 13.00(乾燥後， 2.5g， 

29 1mol/L塩酸試液， 50mL， 100mm). 

30 純度試験

31 (1 ) 溶状本品1.0gを1mol/L塩酸試液20mLfこ溶かすとき，

32 液は無色澄明である.

33 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを希硝酸6mLfこ溶かし，水

34 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

35 液にはO.OlmollL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

36 (3) 硫酸塩 (J.J4) 本品0.40gを希塩酸1mL及ひ米30mL

37 に溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験

38 を行う.比較液には0.005mo旺J硫酸0.25mLを加える

39 (0.030%以下).

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

41 試験を行う.比較液には鉛標準液2.OmL 0:'加える(20ppm以

42 下).

43 (5) ヒ素 (1.11) 本品1.0gを希塩酸5mLに溶かし，これ

44 を検液とし，試験を行う(2ppm以下).

45 (6) 類縁物質 本品0.10gを二亜硫酸ナトリウム試液

46 10mLfこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，

47 二亜硫酸ナトリウム試液を加えて正確に25mLとする.この

48 夜1mLを正確に量り，二亜硫酸ナトリウム試液を加えて正

49 確に20mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

50 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及

51 び標準溶液51lLずつを薄層クロマトグラフィー用セルロース

胞 を用いて調製した薄層板にスポットする.次に1-ブタノ-

53 ル/水/酢酸(100)/メタノール混液(10: 5 : 5 : 1)を展開溶

54 煤として，約lOcm展開した後，薄層板を風乾する.これに

55 ニンヒドリンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後，

56 90
0Cで10分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット

57 以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

58 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(lg，105
0

C， 3時間).

59 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

60 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，ギ酸3mL

61 に溶かし，酢酸(100)80mLを加え， O.lmo悶 J過塩素酸で、滴

62 定 (2.5めする(指示薬:クリスタルバイオレット試液3i向).

63 ただい滴定の終点、は液の紫色が青緑色を経て緑色に変わる

64 ときとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

65 O.lmol/L過塩素酸1mL=19.72mgC9HllNO" 

66 貯j去

67 保存条件遮光して保存する.

68 容器気密容器.

5 117G8 



レボフロキサシン水和物

試料溶液のレボフロキサシン及びレボブロキサシンに対する

相対保持時間約1.2のピーク以外のピークの合計面積は，標

準溶液のレボフロキサシンのピーク面積の3/10より大きく

ない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:340nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に51lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:45
0

C付近の一定温度

移動棺 :Lーバリン1.76g，酢酸アンモニウム7.71g及び

硫酸銅(II)五水車日物1.25gを水に溶かし， 1000mLとし

た液にメタノール250mLを加える.

流量:レボフロキサシンの保持時聞が約22分になるよ

うに調整する.

商積測定範囲:溶媒のピークの後からレボフロキサシン

の保持待問の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，水/メタノ

ール混液(1:1)を加えて正確に20mLとする.この液

l011Lから得たレボフロキサシンのピーク面積が，標

準溶液のレボフロキサシンのピーク面積の4~6%に

なることを確認する.

システムの性能:オフロキサシン10mgを水/メタノー

ノレ混液(1: 1)20mUこ溶かす. この液1mLを量り，7J<

/メタノール混液(1:1)を加えて10mLとする.この

液l011Uこっき，上記の条件で操作するとき，レボフ

ロキサシンとレボフロキサシンに対する相対保持時間

約1.2のピークの分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき， レボフロキサシンのピー

ク面積の相対標準偏差は3.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

水分 (2.48) 2.1~2.7%(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定量j去 本品約0.3gを精密に量り，酢酸(100)100mUこ溶かし，

O.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

方法で空試験を行い，補正する.
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レボフロキサシン水和物
L巴vofloxacinHydl'ate 

レボフロキサシン

帆 OJf:
J三JLJL・言Hρ

1 

2 

3 

ClsH却，FN304・九H20:370.38 

(3S)-9-Fll1oro・3-methyl-10・(4・methy1piperazin・1-yl)ー

7-oxo-2，3・dihydro-7H-pyrido[ 1ス，3-de][1 ，4]benzoxazine-
ふcarboxylicacid hemihydrate 

[138199-71-0] 
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O.lmolι過塩素酸1mL=36.14mgC18H20FN304 

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，レボフロキ

サシン(ClsH20FN304: 36 1. 37)99.0~10 1.0%を含む.

性状本品は淡黄白色~黄色色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は酢酸(100)に溶けやすく，水又はメタノールにやや

溶けにくく，エタノーノレ(99.5)に溶けにくい.

本品はO.lmol/L塩酸試波に溶ける.

本品は光によって徐々に暗淡黄白色になる.

融点:約2260C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品のO.lmo阻」塩酸試液溶液u→150000)につき，紫

外可視吸光度ì~IJ定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(2 ) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法(2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

旋光度(2.49)α)~ : -92~-990(脱水物に換算したもの

O.lg， メタノーノレ， 10mL， 100mm). 

純度試験

( 1 ) 重金属(J.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mL告と加える(10ppm以

下).

(2) 類縁物質本操作は遮光した容器を用いて行う.本品

50mgを水/メタノーノレ混液(1: 1)10mLに溶かし，試料溶液

とする.この液1mLな正確に量り， 7J</メタノール混液

(1 : 1)を加えて正確に10mLとする.更にこの液1mLを正織

に量り，水/メタノール混液(1:1)を加えて正確に10mLと

し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを亙

確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)によ

り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分

法により測定するとき，試料溶液のレボフロキサシンに対す

る格対保持時間約1.2のピークの面積は，標準溶液のレボフ

ロキサシンのピーク面積の2/5より大きくなく，試料溶液

のレボフロキサシン及びレボフロキサシンに対する相対保持

時間約1.2のピーク以外のピークの面積は，標準溶液のレボ

ブロキサシンのピーク面積の1/5より大きくない.また，
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1 レボメプロマジンマレイン酸塩

1 レボメプロマジンマレイン酸塩
2 Levomepl'omazine Maleate 

3 マレイン酸レボメプロマジン

芥入町αx)¥町

5 C19H24N20S・C4H404:444.54 

6 (2R)ふ (2-Methoxy-lOH-phenothiazin-l O-yl)・

7 1にN，2・trimethylpropylaminemonomaleate 

8 [7104-38-3] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，レボメプロマジンマ

10 レイン酸塩(C19H24N20S ・ C4H40~98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

12 味はわずかに苦い.

13 本品は酢酸(100)に溶けやすく，クロロホルムにやや溶け

14 やすく，メタノーノレにやや溶けにくく，エタノーノレ(95)又は

15 アセトンに溶けにくく，水に極めて溶けにくく，ジエチルエ

16 ーテルにほとんど溶けない.

17 融点:184~1900C(分解).

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品5mgを硫酸5mLに溶かすとき，液は赤紫色を呈

20 し，徐々に濃赤紫色となる.この液にニクロム酸カリウム試

21 夜1滴を加えるとき， rl夜は帯褐黄赤色を呈する.

22 (2) 本品0.2gに水酸化ナトリウム試液5mL及ひ。ジエチル

23 エーテノレ20mLを加え， よく振り混ぜた後，ジエチノレヱーテ

24 ル層をとり，水10mLずつで2回洗い，無水硫酸ナトリウム

25 0.5gを加えた後，ろ過し，水浴上でジエチルエーテルを蒸発

26 し， 105
0

Cで2時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は124~

27 128
0
Cである.

28 (3) 本品0.5gに水5mL及びアンモニア水(28)2mLを加え，

29 クロロホルム5mLずつで3回抽出し，水層を分取し，蒸発乾

30 闘した後，残留物に希硫酸2~3滴及び水5mLを加え，ジエ

31 チノレエーテル25mLずつで4回抽出する.全ジエチルエーテ

32 ル抽出液を合わせ，約350Cの水浴中で空気を送りながらジ

33 エチルエーテルを蒸発して得た残留物の融点 (2.60) は128~

34 136
0
Cである.

35 旋光度 (2.49)α)~: -13.5~-16.50(乾燥後， 0.5g，クロ

36 ロホノレム， 20mL， 200mm). 

37 純度試験

38 (1 ) 溶状 本品0.5gをメタノーノレ10mLに加混して溶かす

39 とき，液は無色~微黄色澄明である.

40 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをメタノーノレ40mLに溶かし，

41 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

42 試験を行う.比較液はO.Olmo阻 J塩酸0.40mLにメタノール

43 40mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.028%以

44 下).

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

46 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

47 下).

48 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(2g，105
0
C， 3時間).

49 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

50 定量法 本品を乾燥し，その約 19を精密に量り，酢酸

51 (100)40mL及び非水滴定用アセトン20mLに溶かし，
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O.lmolι過庖素酸で滴定 (2，50)する(指示薬:ブロモクレゾ

ールグリン・クリスタルバイオレット試液5r席).ただし， i商

定の終点は液の赤紫色が青紫色を経て青色に変わるときとす

る.同様の方法で:m試験を行い，補正する.

56 O.lmollL過塩素酸1mL=44.45mgC19H24N20S・C4H404

57 貯法

58 保存条件遮光して保存する.

59 容器気密容器.

5 17'iO 



1 Lーロイシン

1 Lーロイシン
2 L-L巴ucine

H3C¥/¥ /C02H 

3 OH3 H NH2 

4 CUH13N02: 131.17 

5 (2S)-2幽Amino-4・methylpentanoicacid 

6 [61-90-5] 

7 本品を乾燥したものは定最するとき Lーロイシン

8 (COH13N02)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはないか，

10 又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い.

11 本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けにくく，エタノー

12 ル(95)にほとんど溶けない.

13 本品は希塩酸に溶ける.

14 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)

15 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトル

16 と本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトル

17 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

18 旋光度(2.49)α)~ : + 14.5~ 十 16.00(乾燥後 19 ，

19 6mol/L塩酸試液， 25mL， 100mm). 

20 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは5.5~

21 6.5である.

22 純度試験

23 (1 ) 液状本品0.5g告と1mol/L塩酸試液10mLに溶かすとき，

24 夜は無色澄明である.

25 (2) 塩化物 (1.的 本品0.5gを水40mL及び希硝酸6mLに

26 溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を

27 行う.比較液にはO.OlmoνL極酸0.30mLを加える(0.021%以

却下).

29 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.6gを水40mL及び希塩酸1mLfこ

30 溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を

31 行う.比較液には0.005mol/L硫酸0.35mLを加える(0.028%

32 以下).

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

34 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

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

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

37 下).

38 (6) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第2法により検液を務

39 製し，試験を行う(2ppm以下).

40 (7) 類縁物質本品O.10gをどり，水を加え，加温して溶

41 かし，冷後，水を加えて25mLとし，試料溶液とする.この

42 夜1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLとする.この

43 夜5mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとし，標準溶

44 夜とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

45 (2.ω〉により試験を行う.試料溶液及び標準液液511Lずつ

46 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄

47 層板にスポットする.次に1ーブタノー/レ/水/酢酸(100)混

48 夜(3: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

49 80
0
Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリンのアセトン溶

50 夜(1→50)を均等に噴霧した後， 800Cで5分間加熱するとき，

51 試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

52 ら得たスポットより濃くない.

53 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(lg，1050C， 3時間).

54 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約0.13gを精密に量り，ギ酸3mL

56 に溶かし，酢酸(100)50mLを加え， O.lmol/L過塩素酸で滅

57 定 (2.50)する(電位差滴定f去).同様の方法で空試験を行い，

58 補正する.

59 O.lmoνL過塩素酸1mLニ 13.12mgCOH13N02 

60 貯法容器密閉容器.
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ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩

ル以外のピークの合計面積は，標準溶液のロキサチジン酢酸

エステノレのピーク面積の1/2より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274nm) 

カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管に5)1mの

液体クロマトグラフィー用シアノプロピノレシリル化シ

リカグノレを充てんする.

カラム温度:350C付近の一定温度

移動相:ヘキサン/エタノール(99.5)/トリエチルアミ

ン/酢酸(100)混液(384: 16 : 2 : 1) 

流量:ロキサチジン酢酸エステルの保持時聞が約10分

になるように調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からロキサチジン酢酸

エステノレの保持時間の約1.5倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを量り，エタノール(99.5)を

加えて10mLとし，システム適合性試験用i容液とする.

システム適合性試験用溶液lmLを正確に量り，エタ

ノール(99.5)を加えて正確に 10mLとする.この液

10)1Lから得たロキサチジン酢酸エステルのピーク面

積が，システム適合性試験用溶液のロキサチジン酢酸

エステノレのピーク面積の7~13%になることを確認、す

る.

システムの性能:塩酸ロキサチジンアセタート50mg及

び安息香酸10mgをエタノール(99.5)25mUこ溶かす.

この液10)1Lにつき，上記の条件で操作するとき，安

息香酸，ロキサチジン酢酸エステルの)1僚に溶出し，そ

の分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液I011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ロキサチジン酢酸エステ

ノレのピーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，4時間).

強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(lg).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

(100)5mLに溶かし，無水酢酸50mLを加え， O.lmollL過塩

素酸で適定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

を行い，補正する.
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ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩
Roxatidine Acetate Hydrochloride 

塩酸ロキサチジンアセタート

1 

2 

3 

/0 
ft (j'ミ1

3γ 〉\γ~'O戸イ

C19H2SN204・HCI:384.90 

(3・{3・[(Piperidin輔

l-yl)methyl]phenoxy} propylcarbamoyl)methyl 

acetate monohydrochloride 

[93793-83-の
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ヌド品を乾燥したものは定量するとき，ロキサチジン酢酸エ

ステル塩酸塩(C19H2SN204• HCI)99.0~10 1.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水に極めて溶けやすく，酢酸(100)に溶けやすく，

エタノール(99.5)にやや溶けにくい.

確認試験

( 1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液(1→10000)につき，紫外

可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はロキサチジン

酢酸エステル塩酸塩標準品について同様に操作して得られた

スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長の

ところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ涼IJ定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スベクトル又はロキサチジン酢酸エステル塩酸塩標

準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3 ) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(1.09) を

呈する.

p H (2.54) 

6.0である.

融点 (2.60) 147~1510C(乾燥後).

純度試験

( 1 ) 溶状

明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) 類縁物質本品50mgをエタノール(99.5)IOmLに溶か

し，試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，エタノー

ル(99.5)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液10)1Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

料溶液のロキサチジン酢酸エステル以外のピークの面積は，

標準溶液のロキサチジン酢酸エステルのピーク面積の1/5

より大きくない.また，試料溶液のロキサチジン酢酸エステ
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本品1.0gを水20mLfこ溶かした液のp廷は4.0~

84 

85 
本品1.0gを水10mUこ溶かすとき， rl夜は無色澄



1 ロキサチジン酢酸エステル複酸塩徐放カプセノレ

1 口キサチジン酢酸エスチル塩酸塩徐放力

2 フセル
3 Roxatidine Acetat巴Hydl'ochlor‘ideExtended-r巴l日ase

4 Capsul日s

5 塩酸ロキサチジンアセタート徐放カプセル

6 本品は定量するとき，表示最の93.0~107.0%に対応する 56 

7 ロキサチジン留学酸エステノレ塩酸塩(C19H28N204・HCl:

8 384.90)を含む.

9 製法 本品は「ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩j をとり，カ

10 プセノレ剤の製法により製する.

11 確認試験定量法で得たろ液1mLに，エタノール(99.5)を加え

12 て20mLとし，紫外可視吸光度減定法 (2.24)により吸収スペ

13 クトルを測定するとき，波長275~278nm及ひや282~285nm

14 に吸収の極大を示す.

15 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

16 き，適合する.

17 本品1個をとり，内容物を取り出し， 1mL中にロキサチジ

18 ン酢酸エステル塩酸塩(C19H2SN204・HCl)約2.5mgを含む液

19 となるようにエタノーノレ(99.5)VmLを正確に加え，超音波

20 を用いて粒子を小さく分散させた後，孔径1.011m以下のメン

21 プランフィルターでろ過する.ろ液8mLを正確に量り，内

22 標準溶液2mLを正確に加えて混和し，試料溶液とする.以

23 下定最法を準用する.

24 ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩(C19H2SN204・HCl)の量

25 (mg) 

26 地 XQT/QS X ~グ20

27 MS:ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩標準品の秤取量

28 (mg) 

29 内標準溶液 安息香酸のエタノーノレ(99.5)溶液u→500)

30 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法(ただし 81

31 シンカーを用いる)により，毎分50回転で試験を行うとき 82

32 37.5mgカプセノレの45分間， 90分銅及び8時間の溶出率はそ 83 

33 れぞれ1O~40% ， 35~65%及び70%以上であり， 75mgカ 84 
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プセルの60分間， 90分間及び8時間の溶出率はそれぞれ20~

50%， 35~65%及び70%以上である.

本品1個告ととり，試験告と際始し，規定された時間にそれぞ

れ溶出液20mLを正確にとり，直ちに37土0.5
0
Cfこ加湿した

水20mLを正確に注意して補う.溶出i夜は孔径0.4511m以下

のメンブランフィルターでろ過する.初めのろ液10mLを除

き，次のろ液VmLを正確に量り，表示最に従い1mL中にロ

キサチジン酢酸エステノレ塩酸塩(CI9H2SN204・HCl)約4211g

を含む液となるように試験液を加えて正確に V'mLとし，

試料溶液とする.別にロキサチジン酢酸エステル塩酸塩標準

品をデシケーター(減圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その

約21mgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする.

この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとし，標

準溶液とする.試料溶液及ひ会標準溶液10011Lずつを正確にと

り，次の条件で液体クロマトグラフィーは0/)により試験

を行い，それぞれの液のロキサチジン酢酸エステノレのピーク

面積Ar(n)及びAsを測定する.
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n回目の溶出液採取持におけるロキサチジン酢酸エステル塩

酸塩(CI9H28N204・HCl)の表示量に対する溶出率(%)(nニ1，

2， 3) 

哩.r AI'(Il) ， 1l;:;I( AI'U).， 1 ii V'. 1 
=Mi; X~ ニニムム+ L:1=x一一 I>X一一×一一X180

I As i=ll As 45 ) I V C 
54 

55 lVIs :ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸温標準品の秤取量

(mg) 

57 C: 1カプセノレ中のロキサチジン酢酸エステノレ極酸塩

58 (C19H勾N204・HCl)の表示最(mg)

59 試験条件

60 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274mn) 

61 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に51lm

62 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

63 リカゲルを充てんする.

64 カラム温度:40
0
C付近の一定温度

65 移動棺:水/アセトニトリル/トリエチノレアミン/酢酸

66 (100)混;夜(340: 60 : 2 : 1) 

67 流量:ロキサチジン酢酸エステルの保持時間が約5分に

68 なるように調整する.

69 システム適合性

70 システムの性能:標準溶液lOOl1Lにつき，上記の条件で

71 操作するとき，ロキサチジン酢酸エステルのピークの

72 理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段

73 以上， 2.0以下である.

74 システムの再現性:標準溶液10011Lfこっき，上記の条件

75 で試験を6回繰り返すとき，ロキサチジン酢酸エステ

76 ルのピ}ク面積の相対標準編差は1.0%以下である.

77 定量法 本品20個以上をとり，内容物を取り出し，その質量

78 を精密に最り，粉末とする.ロキサチジン酢酸エステル塩酸

79 塩(C19H2SN204・HCl)約75mgfこ対応する量を精傍に量り，

80 エタノール(99.5)30mLを正確に加えて振り混ぜた後，孔径
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1.011m以下のメンプランフィルターでろ過する.ろ液8mL

を正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加えて混和し，試

料溶液とする.別にロキサチジン酢酸エステル塩酸塩標準品

をデシケーター(i減圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その約

50mgを精密に量り，エタノーノレ(99.5)に溶かし正確に20mL

とする. この液8mL告と正確に量り，内標準溶液2mLを正確

に加えて混和し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

l011Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0/) に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するロキサチ

ジン酢酸エステルのピーク面積の比Ql'及ひ。Qsを求める.

ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩(C19H2SN204・HCl)の量

(mg) 

=MらXQT/QS X 3/2 

lVIs :ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩襟準品の秤取量

(mg) 

内標準溶液 安息香酸のエタノーノレ(99.5)溶液(1→500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274nm) 

カラム:内径4.0mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用シアノプロピノレシリル化
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2 ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩徐放カプセノレ

101 シリカゲノレを充てんする.

102 カラム温度:350C付近の一定温度

103 移動相:ヘキサン/エタノーノレ(99.5)/トリエチルアミ

104 ン/酢駿(100)混液(384: 16 : 2 : 1) 

105 流量:ロキサチジン酢酸エステルの保持時間が約10分

106 になるように調整する.

107 システム適合性

108 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

109 操作するとき，内標準物質，ロキサチジン酢酸エステ

110 ルの)1頃に溶出し，その分離度は10以上である.

111 システムの再現性:標準溶液l01lLにつき，上記の条件

112 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

113 に対するロキサチジン酢酸エステルのピーク面積の比

114 の相対標準偏差は1.0%以下である.

115 貯法容器気密容器.

51?7Ll 



1 ロキサチジン酢酸エステル塩酸庖徐放錠

1 口キサチジン酢酸エステル塩酸塩徐放錠
2 Roxatidine Acetate Hydrochloride Extended-releas巴 Tablets

3 t包酸ロキサチジンアセタート徐放錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩(CWH2SN204・HCl:

6 384.90)を含む.

7 製法 本品は「ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩j をとり，錠

8 剤の製法により製する.

9 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「ロキサチジン酢酸

10 エステル塩酸塩J37.5mgに対応する量をとり，エタノー/レ

11 (99.5)40mLを加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理

12 を行う.更によく振り混ぜ、た後，エタノール(99.5)を加えて

13 50mLとする.この液をろ過し，ろ液4mLfこエタノーノレ

14 (99.5)を加えて25mLとした液につき，紫外可祝吸光度測定

15 法 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長274~

16 278nm及び281~285nmfこ吸収の極大を示す.

17 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

18 き，適合する.

19 本品1偲をとり，水/トリエチルアミン/酢酸(100)混液

20 (340 : 2 : 1)5mLを加え，時々振り混ぜながら5分間超音波

21 処理を行い，アセトニトリル7.5mL:a:加え， 5分間超音波処

22 理を行う.吏に水/トリエチルアミン/酢酸(100)混液

23 (340: 2・1)5mLを加え， 5分間超音波処理を行い，よく振

24 り混ぜ、た後，水/トリエチルアミン/酢酸(100)混液(340: 

25 2 : 1)を加えて正確に50mLとし，遠心分離後，上澄液をろ

26 過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液のロキサチジン

27 酢酸エステル塩酸塩(C19H2剥204・HCJ)6mgfこ対応する容量

28 VmLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に加えた後，移

29 動相を加えて20mLとし，試料溶液とする.以下定量法を準

30 照する.

31 ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩(C19H2SN204・HCJ)の量

32 (mg) 

33 =MS X QT/QS X 8/V 

34 MS:ロキサチジン医学酸エステノレ塩酸塩標準品の秤取量

35 (mg) 

内標準溶液安息香酸ナトリウムの移動相溶液(3→2000)

37 溶出性別に規定する.

38 定量法 本品20倍以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

39 

36 
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とする.ロキサチジン酢酸エステル極酸塩(C19H2SN204・

HCJ)約37.5mgに対応する量を精密に量り，移動相40mLを

加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理を行う.更に

よく振り混ぜた後，移動相を加えて正確に50mLとし，遠心

分離後，上澄液をろ過する.初めのろ液10mLを除き，次の

ろ液8mLを正確に量り，内標準溶液3mLを亙確に加えた後，

移動相を加えて20mLとし，試料溶液とする. ]3IJにロキサチ

ジン酢酸エステル塩酸塩標準品を酸化リン(V)在乾燥剤とし

て4時間減圧乾燥し，その約38mgを精密に量り，移動相に

溶かし，正徳に50mLとする.この液8mLを正確に量り，内

標準溶液3mLを正確に加えた後，移動中日;を加えて20mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液2011Lfこっき，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

52 内標準物質のピーク面積に対するロキサチジン酢酸エステノレ

53 のピーク面積の比QT及ひ。Qsを求める.

54 ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩(CWH28N20"・HCJ)の量

55 (mg) 

56 = JVIs X QT/ Qs 

57 1118 :ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩標準品の秤取量

58 (mg) 

59 内標準溶液安患、香酸ナトリウムの移動棺溶液(3→2000)

60 試験条件

61 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274nm) 

62 カラム.内径4mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511mの

63 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

64 カゲルを充てんする.

65 カラム温度:40
0C付近の一定温度

66 移動相:水/アセトニトリル/トリエチルアミン/酢酸

67 (100)混液(340: 60 : 2 : 1) 

68 流量:ロキサチジン酢酸エステルの保持待問が約8分に

69 なるように調整する.

70 システム適合性

71 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

72 操作するとき，内標準物質，ロキサチジン酢酸エステ

73 ノレの順に溶出し，その分離度は10以上である.

74 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

75 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

76 に対するロキサチジン酢酸エステルのピーク面積の比

77 の相対標準偏差は1.0%以下である.

78 貯法容器密閉容器.
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1 注射用ロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩

1 注射用ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩
2 Roxatidine Acetate Hydrochloride for Injection 

3 注射用塩酸ロキサチジンアセタート

4 本品l土用時溶解して用いる注射剤である 56

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 57 

6 ロキサチジン酢酸エステル塩酸塩(CIDH28N20"・HCl: 58 

7 384.90)を含む 59

8 製法本品は fロキサチジン酢酸エステル境酸塩j をとり，注

9 射剤の製法により製する.

10 性状本品は白色の塊又は粉末である.

11 確認試験 本品の表示量に従い「ロキサチジン酢酸エステル

12 塩酸塩J75mg~こ対応する量をとり，エタノーノレ(99.5)30mL

13 を加えて振り混ぜた後，孔径0.45]lm以下のメンプランプイ

14 ルターでろ過する.ろ液1mLfこエタノール(99.5)を加えて

15 20mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

16 吸収スベクトルを測定するとき，波長275~279nm及び282

17 ~286nmに吸収の極大合示す.

18 p H ~IJに規定する.

19 純度試験溶状本品の表示量に従い「ロキサチジン酢酸エス

20 テル塩酸塩J75mg~こ対応する最を生理食塩液20mUこj容か

21 すとき，液は無色澄明である.

22 エンドトキシン (4.01) 4.0EU/mg未満.

23 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

24 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

25 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

26 無菌 (4.06) メンプランプイルタ一法により試験を行うとき，

27 適合する.

28 定量法 本品10個をとり，それぞれの内容物を水に溶かし，

容器は水で洗い，洗液は先の液に合わせ， 1mL中にロキサ

チジン酢酸エステノレ塩酸塩(CI9H28N20"・HCl)約3.75mgを

含む液となるように水を加えて正確に VmLとする.この液

5mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLとする.この液

5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，試料溶

液とする. ~IJにロキサチジン酢酸エステノレ塩酸塩標準品を酸

化リン(V)を乾燥剤として4時間減圧乾燥し，その約20mgを

精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする.この液5mL

を正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液と

する.試料溶液及ひ。標準溶液10]lUこっき，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.0]) により試験を行い，内標準物質

のピーク面積に対するロキサチジン酢酸エステノレのピーク面

積の比QT及びQsを求める.

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 本品1個中のロキサチジン酢酸エステノレ寝酸塩

43 (C¥9H28N204・HCl)の量(mg)

44 肱 XQT/QSXVゲ50

45 lVIs :ロキサチジン酢酸エステノレ極酸塩標準品の秤取量

46 (mg) 

47 内標準溶液 グアニン20mgを2mol/L塩酸試液10mLに溶

48 かし，水50mLを加えた後，水酸化ナトリウム溶液

49 U→25)20mL及び水を加えて 100mLとする.この液

50 10mUこ水を加えて100mLとする.

51 試験条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:274nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5]lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシル、ンリル化シ

リカゲノレを充てんする，

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/トリエチルアミン/酢酸

(100)混液(340: 60 : 2 : 1) 

流量:ロキサチジン酢酸エステノレの保持時間が約14分

60 になるように調整する.

61 システム適合性

62 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

63 操作するとき，内標準物質，ロキサチジン酢酸エステ

64 ルの順に溶出し，その分離度は10以上である.

65 システムの再現性:標準溶液101lL~こっき，上記の条件

66 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

67 に対するロキサチジン酢酸エステルのピーク面積の比

68 の相対標準偏差は1.0%以下である.

69 貯j去容器密封容器.
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1 ロキシスロマイシン

1 口キシスロマイシン
2 Roxithl'omycin 

3 

CH3 

4 Gl1H7(;N2015: 837.05 

5 (2R，3S，4S，5R，6R，8R，9E， 1 OR， 1IR，12S， 13R)ー

6 5-(3人6・Trideoxy-3-dimethy1amino-βD古:ylo-

7 hexopyranosy1oxy)-3・(2，6-dideoxy-3“C-methyl-3・0・methyl-

8αーL-ribo幽hexopyranosyloxy)-6，11，12・trihydroxy-9・

9 (2-methoxyethoxy)methoxyimino-2人6，8，10，12-

10 hexamethylpentadecan-13・olid巴

11 [80214-83-1] 

12 本品は，エリスロマイシンの誘導体である.

13 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 970~

14 1020pg(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，ロキシスロ

15 マイシン(C41H7GN201o)としての量を質量(カ価)で示す.

16 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

17 本品はエタノール(95)又はアセトンに溶けやすく，メタノ

18 ールにやや溶けやすく，アセトニトリルにやや溶けにくく，

19 水にほとんど溶けない.

20 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 臭化カリウム錠部法により試験を行い，本品のスペクトルと

22 本品の参照、スペクトル又はロキシスロマイシン標準品のスペ

23 クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

24 ろに同様の強度の吸収を認める.

25 旋光度(2.49)αな:-93~-960(脱水物に換算したもの

26 0.5g，アセトン， 50mL， 100mm). 

27 純度試験

28 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

29 試験を行う.比較液には，鉛標準液2.0mLを加える(10ppm

30 以下).

31 (2) 類縁物質本品40mgを正確に量り，移動相Afこ溶か

32 して正確に10mLとし，試料溶液とする. JlIJにロキシスロマ

33 イシン標準品20mgを正確に量り，移動相Afこ溶かし，正確

34 に10mLとする.この液1mLを正確に量り，移動棺Aを加え

35 正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

36 液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

37 ィー (2.0])により試験を行う.それぞれの液の各々のピー

38 ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のロキシ

39 スロマイシンに対する相対保持時間約1.05のピークの面積は

40 標準溶液のロキシスロマイシンのピーク函積の2倍より大き

41 くない.また，ロキシスロマイシン及びロキシスロマイシン

42 に対する相対保持時間約1.05のピーク以外のピークの面積は，

43 標準溶液のロキシスロマイシンのピーク面積より大きくなく，

44 試料溶液のロキシスロマイシン以外のピークの合計面積は，

45 標準溶液のロキシスロマイシンのピーク面積の6倍より大き

46 くない.

47 試験条件

48 検出器・紫外吸光光度計<i則定波長:205nm) 

49 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

50 の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリル化シ

51 リカゲ、ルを充てんする.

52 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

53 移動相A: リン酸二水素アンモニウム溶液(17→
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100)200mLに水510mLを加え， 2mo阻J水酸化ナトリ

ウム試液を加えてpH5.3fこ調整する.この液にアセト

ニトリノレ315mLを加える.

移動相B:アセトニトリル/水混液(7: 3) 

移動相の送液:移動中日A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動中目A 移動相B

(分) (vol%) (vol%) 

o ~ 38 100 。
38 ~ 39 100→90 。→ 10

39 ~ 80 90 10 

60 流量:ロキシスロマイシンの保持時聞が約21分になる

61 ように認整する.

62 システム適合性

63 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相Aを加

64 えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たロキ

65 シスロマイシンのピーク面積が，標準溶液のロキシス

66 ロマイシンのピーク面積の 15~25%になることを確

67 認する.

68 システムの性能.ロキシスロマイシン標準品及びN デ

69 メチルロキシスロマイシン5mgをとり，移動相Afこ溶

70 かして100mLとする.この液2011Lにつき，上記の条

71 キで操作するとき，Nーデメチルロキシスロマイシン，

72 ロキシスロマイシンの11療に溶出し，その分離度は6以

73 上である.

74 システムの再現性:標準浴液2011Lにつき，上記の条件

75 で試験を5回繰り返すとき，ロキシスロマイシンのピ

76 ーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

77 水分 (2.48) 3.0%以下(0.3g，容量滴定法，直接滴定).

78 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

79 定量法 本品及びロキシスロマイシン標準品約20mg(カ価)に

80 対応する最を精密に量り，それぞれを移動相に溶かして正確

81 にlOmLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

82 標準溶液20pLずつを正確にとり，次の条件で，液体クロマ

83 トグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のロ

84 キシスロマイシンのピーク面積Al'及びAs含求める.

85 ロキシスロマイシン(C41H7日N201S)の量[llg(カ価)]

86 =Ms X Al'/ As X 1000 

87 Ms:ロキシスロマイシン標準品の秤取量[mg(力総)]

88 試験条件

89 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:205nm) 
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2 ロキシスロマイシン

90 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

91 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

92 リカゲルを充てんする.

93 カラム温度:250C付近の一定温度

94 移動相・リン酸二水素アンモニウム溶液(17→

95 100)200mUこ水510mLを加え， 2mo狙 J水酸化ナトリ

96 ウム試液を加えてpH5.3fこ調整する.この液にアセト

97 ニトリノレ315mLを加える.

98 流量:ロキシスロマイシンの保持時間が約11分になる

99 ように調整する.

100 システム適合性

101 システムの性能:ロキシスロマイシン標準品及びN デ

102 メチルロキシスロマイシン5mgをとり，移動相に溶か

103 して100mLとする.この液2011Lにつき，上記の条件

104 で操作するとき，N デメチルロキシスロマイシン，

105 ロキシスロマイシンの)1頃に溶出し，その分離度は6以

106 上で，ロキシスロマイシンのピークのシンメトリ一係

107 数は1.5以下である.

108 システムの再現性.標準溶液2011Uこっき，上記の条件

109 で試験を6回繰り返すとき，ロキシスロマイシンのピ

110 ーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

111 貯法容器気密容器.
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1 ロキソプロフェンナトリウム水和物

1 口キソプ口フェンナトリウム水和物
2 Loxoprofi邑nSodium Hydl'ate 

3 ロキソプロフェンナトリウム

CH3 

ii (""γ¥CO州・2H20

¥---人ノ弘ノ

4 0 

5 CloH17Na03・2H20: 304.31 

6 Monosodium2-{4・[(2“

7 oxocyclopentyl)methyl]phenyl} propanoate dihydrate 

8 [80382・23-6]

9 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ロキソプロ

10 フェンナトリウム(CI5H17Na03: 268.28)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は水文はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール

13 (95)に溶けやすく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

14 本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

15 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水20mLに溶かした液

16 のpHは6.5~8.5である.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品の水溶液(1→55000)につき，紫外可視吸光度測
白
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定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベク

トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，何者のスペクトルは隠

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

( 3 ) 本品の水溶液(i→10)はナトリウム塩の定性反応

27 (J.09) を呈する.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき，液は無色~

30 微黄色澄明で，その色は薄めた色の比較液A(l→2)より濃く

31 ない.

32 (2) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質 本品1.0g告とメタノーノレ10mLfこ溶かし，試

36 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

37 えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

38 き，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試

39 料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィー用

40 シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポット

41 する.次lこ1，2ージクロロエタン/酢酸(100)混液(9: 1)を展

42 凋溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

43 に紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た

44 主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

45 り濃くない.

46 水分 (2.48) 1 1.0~ 13.0%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

47 定量法 本品約60mgを精密に量り，薄めたメタノール(3→5)

48 に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，
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内標準溶液10mLを正確に加え，更に薄めたメタノール(3→

5)を加えて100mLとし，試料溶液とする. 5llJにロキソプロ

フェン標準品をデシケーターci威圧. 600

C)で3時間乾燥し，

その約50mgを精密に量り，薄めたメタノーノレ(3→5)に溶か

し，正篠に100mLとする.この液5mLを正確に量り，以下

試料溶液と同様に操作し，標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液101lUこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るロキソプロフェンのピーク面積の比QT・及びQsを求める.

ロキソプロフェンナトリウム(CloH17Na03)の量(mg)

=Jl1s X QT/ Qs X 1.089 
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.Mi; :ロキソプロフェン標準品の秤取量(mg)
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内標準溶液 安息香西安エチルの薄めたメタノーノレ(3→5)溶

液(7→50000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:222nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動相:メタノーノレ/水/酢酸(100)/トリエチルアミ

ン混液(600: 400 : 1 : 1) 

流量:ロキソプロフェンの保持時間が約7分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液101lLにつき，上記の条件で

操作するとき，ロキソプロフェン，内標準物質の)1展に

溶出し，その分離度は10以上である.

システムの再現役:標準溶液101lLにつき，上記の条件

で試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

79 に対するロキソプロフェンのピーク面積の比の棺対標

80 準偏差は1.0%以下である.

81 貯法容器気密容器.
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1 ロキタマイシン

1 ロキタマイシン
2 Rokitamycin 

HO 

3 

4 C，12HG9NOlo: 827.99 

5 (3R，4S，5S，6R，8R，9R，lOE，12E，15R)づー[4・0・Butanoyl・

6 2，6-dideoxy・3-C-methyl-3-0・propanoyl-α-L・ribo-

7 hexopyranosyl-( 1→4)・3，6-dideoxyふ dimethyl白mino-s心情

8 glucopyranosyloxy]-6-formylmethyl-3，9-dihydroxy-4-

9 methoxy-8-methylhexadecaぺO，12-dien・15-olid巴

10 [74014-51-0] 

11 本品は，Str，θ1ptomyces kitasatoensisの変異株の培養によ

12 って得られる抗細菌活性を有するマクロライド系化合物ロイ

13 コマイシンAr，の誘導体である.

14 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 900~

15 1050)lg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ロキタマイ

16 シン(C42H69N0 15)としての量を質量(カ価)で示す.

17 性状本品は白色~帯黄白色の粉末である.

18 本品はメタノール又はクロロホルムに極めて溶けやすく，

19 エタノール(99.5)又はアセトニトリルに溶けやすく，水にほ

20 とんど溶けない.

21 確認試験

22 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→50000)につき，紫外可視

23 吸光度測定法(2.24) により吸収スペクトルを測定し，本品

24 のスペクトルど本品の参熊スベクトル又はロキタマイシン襟

25 準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較する

26 とき，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の

27 吸収を認める.

28 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

29 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

30 品の参照スペクトノレ又はロキタマイシン標準品のスペクトル

31 を比較するとき，阿者のスペクトルは同一波数のところに向

32 様の強度の吸収を認める.

33 (3) 本品の核磁気共鳴スペクトルiJ¥IJ定用重水素化クロロホ

34 レム溶液(1→20)につき，核磁気共鳴スペクトル測定用テト

35 ラメチルシランを内部基準物質として核磁気共鳴スペクトノレ

36 測定法 (2.21)により IHを測定するとき， d 1.4ppm付近， d 

37 2.5ppm付近， d 3.5ppm付近及び d9.8ppm付近にそれそ。れ

38 単一線のシグナノレA，B， C及びDを示し，各シグナ/レの面積

39 強度比A:B:C:Dはほぼ3:6: 3 : 1である.

40 純度試験

41 (1 ) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第21:去により操作し，

42 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

43 下).

44 (2) 類縁物質 本品50mgをアセトニトリル50mLに溶か

45 し，試料溶液とする.試料溶液3mLを正確に量り，アセト

46 ニトリルを加えてlE確に100mLとし，標準溶液とする.試

47 t~十溶液及び標準溶液5)lLずつを正確にとり，次の条件で液体

48 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの

49 夜の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

50 料溶液のロキタマイシンに対する相対保持時間が約0.72の3"

51 -0ープロヒ。オニノレロイコマイシンA7，約0.86の3"-0 プ

52 ロヒ。オニルイソロイコマイシンAo及び約1.36の3"-0ープロ

53 ピオニルロイコマイシンAlのピーク面積はそれぞれ標準溶

54 夜のロキタマイシンのピーク面積より大きくなく，試料溶液

55 のロキタマイシン，3"-0ープロヒ。オニノレロイコマイシンA7，

56 3"-0 プロピオニルイソロイコマイシンAr" 3"-0ープロ

57 ピオニルロイコマイシンAI以外のピークの面積は標準溶液

58 のロキタマイシンのピーク面積の23/100より大きくない.

59 また，ロキタマイシン以外のピークの合計面積は標準溶液の

60 ロキタマイシンのピーク面積の3f音より大きくない.

61 試験条件

62 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:232nm) 

63 カラム:内径4.0mm，長さ 15cmのステンレス管lこ5)lm

64 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリノレ化シ

65 リカゲルを充てんする.

66 カラム温度:550C付近の一定温度

67 移動祁:メタノール/薄めた0.5molJL酢酸アンモニウ

68 ム試液(2→5)/アセトニトリル混液(124:63 : 13) 

69 流量:ロキタマイシンの保持時間が約11分になるよう

70 に調整する.

71 面積測定範囲:溶媒のピ}クの後からロキタマイシンの

72 保持時間の約2.5倍の範跨

73 システム適合性

74 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，アセトニト

75 リルを加えて正磯に10mLとする.この液5)lLから得

76 たロキタマイシンのピーク磁積が，標準溶液のロキタ

77 マイシンのピーク面積の7~13%になること在確認す

78 る.

79 システムの性能:試料溶液5)lUこっき，上記の条件で操

80 作するとき，ロキタマイシンの理論段数及びシンメト

81 リー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以下である.

82 システムの再現性:標準溶液5ドUこっき，上記の条件で

83 試験を6囲繰り返すとき，ロキタマイシンのピーク商

84 積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

85 水分 (2.48) 3.0%以下(0.2g，容量滴定法，直接i寓定).

86 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

87 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

88 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

89 (i ) 試験菌 JYhCroCOCCllS l11tells ATCC 9341を用いる.

90 並) 培地 培地(1)の3)の iを用いる.ただし，滅菌言後の

91 pHは7.8~8.0 とする.

92 溢) 標準溶液 ロキタマイシン標準品約40mg(カ価)~こ対応

93 する量を精密に量り，メタノール50mUこ溶かし， pH4.5の

94 0.1mo阻 Jリン酸塩緩衝液を加えて正確に100mLどし，標準

5 11780 



2 ロキタマイシン

95 原液とする.標準原液は5
0
C以下に保存し， 10日以内に使用

96 する.用時，標準原液適量を正確に量り，ポリソルベート

97 80在0.01%含有するpH8.0のO.lmolιリン酸塩緩衝液を加え

98 て1mL中lこ211g(力側)及び0.511g(カ価)を含むように薄め，高

99 濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

100 (iv) 試料溶液 本品約40mg(カ価)に対応する最を精密に量

101 り，メタノーノレ50mLに溶かし， pH4.5のO.lmollLリン酸塩

102 緩衝液を加えて正確に100mLとする.この液適量を正確に

103 量り，ポリソルベート80を0.01%含有するpH8.0のO.lmollL

104 リン駿境緩衝液を加えて1mL中lこ21tg(カ価)及び0.511g(カ価)

105 を含むように薄め，高濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とす

106 る.

107 貯法容器気密容器.
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1 ロキタマイシン錠

1 口キタマイシン錠
2 Rokitamycin Tablets 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0% に

4 対応するロキタマイシン(C4zHωN015: 827.99)を含む.

5 製法 本品は「ロキタマイシンJをとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「ロキタマイシンJ

8 10mg(カ価)1こ対応する量をとり，メタノール20mLを加え，

9 必要ならば遠心分離する.この液1mLにメタノールを加え

10 て25mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

11 り吸収スペクトルを測定するとき，波長230~233nmに吸収

12 の極大な示す.

13 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

14 き，適合する.

15 本品1個をとり，水50mLを加え，崩壊させる.次にメタ

16 ノール10mL告と加え， よく振り混ぜた後，水を加えて正確に

17 100mLとする.この液を必要ならば遠心分離し，孔径

18 0.51lm以下のメンブランフィルターでろ過する.初めのろ液

19 5mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り， 1mL中に「ロキ

20 タマイシンj約201lg(カ価)を含む液となるように水を加えて

21 正確に V'mLとし，試料溶液とする. 53IJにロキタマイシン

22 標準品約20mg(カ価)1こ対応する量を精密に最り，メタノ-

23 ル10mLlこ溶かした後，7l<を加えて亙確に100mLとする.こ

24 の液5mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLとし，標準

25 溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，

26 紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

27 232nmlこおける吸光度Ar及びAsを ìJ!~定する.

28 ロキタマイシン(C42H69N01o)の量[mg(カ価)]

29 =11公X AI'/ As X V'/V X 1/10 

30 Ms:ロキタマイシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

31 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

32 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

33 80%以上である.

34 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

35 20mL以上をとり，干し径0.5pm以下のメンプランフィルター

36 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

37 確に量り，表示量に従い1mL中に fロキタマイシンj 約

38 22pg(力価)を含む液となるように水を加えて正確に V'mL

39 とし，試料溶液とする. 53IJにロキタマイシン標準品約

40 22mg(カ価)に対応する最を精密に量り，メタノールlOmLに

41 溶かした後，水を加えて正確に100mLとする.この液5mL

42 を正確に量り， 71くを加えて豆確に50mLとし，標準溶液とす

43 る.試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視

44 吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長232nmにおけ

45 る吸光度AI'及ひ(Asを測定する.

46 ロキタマイシン(C42HG9NOI5)の表示量に対する溶出率(%)

47 =JI;.!s X AT/ As X V'/V X l/C X 90 

48 Ms:ロキタマイシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

49 C: 1錠中のロキタマイシン(C42H69NO15)の表示量[mg(力

50 価)]

51 定霊法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法

52 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

53 ( i ) 試験菌，培地及び標準溶液は「ロキタマイシンj の定

54 量法を準用する.

55 並)試料溶液本品20倒以上をとり，その質量を精密に量

56 り，粉末とするロキタマイシンj約40mg(カ価)に対応

57 する量を精密に量り，メタノール50mLを加えて激しく振り

58 混ぜた後， pH4.5のO.lmolfL1)ン酸塩緩衝液を加えてE確に

59 100mLとし，必要ならば遠心分離する.この液適量を正確

60 に量り，ポリソルベート80O.lglこpH8.0のO.lmoνLリン酸

61 塩緩衝j夜を加えて1000mLとした液を加えて1mL中に21lg(カ

62 価)及び0.5pg(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び

63 低濃度試料溶液とする.

64 貯j去容器気密容器.

65 有効期間製造後24箇月.
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1 ロサノレタンカリウム

1 ロサルタンカリウム
2 Losal'tan Potassium 

3 

4 C22H22CIKNoO: 461.00 

5 Monopotassiulll 5ぺ[4'ー(2・butyl-4-chloro・5-hydroxYlllethyl-

6 lH-illlidazoトトyl)lllethyl]biphenyl-2・yl}-IH-tetrazol-l-ide

7 [124750-99-8] 

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ロサルタン 57 

9 カリウム(C2Æ22CIKNGO)98.5~10 1.0%を含む 58

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末である 59

11 本品は水に極めて溶けやすく，メタノーノレ又はエタノール 60 

12 (99.5)1こ溶けやすい 61

13 確認試験 62 

14 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視 63 
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吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はロサルタンカリウ

ム標準品について同様に操作して得られたスペクトルを比較

するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強

度の吸収を認、める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトノレと本

22 品の参照スペクトル又はロサルタンカリウム標準品のスペク

23 トルを比較するとき，両者のスペクトルは河一波数のところ

24 に同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品はカリウム塩の定性反応(1)(1.09)を呈する.

(4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

色を呈する.

28 純度試験

29 

25 

26 

27 

30 

31 

(1) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

32 (2) 類縁物質本品30mgをメタノーノレ100mLに溶かし，

33 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

34 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

35 標準溶液l01lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

36 グラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々

37 のピーク羽積を自動積分法により測定するとき，試料溶液の

38 溶媒のピーク及びロサルタン以外のピークの面積は，標準溶

39 液のロサルタンのピーク面積の1/10より大きくない.また

40 試料溶液のロサルタン以外のピークの合計図積は，標準溶液

41 のロサノレタンのピーク面積の3/10より大きくない.

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

44 カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管に511mの
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液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

カゲルを充てんする.

カラム温度 :25
0

C付近の一定温度

48 移動相A:薄めたりン酸(1→lOOO)

49 移動相B:アセトニトリル

50 移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

51 うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動中日A 移動相B

(分 (vol%) (vol%) 
。~ 25 

25 ~ 35 
75→ 10 25→ 90 

10 90 
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流量:毎分1.0mL

面積測定範囲:試料溶液注入後35分間

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，メタノーノレ

を加えて正確に10111Lとする.この液lOllLから得た

ロサルタンのピーク商積が，標準溶液のロサルタンの

ピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液lOllLにつき，上記の条件で

操作するとき，ロサルタンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ10000段以上， 1.3以下

である.

システムの再現性:標準溶液l01lLにつき，上記の条件

64 で試験を6回繰り返すとき，ロサルタンのピーク面積

65 の相対標準偏差は2.0%以下である.

66 (3) 残留溶媒自IJに規定する.

67 水分(2.48) 0.5%以下(0.25g，容最滴定法，直接滴定).

68 定量j去 本品及ひ'ロサルタンカリウム標準品(日IJ途本品と向様

69 の方法で水分 (2.48)をiJliJ定しておく)約25111gずつを精密に
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最り，それぞれをメタノールに溶かし，亙礁に100111Lとし，

試料溶液及び標準i容液とする.試料溶液及び標準溶液l01lL

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロトマグラフィー

(2.01) により試験を行い，それぞれの液のロサルタンのピ

ーク面積Al'及びAsを測定する.

75 

76 

ロサルタンカリウム(C22H22CIKNoO)の最(lllg)

=MらXAr・/As

JVIs :脱水物に換算したロサルタンカリウム標準品の秤取

最(lllg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4111111，長さ25cmのステンレス管に51lmの

液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シリ

カゲノレを充てんする.

カラム温度:350C付近の一定温度

移動相:薄めたリン酸(1→1000)/アセトニトリル混液

(3 : 2) 

流量:ロサルタンの保持時間が約6分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液lOllLにつき，上記の条件で

操作するとき，ロサルタンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ5500段以上， 1.4以下で

η

'

o白

ゥ

，

門

t

。υ
白
υ

1

A

9
白

q

o

d
苛

w
O
ρ
り

勺

，

a
u

白
υ

白
V
1
1
9
h
M

円

t

a

u

只

U

Q

U

Q

U

Q

U

Q

U

Q

U

Q

U

O

D

0

0

0

υ

白
d

日
d

5 1 fi' 8 3 



2 ロサノレタンカリウム

93 ある.

94 システムの再現性:標準溶液l011L1こっき，上記の条件

95 で試験を6回繰り返すとき，ロサルタンのピーク面積

96 の相対標準偏差は1.0%以下である.

97 貯法容器気密容器.

5 11784 



1 ロラゼパム

l ロラゼパム
2 Lorazepam 

3 

叩:
友び鏡像異性体

4 CloHlOChN202: 321.16 

5 (3RS)-7-Chloroづ-(2-chlorophenyl)-3・hydroxy-

6 1，3・dihydro-2H司 1，4・benzodiazepin-2-one

7 伊46イ9-1]

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ロラゼパム

9 (C15HlOChN20098.5%以上を含む.

10 性状本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

11 本品はエタノール(95)又はアセトンにやや溶けにくく，ジ

12 エチノレエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 本品は光によって徐々に着色する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品0.02gに希塩酸15mLを加え， 5分間煮沸し，冷却

16 した液は芳香族第一アミンの定性反応 (1.09)を呈する.

17 (2) 本品のエタノール(95)溶液(1→200000)につき，紫外

18 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

19 本品のスペクトルと本品の参熊スペクトルを比較するとき，

20 両者のスペクトルは同一波長のところに向様の強度の吸収を

21 認、める.

22 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

24 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

27 色告と呈する.

28 吸光度 (2.24) E::~(229nm): 1080~1126(乾燥後， 1mg，エ

29 タノーノレ(95)，200mL). 

30 純度試験

31 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gに水50mLを加え，時々振り

32 混ぜながら1時間放置した後，ろ過する.ろ液25mLをとり，

33 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

34 試験を行う.比較液にはO.OlmollL嵐酸0.20mLを加える

35 (0.014%以下).

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

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

38 下).

39 (3) ヒ素(J.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液安調

40 製し，試験を行う (2ppm以下).

41 (4) 類縁物質本品0.10gをエタノール(95)20mLに溶かし，

42 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

43 を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液

44 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

45 試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフィ-

46 用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて務製した薄層板にスポッ

47 卜する.次にクロロホルム/1，4 ジオキサン/酢酸(100)混

48 夜(91: 5 : 4)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板

49 を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，

50 試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準溶液か

51 ら得たスポットより濃くない.

52 乾燥減量 (2，.11) 0.5%以下(lg，i威圧， 105
0

C， 3時間).

53 強熱残分 (2.-14) 0.3%以下Ug).

54 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，アセトン

55 50mUこ溶かし， O.lmolιテトラブチルアンモニウムヒドロ

56 キシド液で滴定 (2.5IJ)する(電位差滴定法).同様の方法で空

57 試験を行い，補正する.

58 O.lmollLテトラフοチルアンモニウムヒドロキシド、液1mL

59 = 32.12mg CloHlOChN202 

60 貯j去

61 保存条件遮光して保存する.

62 容器気密容器.
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1 ワイノレ病秋やみ混合ワクチン

1 ワイル病秋やみ混合ワクチン
2 Weil's Dis巴aseand Akiyami Combin巴dVaccine 

3 本品は不活化したワイル病レプトスピラ，秋やみAレプト

4 スピラ，秋やみBレプトスピラ及び秋やみCレプトスピラを

5 含む液状の注射剤である.

6 本品は必要ならば1種以上の秋やみレプトスピラを除いた

7 製剤とすることができる.

8 本品は生物学的製剤基準のワイル病秋やみ混合ワクチンの

9 条に適合する.

10 性状本品は白濁した液である.

5 1'(8伝



1 黄色ワセリン

1 黄色ワセリン
2 Yellow Petrolatum 

3 本品は石油から得た炭化水素類の混合物を精製したもので

4 ある.

5 性状 本品は黄色の全質均等の軟膏ょう物質で，におい及び味

6 はない.

7 本品はエタノール(95)に溶けにくく，水にほとんど溶けな

8 し¥

9 本品はジエチルエーテル，石j鹿ベンジン又はテレビン油に

10 澄明又はわずかに不溶分を残して溶ける.

11 本品l土加湿するとき，黄色の澄明な液となり，この液はわ

12 ずかに蛍光を発する.

13 融点 (2.60) 38~600C(第3法).

14 純度試験

15 ( 1 ) 色 本品を加温して溶かし，その5mLを試験管にと

16 り，液状を保たせるとき，液の色は次の比較液より濃くない.

17 比色に際しては白色の背景を用い，反射光線で傾!J::IJから比色

18 する.

19 比較液:塩化鉄(盟)の色の比較原液3.8mUこ塩化コバルト

20 (1)の色の比較原液1.2mLを加える.

21 (2) 酸又はアルカリ 本品35.0gに熱湯100mLを加え， 5 

22 分間激しく振り混ぜて水層を分取し，ワセリン層は更に熱湯

23 50mLずつで2回同様に操作し，水層を合わせ，フェノール

24 フタレイン試液1滴を加えて煮沸するとき，液は赤色を呈し

25 ない.更にメチルオレンジ試液2滴を加えるとき，液は赤色

26 を呈しない.

27 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2l去により操作し，

28 試験念行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

29 下).

30 (4) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

31 製し，試験安行う.ただし，硝酸マグネシウム六水和物のエ

32 タノーノレ(95)溶液(1→50)IOmLを加えた後，過酸化水素

33 (30)1.5mLを加え，点火して燃焼させる(2ppm以下).

34 (5) イオウ化合物本品4.0gにエタノール(99.5)2mLを加

35 え，水酸化ナトリウム溶液(1→5)に般化鉛(日)を飽和した澄

36 明な液21商を加え，しばしば振り混ぜながら70
0
Cで10分間加

37 熱した後，放冷するとき，液は暗色を主主しない.

38 (6) 有機酸類本品20.0gをとり，あらかじめフェノール

39 フタレイン試液11衡を加え淡赤色を呈するまでO.Olmol!L水

40 酸化ナトリウム液を加えた希エタノール100mLを加え，還

41 流冷却器を付け10分間煮沸し，フェノーノレフタレイン試液2

42 ~3ì商を加え，激しく振り混ぜながらO.lmolι水酸化ナトリ

43 ウム液0.40mLを滴加するとき，液の色は赤色である.

44 (7) 油脂又は樹脂 本品10.0gに水酸化ナトリウム溶液(1

45 →5)50mLを加え，還流冷却器を付け， 30分間煮沸し，冷後，

46 水層を分取し，必要ならばろ過し，希硫酸200mLを加える

47 とき，油状の物質又は沈殿を生じない.

48 強熱残分 (2.44) 0.05%以下(2g).

49 貯法容器気密容器.
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1 白色ワセリン

1 白色ワセリン
2 White Petl'olatum 

3 本品は石油から得た炭化水素類の混合物を脱色して精製し

4 たものである.

5 1生状 本品は白色~微黄色の全質均等の軟膏様の物質で，にお

6 い及び味はない.

7 本品は水，エタノール(95)又はエタノール(99.5)にほとん

8 ど溶けない.

9 本品はジエチルエーテルに澄明又はわずかに不溶分を残し

10 て溶ける.

11 本品は加温するとき，澄明な液となる.

12 融点 (2.60) 38~600C(第3法).

13 純度試験

14 ( 1 ) 色本品を加湿して溶かし，その5mLを試験管にと

15 り，液状を!果たせるとき，液の色は次の比較液より濃くない.

16 比色に際しては白色の背景を用い，反射光線で側方から比色

17 する.

18 比較液:塩化鉄(田)の色の比較原液1.6mUこ水3.4mLを加

19 える.

20 (2) 酸又はアルカリ 本品35.0gに熱湯100mLを加え， 5 

21 分間激しく振り混ぜて水層を分取し，ワセリン層は更に熱湯

22 50mLずつで2屈同様に操作し，水層を合わせ，フェノール

23 フタレイン試液11衡を加えて煮沸するとき，液は赤色を呈し

24 ない.更にメチルオレンジ試液封筒を加えるとき，液は赤色

25 を呈しない.

26 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第21:去により操作し，

27 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

28 下).

29 (4) ヒ素 (1.II) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

印 製し，試験を行う.ただし，硝酸マグネシウム六水和物のエ

31 タノーノレ(95)溶液u→50)10mLを加えた後，過酸化水素

32 (30) 1. 5mLを加え，点火して燃焼させる(2ppm以下).

33 (5) イオウ化合物 本品4.0gにエタノール(99.5)2mLを加

34 え，水酸化ナトリウム溶液(1→5)に酸化鉛(n)を飽和した澄

35 明な液2滅を加え， しばしば振り混ぜながら700Cで10分間加

36 熱した後，放冷するとき，液はE音色を呈しない.

37 (6) 有機酸類本品20.0gをとり，あらかじめフェノール

38 フタレイン試液1滴を加え淡赤色を~するまでO.Olmo民-7l<

39 酸化ナトリウム液宏加えた希エタノール100mLを加え，還

40 流冷却器を付け10分間煮沸し，フェノールフタレイン試液2

41 ~3滴を加え，激しく振り混ぜながらO.lmollL水酸化ナトリ

42 ウム液0.40mLを滴加するとき，液の色は赤色である.

43 (7) 削旨又は樹脂 本品10.0gに水酸化ナトリウム溶液u

44 →5)50mLを加え，還流冷却器を付け， 30分間煮沸し，冷後，

45 水層を分取し，必要ならばろ過し，希硫酸200mLを加える

46 とき，泊:伏の物質又は沈殿を生じない.

47 強熱残分 (2.44) 0.05%以下(2g).

48 貯法祭器気密容器.
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1 親水ワセリン

1 親水ワセリン
2 Hydl'ophilic Petl'OlatuIll 

3 製法

サラシミツロウ 80g 

ステアリルアルコール又はセタノール 30g 

コレステローノレ 30g 

白色ワセリン 適量

全量 1000g 

4 本品は「ステアリノレアノレコールj 又は「セタノーノレJ， 

5 サラシミツロウJ及び「白色ワセリンJを水浴上で加温し

6 て溶かし，かき混ぜ，これに「コレステロールj を加えて完

7 全に溶けるまでかき混ぜた後，加温在やめ，固まるまでよく

8 かき混ぜて製する.

9 性状 本品は白色で，わずかに特異なにおいがある.

10 本品に等量の水を混和しでも，なお軟管様の調度を保つ.

11 貯j去容器気密容器.
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1 ワノレファリンカリウム

1 ワルファリンカリウム
2 Warfarin Potassium 

H
 CH3 

3 O 及び銭像異性体

4 CI9HloKO，，: 346.42 

5 Monopotassium(1RS)-2・oxo-3-(3-oxo-

6 l-phenylbutyl)chromerト4-o1ate

7 [2610-86-8] 

8 本品を乾燥したものは定量するどき，ワルファリンカリウ

9 ム(CI9H15KO，，)98.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

11 本品は水に極めてj容けやすく，エタノール(95)に溶けやす

12 V¥ 

13 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 本品l.Ogを水 100mLに溶かした液のpHは7.2~8.3である.

15 本品は光によって淡黄色となる.

16 本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品の 0.02mollL水酸化カリウム試液溶液(1→

19 100000)につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

20 ベクトノレを測定し，本品のスベクトルと本品の参照スペクト

21 ル又はワルファリンカリウム標準品について同様に操作して

22 得られたスベクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

23 一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

25 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

26 本品の参照スペクトル又は乾燥したワルファリンカリウム標

27 準品のスペクトノレを比較するとき，阿者のスペクトルl玄関-

28 波数のところに隠様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品の水溶液(1→250)はカリウム塩の定性反応(1)

30 (J.09) を呈する.

31 純度試験
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( 1 ) アルカリ呈色物本品l.Ogを水酸化ナトリウム溶液(1

→20)(こ溶かし，正確に10mLとする.この液につき，水酸

化ナトリウム溶液(1→20)を対照とし， 15分以内に紫外可視

吸光度調IJ定法 (2.24)により試験を行うとき，波長385nmに

おける吸光度は， 0.20以下である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをエタノール(95)30mUこ溶

かし，希酢酸2mL及びエタノーノレ(95)を加えて50mLとする.

これを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLに希

酢酸2mL及びエタノール(95)を加えて50mLとする(1Oppm

以下).

( 3 ) 類縁物質 本品0.10gを水/メタノール混液(3: 

l)IOOmLに溶かし，試料溶液とする.この液lmLをlE確に

量り，水/メタノール混液(3: 1)を加えて正確に100mLと

し，標準溶液とする.試料溶波及び標準溶液201lLずつを正

確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)によ

り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分
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法により測定するとき，試料溶液のワルファリン以外のピー

クの面積は，標準溶液のワルファリンのピーク面積の1/10

より大きくない.また，試料溶液のワルファリン以外のピー

クの合計面積は標準溶液のワルファリンのピーク面積の1/

2より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範閤:溶媒のピークの後からワノレファリンの保

持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液lmLを正確に量り，水/メタノ

ール混液(3: 1)を加えて正確に20mLとする.この液

2011Lから得たワルファリンのピーク面積が，標準溶

液のワルファリンのピーク面積の3.5~6.5%になるこ

とを確認する.

64 システムの性能:パラオキシ安息香西空プロヒ。ノレ20mgを

65 メタノーノレ50mUこj容かし，水を加えて200mLとする.

66 この液5mUこ本品の水/メタノール混液(3: 1)溶液(1

67 →2000)4mL告と加え，更に水/メタノール混液(3: 1) 

68 を加えて100mLとする.この液2011Uこっき，上記の

69 条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸フ。ロピル，

70 ワルファリンの般に溶出し，その分離度は7以上でシ

71 ンメトリー係数はl.5以下である.

72 システムの再現性:標準溶液201lUこっき，上記の条件

73 で試験を6回繰り返すとき，ワルブアリンのピーク面

74 積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

75 乾燥減量 (2.41) 4.5%以下(1g，105
0

C， 3時間).

76 定量j去本品及びワルファリンカリウム標準品を乾燥し，その

77 約25mgずつを精密に量り，それぞれを水/メタノール混液

78 (3 : 1)に溶かし，正確に50mLとする.この液lOmLずつを

79 正確に量り，それぞれに水/メタノール混液(3:1)を加えて

80 正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液

81 及び標準溶液201lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

82 マトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の

83 ワルファリンのピーク面積Ar及び:Asを測定する.

84 ワルフアリンカリウム(CI9H15KO，uの量(mg)=Mi;X Ar/ As 

85 lVIs :ワルブアリンカリウム標準品の秤取量(mg)
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(浪IJ定波長:260nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用シアノプロピルシリル化

シリカゲルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/酢酸(100)混液(68:32 : 

1) 

流量:ワルファリンの保持時間が約10分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ワルファリンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ8000段以上， l.5以下

5 1'190 



2 ワノレファリンカリウム

100 である.

101 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

102 で試験を6回繰り返すとき，ワルファリンのピーク面

103 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

104 貯法

105 保存条件遮光して保存する.

106 容器気密容器，

51'/91 



1 ワルファリンカリウム錠

l ワルファリンカリウム錠
2 Warfarin Potassium Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 ワルファリンカリウム(CJ9HloK04・346.42)を含む.

5 製法 本品は「ワルファリンカリウムj をとり，錠剤の製法に

6 より製する.

7 確認試験

8 (1) 定量法のT2液lこっき， 0.02molJL水酸化カリウム試液

9 を対照として紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペ

10 クトノレを測定するとき，波長306~310nmに吸収の極大を示

11 し， 258~262nmに吸収の極小を示す.また，定量法のTd夜

12 につき， 0.02mo班 J塩酸試液を対照として紫外可視吸光度調IJ

13 定法(2.24)により吸収スベクトルな測定するとき，波長281

14 ~285nm及び303~307nm に吸収の極大を示し， 243~ 

15 247nmに吸収の極小を示す.

(2) 本品の表示量に従い「ワルファリンカリウムJO.Olg 

に対応する量をどり，アセトン10mLを加えて振り混ぜ，ろ

過する，ろ液を水浴上で力E湿してアセトンを蒸発する.残留

物にジェチルエーテノレ10mL及び希塩酸2mLを加えて振り混

ぜるとき，水層はカリウム塩の定性反応(1)(1.09)を呈する.

21 製剤均…性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

22 き，適合する.

ヱド品1個をとり，粉末とし，水40mLを加えて30分間激し

く振り混ぜた後， 1mL中にワルファリンカリウム

(C19HI5KOJ約20)lg:a:-含む液となるように水を加えて正確に

VmLとし，ろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液を

試がi溶液とする. )]IJにワノレファリンカリウム標準品を105DC

で3時間乾燥し，その約40mgを精密に量り，水に溶かし，

正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加え

て正確に100mLとし，標準溶液どする.試料溶液及び標準

溶液20mLずつを亙確に量り，それそ'れに0.05molJL塩酸試

液を加えて正確に25mLとし， Tl液及び81液とする. )]IJに試

料溶液及び標準溶液20mLずつを正確に量り，それぞれに

0.05mo阻J水酸化カリウム試液を加えて正確に25mLとし，

b液及ひ(82液とする.Tl液についてはT2液を対照とし， 81液

については82液を対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)

により試験を行う Ttf1夜及ひ(81液の波長272nmにおける吸

光度Ar.及びAsを測定する.
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ワルファリンカリウム(C19HI5KOJの量(mg)

=lYIs X Al'/ As X 1iグ2000

Ms:ワノレブアリンカリウム標準品の秤取量(mg)41 

42 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

毎分50回転で試験を行うとき， 0.5mg錠， 1mg錠及び2mg錠

の15分間の溶出率及び5mg錠の30分間の溶出率はそれぞれ

80%以上である.

本品1鱈をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを 100 
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正確に量り，表示量に従い1mL中にワノレブアリンカリウム

(C19HI5K04)約0.56)lgを含む液となるように水を加えて正確 101 

にV'mLとし，試料溶液とする. )]IJにワルファリンカリウ 102 
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ム標準品を1050Cで3時間乾燥し，その約22mgを精密に最り，

水に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

り，水を加えて正確に100mLとする.更にこの液5mLを正

確に量り，水を加えて正磁に100mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液l0011Lずつを正確にどり，次の条件で

液体クロマトグラフィーは01) により試験を行い，それぞ

れの液のワルファリンのピーク面積Al'及びAsを測定する.

ワルファリンカリウム(C19HdwJの表示量に対する溶出率

(%) 

ニ A虫必rsX A. 

M必s:ワルブアリンカリウム標準品の手秤F取量(mgρ) 

C: 1錠中のワルファリンカリウム(C19HloKOδの表示量

(mg) 
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:283nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:350C付近の一定温度

移動祁:メタノール/水/リン酸混液(700: 300 : 1) 

流量 :17ルフアリンの保持時間が約6分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液100)lLにつき，上記の条件で

操作するとき，ワルブアリンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ2000段以上， 2.0以下

である.

システムの再現性:標準溶液100)lUこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ワルファリンのピーク面

積の相対標準編差は2.0%以下である.

82 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする.ワルファリンカリウム(C19HI5KOJ約4mgfこ対応す

る量を精密に量り，水80mLを加えて15分間激しく振り混ぜ

た後，水を加えて正確に100mLとする.この液をろ過し，

初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.)]IJに

ワノレファリンカリウム標準品を105
0

Cで3時間乾燥し，その

約80mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLi::する.

この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10mLずつを正確に

量り，それぞれに0.02molJL鹿酸試液を加えて豆確に20mL

とし T!I夜及び81液とする. )]iJに試料溶液及び標準溶液

10mLずつを亙確に量り，それぞれに0.02mo阻 J水酸化カリ

ウム試液を加えて正確に20mLとし T2r1夜及び827夜とする.

Td夜についてはT2液を対照とし，8a1夜については82液を対照

とし，紫外可視吸光度浪1J定法(2.24)により試験を行う. Tl 

1夜及び81液の波長272nmにおける吸光度Al'及びAsを測定す
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ワルブアリンカリウム(C19HI5KOJの量(mg)

=Ms X Al'/ As X 1/20 

Ms :ワルブアリンカリウム標準品の秤取量(mg)
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2 ワルファリンカリウム錠

103 保存条件遮光して保存する.

104 容器気密容器.
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