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医薬品各条 改正事項 

医薬品各条の部 アセグルタミドアルミニウムの条を削る． 

医薬品各条の部 アゼルニジピン錠の条の次に次の二条を加

える． 

アゾセミド 
Azosemide 

 

C12H11ClN6O2S2：370.84 

2-Chloro-5-(1H-tetrazol-5-yl)-4-[(thien- 

2-ylmethyl)amino]benzenesulfonamide 

[27589-33-9] 

本品を乾燥したものは定量するとき，アゾセミド

(C12H11ClN6O2S2) 99.0 ～ 101.0％を含む． 

性状 本品は白色～黄白色の結晶性の粉末である． 

本品はN,N－ジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノ

ール又はエタノール(99.5)に溶けにくく，水にほとんど溶け

ない． 

本品は希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黄色となる． 

融点：約226℃(分解)． 

確認試験 

(１) 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液(3→500000)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1.0 gに希水酸化ナトリウム試液

60 mLを加え，加温して溶かし，冷後，硝酸0.5 mLを加え

てろ過する．ろ液30 mLに希硝酸6 mL及び水を加えて50 

mLとする．これを検液とし，試験を行う．比較液には0.01 

mol/L塩酸0.45 mLを加える(0.032％以下)． 

(２) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(３) 芳香族第一アミン 本品20 mgをN,N－ジメチルホル

ムアミド5 mLに溶かし，氷冷しながら水12 mL，亜硝酸ナ

トリウム溶液(1→200) 1.0 mL及び薄めた塩酸(l→10) 2.0 mL

を加えて振り混ぜ，3分間放置する．この液にアミド硫酸ア

ンモニウム試液1.0 mLを加え，よく振り混ぜ，3分間放置し

た後，N－1－ナフチルエチレンジアミン二塩酸塩溶液(1→

200) 1.0 mLを加えて振り混ぜ，N,N－ジメチルホルムアミ

ドを加えて正確に50 mLとする．この液につき，N,N－ジメ

チルホルムアミド5 mL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〉により試験を行うと

き，波長540 nmにおける吸光度は0.15以下である． 

乾燥減量〈2.41〉 0.5％以下(1 g，105℃，3時間)． 

強熱残分〈2.44〉 0.1％以下(1 g)． 

定量法 本品を乾燥し，その約0.6 gを精密に量り，N,N－ジ

メチルホルムアミド50 mLに溶かし，0.1 mol/L水酸化カリ

ウム・エタノール液で滴定〈2.50〉する(指示薬：チモールブ

ルー・N,N－ジメチルホルムアミド試液10滴)．ただし，滴

定の終点は液の黄色が黄緑色に変わるときとする．別にN,N

－ジメチルホルムアミド50 mLにエタノール(95) 15 mLを加

えた液につき，同様の方法で空試験を行い，補正する． 

0.1 mol/L水酸化カリウム・エタノール液1 mL 

＝37.08 mg C12H11ClN6O2S2 

貯法  

保存条件 遮光して保存する． 

容器 気密容器． 

アゾセミド錠 
Azosemide Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るアゾセミド(C12H11ClN6O2S2：370.84)を含む． 

製法 本品は「アゾセミド」をとり，錠剤の製法により製す

る． 

確認試験 本品を粉末とし，「アゾセミド」60 mgに対応する

量をとり，希水酸化ナトリウム試液を加えて100 mLとし，

振り混ぜた後，ろ過する．ろ液1 mLをとり，希水酸化ナト

リウム試液を加えて100 mL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234 ～ 238 nm，272 ～ 276 nm及び324 ～ 330 nmに吸

収の極大を示す． 

純度試験 芳香族第一アミン 本品を粉末とし，「アゾセミ

ド」20 mgに対応する量をとり，N,N－ジメチルホルムアミ

ド5 mLを加えて時々振り混ぜながら放置する．次に氷冷し

ながら水12 mL，亜硝酸ナトリウム溶液(1→200) 1.0 mL及

び薄めた塩酸(1→10) 2.0 mLを加えて振り混ぜ，3分間放置

する．この液にアミド硫酸アンモニウム試液1.0 mLを加え

てよく振り混ぜ，3分間放置した後，N－1－ナフチルエチレ

ンジアミン二塩酸塩溶液(1→200) 1.0 mLを加えて振り混ぜ，

N,N－ジメチルホルムアミドを加えて正確に50 mLとし，遠

心分離し，上澄液を試料溶液とする．試料溶液につき，N,N

－ジメチルホルムアミド5 mL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
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行うとき，波長540 nmにおける吸光度は0.15以下である． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本品1個をとり，1 mL中にアゾセミド(C12H11ClN6O2S2)約

0.6 mgを含む液となるように希水酸化ナトリウム試液を加

えて正確にV  mLとし，よく振り混ぜた後，遠心分離する．

上澄液10 mLを正確に量り，希水酸化ナトリウム試液を加え

て正確に100 mLとする．この液10 mLを正確に量り，希水

酸化ナトリウム試液を加えて正確に50 mLとし，試料溶液と

する．別に定量用アゾセミドを105℃で3時間乾燥し，その

約60 mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液に溶かし，

正確に100 mLとする．この液10 mLを正確に量り，希水酸

化ナトリウム試液を加えて正確に100 mLとする．この液10 

mLを正確に量り，希水酸化ナトリウム試液を加えて正確に

50 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，

紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試験を行い，波長274 

nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

アゾセミド(C12H11ClN6O2S2)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V／100 

MS：定量用アゾセミドの秤取量(mg) 

溶出性〈6.10〉 試験液に溶出試験第2液900 mLを用い，パド

ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，30 mg錠の60

分間の溶出率及び60 mg錠の90分間の溶出率はそれぞれ

70％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20 mL以上をとり，孔径0.5 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  

mLを正確に量り，1 mL中にアゾセミド(C12H11ClN6O2S2)約

33 μg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．この液8 mLを正確に量り，0.2 mol/L水酸化ナトリウ

ム試液を加えて正確に20 mLとし，試料溶液とする．別に定

量用アゾセミドを105℃で3時間乾燥し，その約22 mgを精

密に量り，0.2 mol/L水酸化ナトリウム試液に溶かし，正確

に100 mLとする．この液5 mLを正確に量り，0.2 mol/L水

酸化ナトリウム試液を加えて正確に50 mLとする．この液

15 mLを正確に量り，試験液を加えて正確に25 mL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8 mL

に0.2 mol/L水酸化ナトリウム試液を加えて20 mLとした液

を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試験を行

い，波長274 nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

アゾセミド(C12H11ClN6O2S2)の表示量に対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 135 

MS：定量用アゾセミドの秤取量(mg) 

C：1錠中のアゾセミド(C12H11ClN6O2S2)の表示量(mg) 

定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする．アゾセミド(C12H11ClN6O2S2)約60 mgに対応する量

を精密に量り，希水酸化ナトリウム試液を加えて正確に100 

mLとし，よく振り混ぜた後，ろ過する．初めのろ液5 mLを

除き，次のろ液5 mLを正確に量り，内標準溶液10 mLを正

確に加え，移動相を加えて100 mLとし，試料溶液とする．

別に定量用アゾセミドを105℃で3時間乾燥し，その約60 

mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液に溶かし，正確

に100 mLとする．この液5 mLを正確に量り，内標準溶液

10 mLを正確に加え，移動相を加えて100 mLとし，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液10 μLにつき，次の条件で

液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するアゾセミドのピーク面積の比Q T

及びQ Sを求める． 

アゾセミド(C12H11ClN6O2S2)の量(mg)＝MS × Q T／Q S 

MS：定量用アゾセミドの秤取量(mg) 

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの移動相溶液(3

→5000) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：280 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：0.03 mol/Lリン酸二水素カリウム溶液／アセト

ニトリル／メタノール混液(55：27：18) 

流量：アゾセミドの保持時間が約5分になるように調整

する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，アゾセミド，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は8以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するアゾセミドのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器． 

医薬品各条の部 アモキシシリン水和物の条純度試験の項

(３)の目を次のように改める． 

アモキシシリン水和物 

純度試験 

(３) 類縁物質 本品0.10 gをホウ酸溶液(1→200) 50 mLに

溶かし，試料溶液とする．この液1 mLを正確に量り，ホウ

酸溶液(1→200)を加えて正確に100 mLとし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液10 μLずつを正確にとり，次の条

件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行い，そ

れぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定する

とき，試料溶液のアモキシシリン以外のピークの面積は，標

準溶液のアモキシシリンのピーク面積より大きくない．また，

試料溶液のアモキシシリン以外のピークの合計面積は，標準

溶液のアモキシシリンのピーク面積の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：254 nm) 

カラム：内径4 mm，長さ30 cmのステンレス管に10 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル
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化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：酢酸ナトリウム三水和物1.36 gを水750 mLに

溶かし，酢酸(31)を加えてpH 4.5に調整した後，水を

加えて1000 mLとする．この液950 mLにメタノール

50 mLを加える． 

流量：アモキシシリンの保持時間が約8分になるように

調整する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からアモキシシリンの

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1 mLを正確に量り，ホウ酸溶液

(1→200)を加えて正確に10 mLとする．この液10 μL

から得たアモキシシリンのピーク面積が，標準溶液の

アモキシシリンのピーク面積の7 ～ 13％になること

を確認する． 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，アモキシシリンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ2500段以上，1.5以

下である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アモキシシリンのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 アンピシリン水和物の条純度試験の項(３)

の目を次のように改める． 

アンピシリン水和物 

純度試験 

(３) 類縁物質 本品50 mgを移動相50 mLに溶かし，試料

溶液とする．試料溶液1 mLを正確に量り，移動相を加えて

正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液10 μLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー〈2.01〉により試験を行い，それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアンピ

シリン以外のピークの面積は，標準溶液のアンピシリンのピ

ーク面積より大きくない．また，試料溶液のアンピシリン以

外のピークの合計面積は，標準溶液のアンピシリンのピーク

面積の2倍より大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：アンピシリンの保持時間の約10倍の範

囲 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10 mLとする．この液10 μLから得たアン

ピシリンのピーク面積が，標準溶液のアンピシリンの

ピーク面積の7 ～ 13％になることを確認する． 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ア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5000段以上，1.5以下

である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アンピシリンのピーク面

積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 イオヘキソール注射液の条貯法の項を次の

ように改める． 

イオヘキソール注射液 

貯法 容器 密封容器．本品は着色容器を使用することができ

る．また，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． 

医薬品各条の部 70％一硝酸イソソルビド乳糖末の条確認試

験の項(２)の目を次のように改める． 

70％一硝酸イソソルビド乳糖末 

確認試験 

(２) (1)の残留物を80℃で2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，

残留物のスペクトルと乳糖水和物の参照スペクトル又は確認

試験用乳糖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． 

医薬品各条の部 イルベサルタンの条の次に次の二条を加え

る． 

イルベサルタン錠 
Irbesartan Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るイルベサルタン(C25H28N6O：428.53)を含む． 

製法 本品は「イルベサルタン」をとり，錠剤の製法により製

する． 

確認試験 本品を粉末とし，「イルベサルタン」約25 mgに対

応する量をとり，アセトン2 mLを加えて振り混ぜた後，孔

径0.45 μm以下のメンブランフィルターでろ過する．ろ液を

蒸発乾固し，残留物につき，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うとき，波数

1733 cm-1
，1617 cm-1

，1435 cm-1
及び758 cm-1

付近に吸収

を認める． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本品1個をとり，水1.5 mLを加え，激しく振り混ぜて崩壊

させた後，メタノール15 mLを加え，15分間激しく振り混

ぜ，メタノールを加えて正確に20 mLとし，遠心分離する．

イルベサルタン(C25H28N6O)約20 mgに対応する容量の上澄

液V  mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフィー用アセ

トニトリル混液(3：2)を加えて正確に20 mLとする．この液
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2.5 mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフィー用アセ

トニトリル混液(3：2)を加えて正確に20 mLとし，試料溶液

とする．以下定量法を準用する． 

イルベサルタン(C25H28N6O)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × 16／V  

MS：脱水物に換算した定量用イルベサルタンの秤取量

(mg)  

溶出性〈6.10〉 試験液に溶出試験第2液900 mLを用い，パド

ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，50 mg錠及び

100 mg錠の45分間の溶出率はそれぞれ85％以上であり，

200 mg錠の60分間の溶出率は70％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

10 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液3 mL以上を除き，次のろ液V  

mLを正確に量り，1 mL中にイルベサルタン(C25H28N6O)約

22 μg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．別に定量用イルベサルタン(別途「イ

ルベサルタン」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)

約44 mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20 mL

とする．この液2 mLを正確に量り，試験液を加えて正確に

200 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ

き，試験液を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉によ

り試験を行い，波長244 nmにおける吸光度AT及びASを測定

する． 

イルベサルタン(C25H28N6O)の表示量に対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 45 

MS：脱水物に換算した定量用イルベサルタンの秤取量

(mg) 

C：1錠中のイルベサルタン(C25H28N6O)の表示量(mg) 

定量法 本品10個をとり，水15 mLを加え，激しく振り混ぜ

て崩壊させた後，メタノール150 mLを加え，15分間激しく

振り混ぜ，メタノールを加えて正確に200 mLとし，遠心分

離する．イルベサルタン(C25H28N6O)約20 mgに対応する容

量の上澄液V  mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフィ

ー用アセトニトリル混液(3：2)を加えて正確に20 mLとする．

この液2.5 mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフィー

用アセトニトリル混液(3：2)を加えて正確に20 mLとし，試

料溶液とする．別に定量用イルベサルタン(別途「イルベサ

ルタン」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)約25 

mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に10 mLとす

る．この液2.5 mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフ

ィー用アセトニトリル混液(3：2)を加えて正確に50 mLとし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液15 μL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，それぞれの液のイルベサルタンのピーク面積AT

及びASを測定する． 

本品1個中のイルベサルタン(C25H28N6O)の量(mg)  

＝MS × AT／AS × 16／V   

MS：脱水物に換算した定量用イルベサルタンの秤取量

(mg)  

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：220 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：リン酸5.5 mLに水950 mLを加えた後，トリエ

チルアミンを加えてpH 3.0に調整し，水を加えて

1000 mLとする．この液3容量に液体クロマトグラフ

ィー用アセトニトリル2容量を加える． 

流量：イルベサルタンの保持時間が約13分になるよう

に調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液15 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，イルベ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，1.5

以下である． 

システムの再現性：標準溶液15 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イルベサルタンのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器． 

イルベサルタン・アムロジピンベシル酸

塩錠 
Irbesartan and Amlodipine Besilate Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るイルベサルタン(C25H28N6O：428.53)及びアムロジピンベ

シル酸塩(C20H25ClN2O5・C6H6O3S：567.05)を含む． 

製法 本品は「イルベサルタン」及び「アムロジピンベシル酸

塩」をとり，錠剤の製法により製する． 

確認試験 

(１) 定量法(1)で得た試料溶液及び標準溶液5 μL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，試料溶液のイルベサルタンのピーク及び標準溶液の

主ピークの保持時間は等しい．また，それらのピークの吸収

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． 

試験条件 

カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法(1)の試

験条件を準用する． 

検出器：フォトダイオードアレイ検出器(測定波長：

237 nm，スペクトル測定範囲：210 ～ 400 nm) 

システム適合性 

システムの性能は定量法(1)のシステム適合性を準用す

る． 

(２) 定量法(2)で得た試料溶液及び標準溶液5 μL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，試料溶液のアムロジピンのピーク及び標準溶液の主

ピークの保持時間は等しい．また，それらのピークの吸収ス

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． 

試験条件 

カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法(1)の試
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験条件を準用する． 

検出器：フォトダイオードアレイ検出器(測定波長：

237 nm，スペクトル測定範囲：210 ～ 400 nm) 

システム適合性 

システムの性能は定量法(2)のシステム適合性を準用す

る． 

製剤均一性〈6.02〉 

(１) イルベサルタン 質量偏差試験又は次の方法による含

量均一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本品1個をとり，pH 3.0の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝液4 mL

を加え，超音波処理を行う．この液にメタノール16 mLを加

え，錠剤が完全に崩壊するまで激しく振り混ぜた後，移動相

を加えて正確に100 mLとする．この液V  mLを正確に量り，

1 mL中にイルベサルタン(C25H28N6O)約1 mgを含む液とな

るように移動相を加えて正確にV ′ mLとし，孔径0.45 μm以

下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ液5 mLを

除き，次のろ液を試料溶液とする．以下定量法(1)を準用す

る． 

イルベサルタン(C25H28N6O)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 2 

MS：脱水物に換算した定量用イルベサルタンの秤取量

(mg) 

(２) アムロジピンベシル酸塩 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，pH 3.0の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝液4 mL

を加え，超音波処理を行う．この液にメタノール16 mLを加

え，錠剤が完全に崩壊するまで激しく振り混ぜた後，移動相

を加えて正確に100 mLとする．この液V  mLを正確に量り，

1 mL 中にアムロジピンベシル酸塩 (C20H25ClN2O5 ・

C6H6O3S)約69 μgを含む液となるように移動相を加えて正確

にV ′ mLとし，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルターで

ろ過する．初めのろ液5 mLを除き，次のろ液を試料溶液と

する．以下定量法(2)を準用する． 

アムロジピンベシル酸塩(C20H25ClN2O5･C6H6O3S)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／5 

MS：脱水物に換算したアムロジピンベシル酸塩標準品の

秤取量(mg) 

溶出性〈6.10〉 

(１) イルベサルタン 試験液に溶出試験第2液900 mLを

用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本

品の30分間の溶出率は70％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

15 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  

mLを正確に量り，1 mL中にイルベサルタン(C25H28N6O)約

0.11 mgを含む液となるように移動相を加えて正確にV ′ mL

とする．この液2 mLを正確に量り，移動相2 mLを正確に加

え，試料溶液とする．別に定量用イルベサルタン(別途「イ

ルベサルタン」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)

約20 mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に25 mLとし，

イルベサルタン標準原液とする．この液7 mLを正確に量り，

移動相を加えて正確に50 mLとする．さらにこの液5 mLを

正確に量り，試験液5 mLを正確に加え，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液10 μL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

れの液のイルベサルタンのピーク面積AT及びASを測定する． 

イルベサルタン(C25H28N6O)の表示量に対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 504 

MS：脱水物に換算した定量用イルベサルタンの秤取量

(mg) 

C：1錠中のイルベサルタン(C25H28N6O)の表示量(mg) 

試験条件 

定量法(1)の試験条件を準用する． 

システム適合性 

システムの性能：イルベサルタン標準原液7 mL及び(2)

のアムロジピンベシル酸塩標準原液5 mLに移動相を

加えて50 mLとする．この液5 mLに試験液5 mLを加

えた液10 μLにつき，上記の条件で操作するとき，ア

ムロジピン，イルベサルタンの順に溶出し，その分離

度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イルベサルタンのピーク

面積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

(２) アムロジピンベシル酸塩 試験液に溶出試験第2液

900 mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行う

とき，本品の30分間の溶出率は75％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

15 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mLを除き，次のろ液V  mLを

正 確 に 量 り ， 1 mL 中 に ア ムロジピンベシ ル 酸 塩

(C20H25ClN2O5・C6H6O3S)約7.7 μgを含む液となるように移

動相を加えて正確にV ′ mLとする．この液2 mLを正確に量

り，移動相2 mLを正確に加え，試料溶液とする．別にアム

ロジピンベシル酸塩標準品(別途「アムロジピンベシル酸

塩」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)約26 mgを

精密に量り，移動相に溶かし，正確に50 mLとする．この液

15 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100 mLとし，

アムロジピンベシル酸塩標準原液とする．この液5 mLを正

確に量り，移動相を加えて正確に50 mLとする．さらにこの

液5 mLを正確に量り，試験液5 mLを正確に加え，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液10 μLずつを正確にとり，次

の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行い，

それぞれの液のアムロジピンのピーク面積AT及びASを測定

する． 

アムロジピンベシル酸塩(C20H25ClN2O5・C6H6O3S)の表示量

に対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 27 

MS：脱水物に換算したアムロジピンベシル酸塩標準品の

秤取量(mg) 

C：1錠中のアムロジピンベシル酸塩 (C20H25ClN2O5・

C6H6O3S)の表示量(mg) 
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試験条件 

定量法(1)の試験条件を準用する． 

システム適合性 

システムの性能：(1)のイルベサルタン標準原液7 mL及

びアムロジピンベシル酸塩標準原液5 mLに移動相を

加えて50 mLとする．この液5 mLに試験液5 mLを加

えた液10 μLにつき，上記の条件で操作するとき，ア

ムロジピン，イルベサルタンの順に溶出し，その分離

度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アムロジピンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

定量法  

(１) イルベサルタン 本品10個をとり，pH 3.0の0.02 

mol/Lリン酸塩緩衝液20 mLを加え，超音波処理を行う．こ

の液にメタノール120 mLを加え，錠剤が完全に崩壊するま

で激しく振り混ぜた後，移動相を加えて正確に200 mLとす

る．この液V  mLを正確に量り，1 mL中にイルベサルタン

(C25H28N6O)約1 mgを含む液となるように移動相を加えて正

確にV ′ mLとし，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルター

でろ過する．初めのろ液5 mLを除き，次のろ液を試料溶液

とする．別に定量用イルベサルタン(別途「イルベサルタ

ン」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)約50 mgを

精密に量り，メタノールに溶かして正確に25 mLとし，イル

ベサルタン標準原液とする．この液10 mLを正確に量り，メ

タノール2 mLを加えた後，pH 3.0の0.02 mol/Lリン酸塩緩

衝液を加えて正確に20 mLとし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液5 μL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

イルベサルタンのピーク面積AT及びASを測定する． 

本品1個中のイルベサルタン(C25H28N6O)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 2／5 

MS：脱水物に換算した定量用イルベサルタンの秤取量

(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：237 nm) 

カラム：内径3.0 mm，長さ75 mmのステンレス管に

2.2 μm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塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：メタノール／pH 3.0の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝

液混液(3：2) 

流量：イルベサルタンの保持時間が約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：イルベサルタン標準原液10 mL及び

(2)のアムロジピンベシル酸塩標準原液2 mLにpH 3.0

の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝液を加えて20 mLとする．

この液5 μLにつき，上記の条件で操作するとき，ア

ムロジピン，イルベサルタンの順に溶出し，その分離

度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液5 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イルベサルタンのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

(２) アムロジピンベシル酸塩 本品10個をとり，pH 3.0

の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝液20 mLを加え，超音波処理を行

う．この液にメタノール120 mLを加え，錠剤が完全に崩壊

するまで激しく振り混ぜた後，移動相を加えて正確に200 

mLとする．この液V  mLを正確に量り，1 mL中にアムロジ

ピンベシル酸塩(C20H25ClN2O5・C6H6O3S)約69 μgを含む液

となるように移動相を加えて正確にV ′ mLとし，孔径0.45 

μm以下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ液5 

mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別にアムロジピン

ベシル酸塩標準品(別途「アムロジピンベシル酸塩」と同様

の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)約35 mgを精密に量り，

メタノールに溶かして正確に50 mLとし，アムロジピンベシ

ル酸塩標準原液とする．この液2 mLを正確に量り，メタノ

ール10 mLを加えた後，pH 3.0の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝液

を加えて正確に20 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び

標準溶液5 μLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

グラフィー〈2.01〉により試験を行い，それぞれの液のアム

ロジピンのピーク面積AT及びASを測定する． 

本品1個中のアムロジピンベシル酸塩(C20H25ClN2O5・

C6H6O3S)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／25 

MS：脱水物に換算したアムロジピンベシル酸塩標準品の

秤取量(mg) 

試験条件 

(1)の試験条件を準用する． 

システム適合性 

システムの性能：(1)のイルベサルタン標準原液10 mL

及びアムロジピンベシル酸塩標準原液2 mLにpH 3.0

の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝液を加えて20 mLとする．

この液5 μLにつき，上記の条件で操作するとき，ア

ムロジピン，イルベサルタンの順に溶出し，その分離

度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液5 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アムロジピンのピーク面

積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器．  

医薬品各条の部 インスリン ヒト(遺伝子組換え)注射液の

条の次に次の三条を加える． 

イソフェンインスリン ヒト(遺伝子組換

え)水性懸濁注射液 
Isophane Insulin Human (Genetical Recombination) 

Injectable Aqueous Suspension 

本品は水性の懸濁注射剤である． 

本品は定量するとき，表示されたインスリン単位の95.0 

～  105.0％に対応するインスリンヒト (遺伝子組換え ) 

(C257H383N65O77S6：5807.57)を含む．また，表示された100
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インスリン単位につき，亜鉛(Zn：65.38) 10 ～ 40 μgを含む． 

製法 本品は「インスリンヒト(遺伝子組換え)」及び「プロタ

ミン硫酸塩」をとり，注射剤の製法により製する． 

性状 本品は白色の懸濁液で，放置するとき，白色の沈殿物と

無色の上澄液に分離し，この沈殿物は，穏やかに振り混ぜる

とき，再び懸濁状となる． 

本品は鏡検するとき，沈殿物のほとんどが長径1 ～ 30 

μmの小長方形の結晶で，無晶形物質又は大きい凝集物を認

めない． 

確認試験 本品に希塩酸を加えてpH 2.5 ～ 3.0にするとき，

沈殿は溶け，液は無色澄明となる． 

ｐＨ 別に規定する． 

純度試験 

(１) デスアミド体 定量法(1)で得た試料溶液20 μLにつき，

次の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行

う．試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，

面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，インスリンヒ

トに対する相対保持時間約1.3のピークの量は1.5％以下であ

る． 

試験条件 

定量法(1)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(1)のシステム適合性を準用す

る． 

検出の確認：試料溶液1 mLを正確に量り，0.01 mol/L

塩酸試液を加えて正確に50 mLとする．この液20 μL

から得たインスリンヒトのピーク面積が，試料溶液の

インスリンヒトのピーク面積の1.4 ～ 2.6％になるこ

とを確認する． 

システムの再現性：インスリンヒト標準品を0.01 mol/L

塩酸試液に溶かし，1 mL中に約4インスリン単位を含

む液とする．この液20 μLにつき，上記の条件で試験

を6回繰り返すとき，インスリンヒトのピーク面積の

相対標準偏差は2.0％以下である． 

(２) 溶存インスリンヒト 本品を遠心分離し，上澄液を試

料溶液とする．別にインスリンヒト標準品を0.01 mol/L塩酸

試液に溶かし，1 mL中に約1.0インスリン単位を含むように

正確に薄め，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL

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．それぞれの液のインスリンヒトの

ピーク面積AT及びASを自動積分法により測定し，次式によ

り溶存するインスリンヒトの量を求めるとき，1 mL当たり

0.5インスリン単位以下である． 

溶存するインスリンヒトの量(インスリン単位/mL) 

＝(MS× F )／D  × AT／AS 

MS：インスリンヒト標準品の秤取量(mg) 

F：インスリンヒト標準品の表示単位(インスリン単位/mg) 

D：インスリンヒト標準品の溶解に用いた0.01 mol/L塩酸

試液の量(mL) 

試験条件 

定量法(1)の試験条件を準用する． 

システム適合性 

システムの性能：インスリンヒトデスアミド体含有試液

20 μLにつき，上記の条件で操作するとき，インスリ

ンヒト，デスアミド体の順に溶出し，その分離度は

2.0以上であり，インスリンヒトのピークのシンメト

リー係数は1.6以下である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を4回繰り返すとき，インスリンヒトのピーク

面積の相対標準偏差は6.0％以下である． 

(３) 高分子タンパク質 本品を穏やかに振り混ぜ，その適

量に本品1 mL当たり6 mol/L塩酸試液4 μLを加え，澄明な液

となるまで混ぜる．この液100 μL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．各々のピー

ク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれ

らの量を求めるとき，インスリンヒト以外のピークの合計量

は2.5％以下である． 

試験条件 

検出器，カラム温度，移動相及び流量は「インスリンヒ

ト(遺伝子組換え)」の純度試験(2)の試験条件を準用す

る． 

カラム：内径7.8 mm，長さ30 cmのステンレス管に液

体クロマトグラフィー用親水性シリカゲルを充塡する． 

面積測定範囲：サイズ排除カラムの排除容積に相当する

保持時間からインスリンヒトの溶出終了までの範囲 

システム適合性 

システムの性能は「インスリンヒト(遺伝子組換え)」の

純度試験(2)のシステム適合性を準用する． 

検出の確認：試料溶液1 mLを正確に量り，0.01 mol/L

塩酸試液を加えて正確に50 mLとする．この液100 

μLから得たインスリンヒトのピーク面積が，試料溶

液のインスリンヒトのピーク面積の1.4 ～ 2.6％にな

ることを確認する． 

採取容量〈6.05〉 試験を行うとき，適合する． 

不溶性異物〈6.06〉 第1法により試験を行うとき，適合する． 

無菌〈4.06〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき，

適合する． 

定量法 

(１) インスリンヒト 本品を穏やかに振り混ぜ，10 mLを

正確に量り，6 mol/L塩酸試液40 μLを正確に加える．この

液2 mLを正確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を加えて正確に5 

mLとし，試料溶液とする．以下「インスリンヒト(遺伝子組

換え)」の定量法を準用する. 

本品1 mL中のインスリンヒト(C257H383N65O77S6)の量(インス

リン単位) 

＝(MS × F )／D  × (ATI ＋ ATD)／(ASI ＋ ASD) × 1.004  

× 5／2 

MS：インスリンヒト標準品の秤取量(mg) 

F：インスリンヒト標準品の表示単位(インスリン単位/mg) 

D：インスリンヒト標準品の溶解に用いた0.01 mol/L塩酸

試液の量(mL) 

(２) 亜鉛 本品を穏やかに振り混ぜ，300インスリン単位

に対応する容量を正確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を加えて
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正確に50 mLとし，必要ならば，更に0.01 mol/L塩酸試液を

加えて正確に100 mLとし，試料溶液とする．別に原子吸光

光度用亜鉛標準液適量を正確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を

加えて1 mL中に亜鉛(Zn：65.38) 0.20 μg，0.60 μg及び1.20 

μgを含むように薄め，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，0.01 mol/L塩酸試液を対照とし，次の条件で原

子吸光光度法〈2.23〉により試験を行い，標準溶液の吸光度

から得た検量線を用いて試料溶液の亜鉛含量を求める． 

使用ガス： 

可燃性ガス アセチレン 

支燃性ガス 空気 

ランプ：亜鉛中空陰極ランプ 

波長：213.9 nm 

貯法 

保存条件 遮光して，凍結を避け，2 ～ 8℃で保存する． 

容器 密封容器． 

二相性イソフェンインスリン ヒト(遺伝

子組換え)水性懸濁注射液 
Biphasic Isophane Insulin Human (Genetical 

Recombination) Injectable Aqueous Suspension 

本品は水性の懸濁注射剤である． 

本品は定量するとき，表示されたインスリン単位の95.0 

～  105.0％に対応するインスリンヒト (遺伝子組換え ) 

(C257H383N65O77S6：5807.57)を含む．また，表示された100

インスリン単位につき，亜鉛(Zn：65.38) 10 ～ 40 μgを含む． 

製法 本品は「インスリンヒト(遺伝子組換え)注射液」及び

「イソフェンインスリンヒト(遺伝子組換え)水性懸濁注射

液」をとり，注射剤の製法により製する． 

性状 本品は白色の懸濁液で，放置するとき，白色の沈殿物と

無色の上澄液に分離し，この沈殿物は，穏やかに振り混ぜる

とき，再び懸濁状となる． 

本品は鏡検するとき，沈殿物のほとんどが長径1 ～ 30 

μmの小長方形の結晶で，無晶形物質又は大きい凝集物を認

めない． 

確認試験 本品に希塩酸を加えてpH 2.5 ～ 3.0にするとき，

沈殿は溶け，液は無色澄明となる． 

ｐＨ 別に規定する． 

純度試験 

(１) デスアミド体 定量法(1)で得た試料溶液20 μLにつき，

次の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行

う．試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，

面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，インスリンヒ

トに対する相対保持時間約1.3のピークの量は1.5％以下であ

る． 

試験条件 

定量法(1)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(1)のシステム適合性を準用す

る． 

検出の確認：試料溶液 1 mLを正確に量り， 0.01 

mol/mL塩酸試液を加えて正確に50 mLとする．この

液20 μLから得たインスリンヒトのピーク面積が，試

料溶液のインスリンヒトのピーク面積の1.4 ～ 2.6％

になることを確認する． 

システムの再現性：インスリンヒト標準品を0.01 mol/L

塩酸試液に溶かし，1 mL中に約4インスリン単位を含

む液とする．この液20 μLにつき，上記の条件で試験

を6回繰り返すとき，インスリンヒトのピーク面積の

相対標準偏差は2.0％以下である． 

(２) 高分子タンパク質 本品を穏やかに振り混ぜ，その適

量に本品1 mL当たり6 mol/L塩酸試液4 μLを加え，澄明な液

となるまで混ぜる．この液100 μL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．各々のピー

ク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれ

らの量を求めるとき，インスリンヒト以外のピークの合計量

は2.0％以下である． 

試験条件 

検出器，カラム温度，移動相及び流量は「インスリンヒ

ト(遺伝子組換え)」の純度試験(2)の試験条件を準用す

る． 

カラム：内径7.8 mm，長さ30 cmのステンレス管に液

体クロマトグラフィー用親水性シリカゲルを充塡する．  

面積測定範囲：サイズ排除カラムの排除容積に相当する

保持時間からインスリンヒトの溶出終了までの範囲 

システム適合性 

システムの性能は「インスリンヒト(遺伝子組換え)」の

純度試験(2)のシステム適合性を準用する． 

検出の確認：試料溶液1 mLを正確にとり，0.01 mol/L

塩酸試液を加えて正確に50 mLする．この液100 μL

から得たインスリンヒトのピーク面積が，試料溶液の

インスリンヒトのピーク面積の1.4 ～ 2.6％になるこ

とを確認する． 

採取容量〈6.05〉 試験を行うとき，適合する． 

不溶性異物〈6.06〉 第1法により試験を行うとき，適合する． 

無菌〈4.06〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき，

適合する． 

水溶性インスリンヒト 別に規定する． 

定量法 

(１) インスリンヒト 本品を穏やかに振り混ぜ，10 mLを

正確に量り，6 mol/L塩酸試液40 μLを正確に加える．この

液2 mLを正確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を加えて正確に5 

mLとし，試料溶液とする．以下「インスリンヒト(遺伝子組

換え)」の定量法を準用する． 

本品1 mL中のインスリンヒト(C257H383N65O77S6)の量(インス

リン単位) 

＝(MS × F )／D  × (ATI ＋ ATD)／(ASI ＋ ASD) × 1.004  

× 5／2 

MS：インスリンヒト標準品の秤取量(mg) 

F：インスリンヒト標準品の表示単位(インスリン単位/mg) 

D：インスリンヒト標準品の溶解に用いた0.01 mol/L塩酸

試液の量(mL) 

(２) 亜鉛 本品を穏やかに振り混ぜ，300インスリン単位



 インスリン アスパルト(遺伝子組換え) 47 . 

に対応する容量を正確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を加えて

正確に50 mLとし，必要ならば，更に0.01 mol/L塩酸試液を

加えて正確に100 mLとし，試料溶液とする．別に原子吸光

光度用亜鉛標準液適量を正確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を

加えて1 mL中に亜鉛(Zn：65.38) 0.20 μg，0.60 μg及び1.20 

μgを含むように薄め，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液につき，0.01 mol/L塩酸試液を対照とし，次の条件で原

子吸光光度法〈2.23〉により試験を行い，標準溶液の吸光度

から得た検量線を用いて試料溶液の亜鉛含量を求める． 

使用ガス： 

可燃性ガス アセチレン 

支燃性ガス 空気 

ランプ：亜鉛中空陰極ランプ 

波長：213.9 nm 

貯法 

保存条件 遮光して凍結を避け，2 ～ 8℃で保存する． 

容器 密封容器． 

インスリン アスパルト(遺伝子組換え) 
Insulin Aspart (Genetical Recombination) 

GIVEQCCTSI CSLYQLENYC N

FVNQHLCGSH LVEALYLVCG ERGFFYTDKT 

C256H381N65O79S6：5825.54 

[116094-23-6] 

本品は，遺伝子組換えヒトインスリンの類縁体であり，B

鎖28番目のPro残基がAsp残基に置換されている．本品は，

21個のアミノ酸残基からなるA鎖及び30個のアミノ酸残基か

らなるB鎖から構成されるペプチドである． 

本品は定量するとき，換算した乾燥及び脱強熱残分物に対

し，インスリンアスパルト(遺伝子組換え) (C256H381N65O79S6) 

92.6 ～ 109.5％を含む． 

ただし，本品0.0350 mgが1インスリン単位に相当する． 

性状 本品は白色の粉末である． 

本品は水又はエタノール(95)にほとんど溶けない． 

本品は0.01 mol/L塩酸試液に溶ける． 

本品は吸湿性である． 

確認試験 本品適量を量り，1 mL中に2.0 mgを含む液となる

ように0.01 mol/L塩酸試液に溶かす．別にインスリンアスパ

ルト標準品を1 mL中に2.0 mgを含むように0.01 mol/L塩酸

試液に溶かす．これらの液25 μLをそれぞれ清浄な試験管に

とり，それらにpH 7.5のヘペス緩衝液100 μL及びV8プロテ

アーゼ酵素試液20 μLを加え，25℃で6時間反応した後，硫

酸アンモニウム緩衝液145 μLを加えて反応を停止し，試料

溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50 μL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．両者のクロマトグラムにつき，溶媒ピー

クの直後に溶出するピーク(ピーク1)及びその後に順次溶出

するこれより明らかにピーク高さの高い三つのピーク(ピー

ク2，3，4)を比較するとき，同一の保持時間のところに同

様のピークを認める． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：214 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ10 cmのステンレス管に5 

μm以下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塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相A：水／硫酸アンモニウム緩衝液／液体クロマト

グラフィー用アセトニトリル混液(7：2：1) 

移動相B：水／液体クロマトグラフィー用アセトニトリ

ル／硫酸アンモニウム緩衝液混液(2：2：1) 

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する． 

注入後の時間 

(分) 

移動相A 

(vol％) 

移動相B 

(vol％) 

  0 ～ 60 90 → 30 10 →  70 

60 ～ 65 30 →   0 70 → 100 

65 ～ 70 0 100 

流量：毎分1 mL 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液50 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ピーク2及び3のシンメトリー係数は

それぞれ1.5以下であり，両者のピークの分離度は8以

上である．  

純度試験 

(１) 類縁物質 定量法で得た試料溶液10 μL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．

各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法

によりそれらの量を求めるとき，インスリンアスパルトに対

する相対保持時間約0.9のB28isoAspインスリンアスパルト

のピークの量は0.3％以下，インスリンアスパルトに対する

相対保持時間約1.3のA21Aspインスリンアスパルト及び

B3Aspインスリンアスパルト，並びにインスリンアスパル

トに対する相対保持時間約1.5のB3isoAspインスリンアスパ

ルトのピークの合計量は1.0％以下，上記以外のピークの合

計量は0.5％以下である． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相A，移動相B，移

動相の送液及び流量は定量法の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：試料溶液注入後4 ～ 50分まで 

システム適合性 

システムの性能及びシステムの再現性は定量法のシステ

ム適合性を準用する． 

検出の確認：定量法のシステム適合性試験用溶液5 mL

を正確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を加えて正確に10 

mLとする．この液10 μLから得たB28isoAspインス

リンアスパルトのピークの面積百分率が，システム適

合性試験用溶液のB28isoAspインスリンアスパルトの

ピークの面積百分率の80 ～ 120％になることを確認

する． 

(２) 高分子タンパク質 試料溶液は2 ～ 8℃に保存し，調

製後48時間以内に使用する．本品4 mgを0.01 mol/L塩酸試

液1 mLに溶かし，試料溶液とする．この液100 μL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
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う．各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分

率法によりそれらの量を求めるとき，インスリンアスパルト

以外のピークの合計量は0.3％以下である． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：276 nm) 

カラム：内径7.8 mm，長さ30 cmのステンレス管に，5 

～ 10 μmの液体クロマトグラフィー用親水性シリカ

ゲルを充塡する． 

カラム温度：20℃付近の一定温度 

移動相：L－アルギニン溶液(1→1000)／液体クロマトグ

ラフィー用アセトニトリル／酢酸(100)混液(13：4：

3) 

流量：毎分0.5 mL 

面積測定範囲：サイズ排除カラムの排除容積に相当する

保持時間からインスリンアスパルトのピークの溶出終

了までの範囲 

システム適合性 

検出の確認：本品を常温で約10日間放置し，高分子タ

ンパク質を約0.4％含み，1 mL中にインスリンアスパ

ルト約4 mgを含む液となるように0.01 mol/L塩酸試

液に溶かし，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は2 ～ 8℃に保存し，7日間以

内に使用する．システム適合性試験用溶液5 mLを正

確に量り，0.01 mol/L塩酸試液を加えて正確に10 mL

とする．この液100 μLから得たインスリンアスパル

ト二量体のピークの面積百分率が，システム適合性試

験用溶液のインスリンアスパルト二量体のピークの面

積百分率の80 ～ 120％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100 μLに

つき，上記の条件で操作するとき，インスリンアスパ

ルト多量体(保持時間：13 ～ 17分)，インスリンアス

パルト二量体(保持時間：約17.5分)，インスリンアス

パルト(保持時間：18 ～ 20分)の順に溶出し，二量体

のピークの高さ及び二量体と単量体のピーク間の谷の

高さを測定するとき，そのピークバレー比は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100 μL

につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イン

スリンアスパルトのピーク面積の相対標準偏差は

2.0％以下である． 

(３) 宿主由来タンパク質 別に規定する． 

(４) DNA 別に規定する． 

乾燥減量〈2.41〉 10.0％以下(0.2 g，105℃，24時間)． 

強熱残分〈2.44〉 6.0％以下(0.2 g)． 

定量法 試料溶液及び標準溶液は2 ～ 8℃に保存し，試料溶液

は調製後24時間以内，標準溶液は調製後48時間以内に使用

する．本品適量を精密に量り，1 mL中に4.0 mgを含む液と

なるように0.01 mol/L塩酸試液に溶かし，試料溶液とする．

別にインスリンアスパルト標準品を1 mL中に4.0 mgを含む

ように0.01 mol/L塩酸試液に溶かし，標準溶液とする．試料

溶液及び標準溶液10 μL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B28isoAspインスリンアスパルトのピーク(インスリン

アスパルトに対する相対保持時間：約0.9)，インスリンアス

パルトのピーク(保持時間：20 ～ 24分)，A21Aspインスリ

ンアスパルトのピーク及びB3Aspインスリンアスパルトの

ピーク(通常共に溶出する．インスリンアスパルトに対する

相対保持時間：約1.3)及びB3isoAspインスリンアスパルト

のピーク(インスリンアスパルトに対する相対保持時間：約

1.5)の合計面積AT及びASを測定する．  

インスリンアスパルト(C256H381N65O79S6)の量(mg) 

= MS × AT／AS 

MS：標準溶液 1 mL 中のインスリンアスパルト，

B28isoAspインスリンアスパルト，A21Aspインスリン

アスパルト及び B3Aspインスリンアスパルト，

B3isoAspインスリンアスパルトの合計量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：214 nm) 

カラム：内径4.0 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μm以下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塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相A：無水硫酸ナトリウム142.0 gを水に溶かし，

リン酸13.5 mLを加え，水を加えて5 Lとする．水酸

化ナトリウム試液を加えてpH 3.6に調整する．この

液4500 mLに液体クロマトグラフィー用アセトニト

リル500 mLを加える． 

移動相B：水／液体クロマトグラフィー用アセトニトリ

ル混液(1：1) 

移動相の送液：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 

(分) 

移動相A 

(vol％) 

移動相B 

(vol％) 

  0 ～ 35 58 42 

35 ～ 40 58 → 20 42 → 80 

40 ～ 45 20 80 

45 ～ 46 20 → 58 80 → 42 

46 ～ 60 58 42 

流量：毎分1 mL 

システム適合性 

システムの性能：本品を1 mL中に8 mgを含む液となる

ようにpH 7.5の0.01 mol/Lリン酸二水素ナトリウム試

液に溶かし，常温で10 ～ 15日間放置する．この液1 

mLに0.01 mol/L塩酸試液1 mLを加え，更に常温で1 

～ 3日間放置し，システム適合性試験用溶液とする．

この液はB28isoAspインスリンアスパルト0.1 ～ 

2.2％，B3Aspインスリンアスパルト及びA21Aspイ

ンスリンアスパルト1％以上を含む．システム適合性

試験用溶液は2 ～ 8℃に保存し，72時間以内に使用す

る．システム適合性試験用溶液10 μLにつき，上記の

条件で操作するとき，B28isoAspインスリンアスパル

ト，インスリンアスパルト，A21Aspインスリンアス

パルト及びB3Aspインスリンアスパルト，B3isoAsp

インスリンアスパルトの順に溶出し，インスリンアス

パルトとA21Aspインスリンアスパルト及びB3Aspイ

ンスリンアスパルトの分離度は2.0以上である． 



 無水エタノール 49 . 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を5回繰り返すとき，ASの相対標準偏差は

1.5％以下である． 

貯法 

保存条件 －18℃以下で保存する．  

容器 気密容器． 

医薬品各条の部 エタノールの条純度試験の項(３)の目を次

のように改める． 

エタノール 

純度試験 

(３) 揮発性混在物 本品500 mLを正確に量り，4－メチ

ルペンタン－2－オール150 μLを加えて試料溶液とする．別

に無水メタノール100 μLに本品を加えて正確に50 mLとす

る．この液5 mLを正確に量り，本品を加えて正確に50 mL

とし，標準溶液(1)とする．また，無水メタノール及びアセ

トアルデヒド50 μLずつをとり，本品を加えて正確に50 mL

とする．この液100 μLに本品を加えて正確に10 mLとし，

標準溶液(2)とする．さらに，アセタール150 μLに本品を加

えて正確に50 mLとする．この液100 μLに本品を加えて正

確に10 mLとし，標準溶液(3)とする．さらに，ベンゼン100 

μLに本品を加えて正確に100 mLとする．この液100 μLに

本品を加えて正確に50 mLとし，標準溶液(4)とする．本品，

試料溶液，標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)及び標準

溶液(4) 1 μL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．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し，本品のアセトアルデ

ヒドのピーク面積AE，ベンゼンのピーク面積BE，アセター

ルのピーク面積CE及び標準溶液(1)のメタノールのピーク面

積，標準溶液(2)のアセトアルデヒドのピーク面積AT，標準

溶液(3)のアセタールのピーク面積C T，標準溶液(4)のベンゼ

ンのピーク面積B Tを求めるとき，本品のメタノールのピー

ク面積は，標準溶液(1)のメタノールのピーク面積の1／2以

下である．また，次式により混在物の量を求めるとき，アセ

トアルデヒド及びアセタールの量の和はアセトアルデヒドと

して10 vol ppmより大きくなく，ベンゼンの量は2 vol ppm

より大きくない．また，試料溶液のその他の混在物のピーク

の合計面積は，4－メチルペンタン－2－オールのピーク面

積以下である．ただし，4－メチルペンタン－2－オールの

ピーク面積の3％以下のピークは用いない． 

アセトアルデヒド及びアセタールの量の和(vol ppm) 

＝(10 × AE)／(AT － AE) ＋ (30 × CE × 44.05)／{(C T － 

CE) × 118.2} 

ベンゼンの量(vol ppm)＝2BE／(B T － BE) 

必要ならば，異なる極性の固定相(液相)の他の適切なクロ

マトグラフィー条件によりベンゼンの同定を行う． 

試験条件 

検出器：水素炎イオン化検出器 

カラム：内径0.32 mm，長さ30 mのフューズドシリカ

管の内面にガスクロマトグラフィー用6％シアノプロ

ピルフェニル－94％ジメチルシリコーンポリマーを

厚さ1.8 μmで被覆する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度で注入し，12分間保

持した後，毎分10℃で240℃まで昇温し，240℃付近

の一定温度を10分間保持する． 

注入口温度：200℃ 

検出器温度：280℃ 

キャリヤーガス：ヘリウム 

流量：35 cm/秒 

スプリット比：1：20 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液(2) 1 μLにつき，上記の条件

で操作するとき，アセトアルデヒド，メタノールの順

に流出し，その分離度は1.5以上である． 

医薬品各条の部 無水エタノールの条純度試験の項(３)の目

を次のように改める． 

無水エタノール 

純度試験 

(３) 揮発性混在物 本品500 mLを正確に量り，4－メチ

ルペンタン－2－オール150 μLを加えて試料溶液とする．別

に無水メタノール100 μLに本品を加えて正確に50 mLとす

る．この液5 mLを正確に量り，本品を加えて正確に50 mL

とし，標準溶液(1)とする．また，無水メタノール及びアセ

トアルデヒド50 μLずつをとり，本品を加えて正確に50 mL

とする．この液100 μLに本品を加えて正確に10 mLとし，

標準溶液(2)とする．さらに，アセタール150 μLに本品を加

えて正確に50 mLとする．この液100 μLに本品を加えて正

確に10 mLとし，標準溶液(3)とする．さらに，ベンゼン100 

μLに本品を加えて正確に100 mLとする．この液100 μLに

本品を加えて正確に50 mLとし，標準溶液(4)とする．本品，

試料溶液，標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)及び標準

溶液(4) 1 μL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．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し，本品のアセトアルデ

ヒドのピーク面積AE，ベンゼンのピーク面積BE，アセター

ルのピーク面積CE及び標準溶液(1)のメタノールのピーク面

積，標準溶液(2)のアセトアルデヒドのピーク面積AT，標準

溶液(3)のアセタールのピーク面積C T，標準溶液(4)のベンゼ

ンのピーク面積B Tを求めるとき，本品のメタノールのピー

ク面積は，標準溶液(1)のメタノールのピーク面積の1／2以

下である．また，次式により混在物の量を求めるとき，アセ

トアルデヒド及びアセタールの量の和はアセトアルデヒドと

して10 vol ppmより大きくなく，ベンゼンの量は2 vol ppm

より大きくない．また，試料溶液のその他の混在物のピーク

の合計面積は，4－メチルペンタン－2－オールのピーク面

積以下である．ただし，4－メチルペンタン－2－オールの

ピーク面積の3％以下のピークは用いない． 
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アセトアルデヒド及びアセタールの量の和(vol ppm) 

＝(10 × AE)／(AT － AE) ＋ (30 × CE × 44.05)／{(C T － 

CE) × 118.2} 

ベンゼンの量(vol ppm)＝2BE／(B T － BE) 

必要ならば，異なる極性の固定相(液相)の他の適切なクロ

マトグラフィー条件によりベンゼンの同定を行う． 

試験条件 

検出器：水素炎イオン化検出器 

カラム：内径0.32 mm，長さ30 mのフューズドシリカ

管の内面にガスクロマトグラフィー用6％シアノプロ

ピルフェニル－94％ジメチルシリコーンポリマーを

厚さ1.8 μmで被覆する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度で注入し，12分間保

持した後，毎分10℃で240℃まで昇温し，240℃付近

の一定温度を10分間保持する． 

注入口温度：200℃ 

検出器温度：280℃ 

キャリヤーガス：ヘリウム 

流量：35 cm/秒 

スプリット比：1：20 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液(2) 1 μLにつき，上記の条件

で操作するとき，アセトアルデヒド，メタノールの順

に流出し，その分離度は1.5以上である． 

医薬品各条の部 エダラボン注射液の条純度試験の項，定量

法の項及び貯法の項を次のように改める． 

エダラボン注射液 

純度試験 類縁物質 

(ⅰ) 次の1)の試験を行う．ただし，2)の試験が適用可能な

製剤にあっては，1)の試験に代えて2)の試験を行うことがで

きる． 

1) 本品の適量をとり，1 mL中にエダラボン(C10H10N2O) 

0.3 mgを含む液となるように移動相を加え，試料溶液とす

る．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50 

mLとする．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正確

に20 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50 

μL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，試料溶液のエダラボン以

外のピークの面積は，標準溶液のエダラボンのピーク面積の

2倍より大きくない．  

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「エダ

ラボン」の純度試験(2)の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：エダラボンのピークの後からエダラボン

の保持時間の約7倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液50 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，エダラボンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ1500段以上，1.4以下で

ある．  

システムの再現性：標準溶液50 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エダラボンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0％以下である． 

2) 本品を試料溶液とする．この液1 mLを正確に量り，移

動相を加えて正確に50 mLとする．この液1 mLを正確に量

り，移動相を加えて正確に20 mLとし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液10 μL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，

試料溶液のエダラボン以外のピークの面積は，標準溶液のエ

ダラボンのピーク面積の2倍より大きくない．  

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「エダ

ラボン」の純度試験(2)の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：エダラボンのピークの後からエダラボン

の保持時間の約7倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，エダラボンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ1500段以上，1.4以下で

ある．  

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エダラボンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0％以下である． 

(ⅱ) 次の1)の試験を行う．ただし，2)の試験が適用可能な

製剤にあっては，1)の試験に代えて2)の試験を行うことがで

きる． 

1) 本品の適量をとり，1 mL中にエダラボン(C10H10N2O) 

0.3 mgを含む液となるように移動相を加え，試料溶液とす

る．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50 

mLとする．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正確

に20 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50 

μL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，試料溶液のエダラボンに

対する相対保持時間約0.3のピーク面積は，標準溶液のエダ

ラボンのピーク面積の4倍より大きくなく，試料溶液のエダ

ラボンに対する相対保持時間約0.4のピーク面積は，標準溶

液のエダラボンのピーク面積より大きくない．また，試料溶

液のエダラボン及び上記以外のピークの面積は，標準溶液の

エダラボンのピーク面積の2倍より大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム及び移動相は定量法1)の試験条件を準用

する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

流量：エダラボンの保持時間が約11分になるように調

整する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からエダラボンの保持

時間の約2.5倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液50 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，エダラボンのピークの理論段数及びシ



 エダラボン注射液 51 . 

ンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，1.4以下で

ある． 

システムの再現性：標準溶液50 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エダラボンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0％以下である． 

2) 本品を試料溶液とする．この液1 mLを正確に量り，移

動相を加えて正確に50 mLとする．この液1 mLを正確に量

り，移動相を加えて正確に20 mLとし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液10 μL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，

試料溶液のエダラボンに対する相対保持時間約0.3のピーク

面積は，標準溶液のエダラボンのピーク面積の4倍より大き

くなく，試料溶液のエダラボンに対する相対保持時間約0.4

のピーク面積は，標準溶液のエダラボンのピーク面積より大

きくない．また，試料溶液のエダラボン及び上記以外のピー

クの面積は，標準溶液のエダラボンのピーク面積の2倍より

大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム及び移動相は定量法1)の試験条件を準用

する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

流量：エダラボンの保持時間が約11分になるように調

整する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からエダラボンの保持

時間の約2.5倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，エダラボンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，1.4以下で

ある． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エダラボンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0％以下である． 

定量法 次の1)の試験を行う．ただし，2)の試験が適用可能な

製剤にあっては，1)の試験に代えて2)の試験を行うことがで

きる． 

1)  本品V mLを正確に量り， 1 mL中にエダラボン

(C10H10N2O)約0.3 mgを含む液となるようにメタノールを加

え，正確にV ′ mLとする．この液2 mLを正確に量り，内標

準溶液10 mLを正確に加え，メタノールを加えて20 mLとし，

試料溶液とする．別に定量用エダラボンを酸化リン(Ⅴ)を乾

燥剤として3時間減圧乾燥し，その約30 mgを精密に量り，

メタノールに溶かし，正確に100 mLとする．この液2 mLを

正確に量り，内標準溶液10 mLを正確に加え，メタノールを

加えて20 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

10 μLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するエダラボ

ンのピーク面積の比Q T及びQ Sを求める． 

エダラボン(C10H10N2O)の量(mg) 

＝MS × Q T／Q S × V ′／V × 1／100 

MS ：定量用エダラボンの秤取量(mg) 

内標準溶液 アミノ安息香酸エチルのメタノール溶液(1→

2500) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：240 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：50℃付近の一定温度 

移動相：薄めた希酢酸(1→100)／メタノール混液(3：1)

に，薄めたアンモニア水(28) (1→20)を加えてpH 5.5

に調整する． 

流量：エダラボンの保持時間が約8分になるように調整

する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，エダラボン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は7以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するエダラボンのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0％以下である． 

2) 本品のエダラボン(C10H10N2O)約3 mgに対応する容量を

正確に量り，内標準溶液10 mLを正確に加え，メタノールを

加えて20 mLとし，試料溶液とする．別に定量用エダラボン

を酸化リン(Ⅴ)を乾燥剤として3時間減圧乾燥し，その約75 

mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50 mLとす

る．この液2 mLを正確に量り，内標準溶液10 mLを正確に

加え，メタノールを加えて20 mLとし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液2 μLにつき，次の条件で液体クロマト

グラフィー〈2.01〉により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するエダラボンのピーク面積の比Q T及びQ Sを求め

る． 

エダラボン(C10H10N2O)の量(mg)＝MS × Q T／Q S × 1／25 

MS ：定量用エダラボンの秤取量(mg) 

内標準溶液 アミノ安息香酸エチルのメタノール溶液(1→

500) 

試験条件 

定量法1)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2 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，エダラボン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は7以上である． 

システムの再現性：標準溶液2 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するエダラボンのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0％以下である． 

貯法 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． 
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医薬品各条の部 エパルレスタットの条基原の項を次のよう

に改める． 

エパルレスタット 

本品を乾燥したものは定量するとき，エパルレスタット

(C15H13NO3S2) 98.0 ～ 102.0％を含む． 

医薬品各条の部 エリスロマイシンの条性状の項及び純度試

験の項を次のように改める． 

エリスロマイシン 

性状 本品は白色～淡黄白色の粉末である． 

本品はメタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，水に

極めて溶けにくい． 

純度試験 

(１) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第4法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(２) 類縁物質 本品40 mgをメタノール2 mLに溶かし，

pH 7.0のリン酸塩緩衝液／メタノール混液(15：1)を加えて

正確に10 mLとし，試料溶液とする．別にエリスロマイシン

標準品16 mgをメタノール2 mLに溶かし，pH 7.0のリン酸

塩緩衝液／メタノール混液(15：1)を加えて正確に10 mLと

し，標準原液とする．エリスロマイシンB及びエリスロマイ

シンC 5 mgずつをメタノール2 mLに溶かし，標準原液2 

mLを正確に加え，pH 7.0のリン酸塩緩衝液／メタノール混

液(15：1)を加えて正確に25 mLとし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液100 μL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，

試料溶液のエリスロマイシンB及びエリスロマイシンCのピ

ーク面積は，それぞれ標準溶液のエリスロマイシンB及びエ

リスロマイシンCのピーク面積より大きくない．また，試料

溶液のエリスロマイシン，エリスロマイシンB及びエリスロ

マイシンC以外のピークの面積は，標準溶液のエリスロマイ

シンのピーク面積より大きくない． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：215 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に8 

μmの液体クロマトグラフィー用スチレン－ジビニル

ベンゼン共重合体を充塡する． 

カラム温度：70℃付近の一定温度 

移動相：リン酸水素二カリウム3.5 gを水に溶かして100 

mLとし，薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 9.0に調整

する．この液50 mLに，t－ブチルアルコール190 mL

及びアセトニトリル30 mLを加え，水を加えて1000 

mLとする． 

流量：エリスロマイシンの保持時間が約20分になるよ

うに調整する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からエリスロマイシン

の保持時間の約4倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能：N－デメチルエリスロマイシン2 mg

を標準溶液10 mLに溶かす．この液100 μLにつき，

上記の条件で操作するとき，N－デメチルエリスロマ

イシン，エリスロマイシンC，エリスロマイシン，エ

リスロマイシンBの順に溶出し，N－デメチルエリス

ロマイシンとエリスロマイシンCの分離度は0.8以上，

N－デメチルエリスロマイシンとエリスロマイシンの

分離度は5.5以上である． 

システムの再現性：標準溶液100 μLにつき，上記の条

件で試験を3回繰り返すとき，エリスロマイシンのピ

ーク面積の相対標準偏差は3.0％以下である． 

医薬品各条の部 塩酸リモナーデの条の次に次の二条を加え

る． 

エンタカポン 
Entacapone 

 

C14H15N3O5：305.29 

(2E)-2-Cyano-3-(3,4-dihydroxy-5-nitrophenyl)-N,N-diethylprop-2- 

enamide 

[130929-57-6] 

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，エンタカポ

ン(C14H15N3O5) 98.0 ～ 102.0％を含む． 

性状 本品は黄色～帯緑黄色の結晶性の粉末である． 

本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノール(99.5)に

溶けにくく，水にほとんど溶けない． 

本品は結晶多形が認められる． 

確認試験 

(１) 本品35 mgをメタノール200 mLに溶かす．この液7 

mLに0.1 mol/L塩酸試液を加えて100 mLとした液につき，

メタノール7 mLに0.1 mol/L塩酸試液を加えて100 mLとし

た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により吸収

スペクトルを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペク

トル又はエンタカポ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エンタカポ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． 

純度試験 

(１) 重金属 本品1.0 gをとり，メタノール／N,N－ジメ

チルホルムアミド混液(3：1) 20 mLに溶かし，試料溶液と

する．別に硝酸鉛(Ⅱ) 0.400 gを正確に量り，水に溶かし，
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正確に250 mLとする．用時，この液に水を加えて正確に10

倍容量とする．さらに，この液に水を加えて正確に10倍容

量とする．この液1 mLを正確に量り，メタノール／N,N－

ジメチルホルムアミド混液(3：1)を加えて正確に20 mLとし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液にpH 3.5の酢酸塩

緩衝液2 mLずつを加えて混和し，チオアセトアミド試液1.2 

mLずつを加えて直ちに混和する．2分間放置した後，その

全量を孔径0.45 μmのメンブランフィルターでろ過し，メン

ブランフィルターをメタノール20 mL以上で洗浄した後，そ

れぞれのメンブランフィルター上の色を比較するとき，試料

溶液から得た色は，標準溶液から得た色より濃くない(10 

ppm以下) ． 

(２) ハロゲン化物 別に規定する． 

(３) 類縁物質 本品50 mgをメタノール／テトラヒドロフ

ラン混液(7：3) 50 mLに溶かし，試料溶液とする．この液5 

mLを正確に量り，メタノール／テトラヒドロフラン混液

(7：3)を加えて正確に50 mLとする．この液5 mLを正確に

量り，メタノール／テトラヒドロフラン混液(7：3)を加えて

正確に50 mLとする．この液1 mLを正確に量り，メタノー

ル／テトラヒドロフラン混液(7：3)を加えて正確に10 mLと

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 μL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

法より測定するとき，試料溶液のエンタカポンに対する相対

保持時間約0.8の類縁物質Aのピーク面積は，標準溶液のエ

ンタカポンのピーク面積の1.5倍より大きくなく，試料溶液

のエンタカポン及び上記以外のピークの面積は，標準溶液の

エンタカポンのピーク面積より大きくない．また，試料溶液

のエンタカポン及びエンタカポンに対する相対保持時間約

0.8の類縁物質A以外のピークの合計面積は，標準溶液のエ

ンタカポンのピーク面積の2倍より大きくない．ただし，エ

ンタカポンに対する相対保持時間約0.6の類縁物質B及び約

1.4の類縁物質C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1.7及び2.5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． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からエンタカポンの保

持時間の約2.5倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する． 

検出の確認：標準溶液5 mLを正確に量り，メタノール

／テトラヒドロフラン混液(7：3)を加えて正確に10 

mLとする．この液10 μLから得たエンタカポンのピ

ーク面積が，標準溶液のエンタカポンのピーク面積の

35 ～ 65％になることを確認する． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を5回繰り返すとき，エンタカポンのピーク面

積の相対標準偏差は5％以下である． 

乾燥減量〈2.41〉 0.5％以下(1 g，減圧，60℃，3時間)． 

強熱残分〈2.44〉 0.1％以下(1 g)． 

定量法 本品及びエンタカポン標準品(別途本品と同様の条件

で乾燥減量〈2.41〉を測定しておく)約50 mgずつを精密に量

り，それぞれをメタノール／テトラヒドロフラン混液(7：3)

に溶かし，正確に50 mLとする．この液5 mLずつを正確に

量り，それぞれにメタノール／テトラヒドロフラン混液(7：

3)を加えて正確に50 mLとし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液10 μLずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行い，それぞ

れの液のエンタカポンのピーク面積AT及びASを測定する． 

エンタカポン(C14H15N3O5)の量(mg)＝MS × AT／AS 

MS：乾燥物に換算したエンタカポン標準品の秤取量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：300 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用フェニル化シリカゲ

ルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：リン酸二水素ナトリウム二水和物2.34 gを水に

溶かし，1000 mLとする．この液にリン酸を加えて

pH 2.1に調整する．この液540 mLにメタノール440 

mL及びテトラヒドロフラン20 mLを加える． 

流量：毎分1 mL 

システム適合性 

システムの性能：システム適合性試験用エンタカポン類

縁物質A標準品5 mgをとり，メタノール／テトラヒド

ロフラン混液(7：3)に溶かし，25 mLとする．この液

1 mLをとり，メタノール／テトラヒドロフラン混液

(7：3)を加えて20 mLとし，システム適合性試験用溶

液とする．別に標準溶液5 mLをとり，メタノール／

テトラヒドロフラン混液(7：3)を加えて50 mLとする．

この液及びシステム適合性試験用溶液それぞれ1 mL

をとり，メタノール／テトラヒドロフラン混液(7：3)

を加えて10 mLとする．この液10 μLにつき，上記の

条件で操作するとき，類縁物質A，エンタカポンの順

に溶出し，その分離度は3以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エンタカポンのピーク面

積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 密閉容器． 

その他 

類縁物質A：(2Z )-2-シアノ-3-(3,4-ジヒドロキシ-5-ニトロフ

ェニル)-N,N-ジエチルプロパ-2-エンアミド 

 

類縁物質B：(2E )-2-シアノ-3-(3,4-ジヒドロキシフェニル)-

N,N-ジエチルプロパ-2-エンアミド 
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類縁物質C：(2E )-3-(3-ブロモ-4,5-ジヒドロキシフェニル)-2-

シアノ-N,N-ジエチルプロパ-2-エンアミド 

 

エンタカポン錠 
Entacapone Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るエンタカポン(C14H15N3O5：305.29)を含む． 

製法 本品は「エンタカポン」をとり，錠剤の製法により製す

る． 

確認試験 定量法で得た試料溶液1 mLにメタノールを加えて

50 mLとする．この液につき，紫外可視吸光度測定法

〈2.24〉により吸収スペクトルを測定するとき，波長301 ～ 

305 nmに吸収の極大を示す． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本操作は遮光した容器を用いて行う．本品1個をとり，メ

タノール70 mLを加え，5分間振り混ぜた後，テトラヒドロ

フラン60 mLを加え，3分間超音波処理し，更に5分間振り

混ぜた後，メタノールを加えて正確に200 mLとする．この

液を遠心分離し，上澄液V  mLを正確に量り，1 mL中にエ

ンタカポン(C14H15N3O5)約0.5 mgを含む液となるようにメタ

ノールを加えて正確にV ′ mLとし，試料溶液とする．以下

定量法を準用する． 

エンタカポン(C14H15N3O5)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 2  

MS：乾燥物に換算したエンタカポン標準品の秤取量(mg) 

溶出性〈6.10〉 試験液に0.05 mol/Lリン酸二水素カリウム試

液に水酸化ナトリウム試液を加えてpH 5.5に調整した液900 

mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，

本品の30分間の溶出率は80％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

15 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液5 mL以上を除き，次のろ液V  

mLを正確に量り，1 mL中にエンタカポン(C14H15N3O5)約11 

μg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．別にエンタカポン標準品(別途「エンタカ

ポン」と同様の条件で乾燥減量〈2.41〉を測定しておく)約22 

mgを精密に量り，メタノール4 mLを加え，超音波処理によ

り溶かした後，試験液を加えて正確に200 mLとする．この

液5 mLを正確に量り，試験液を加えて正確に50 mLとし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，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313 nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

エンタカポン(C14H15N3O5)の表示量に対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 45 

MS：乾燥物に換算したエンタカポン標準品の秤取量(mg) 

C：1錠中のエンタカポン(C14H15N3O5)の表示量(mg) 

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

をとり，その質量を精密に量り，粉末とする．エンタカポン

(C14H15N3O5)約0.1 gに対応する量を精密に量り，テトラヒ

ドロフラン60 mLを加えて3分間超音波処理し，メタノール

60 mLを加えて5分間振り混ぜた後，メタノールを加えて正

確に200 mLとする．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶

液とする．別にエンタカポン標準品(別途「エンタカポン」

と同様の条件で乾燥減量〈2.41〉を測定しておく)約50 mgを

精密に量り，テトラヒドロフラン30 mLに溶かし，メタノー

ルを加えて正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液10 μLずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

マトグラフィー〈2.01〉により試験を行い，それぞれの液の

エンタカポンのピーク面積AT及びASを測定する． 

エンタカポン(C14H15N3O5)の量(mg)＝MS × AT／AS × 2 

MS：乾燥物に換算したエンタカポン標準品の秤取量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：300 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用フェニル化シリカゲ

ルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：リン酸二水素ナトリウム二水和物2.34 gを水に

溶かし，リン酸2 mLを加えた後，水を加えて1000 

mLとする．この液540 mLにメタノール440 mL及び

テトラヒドロフラン20 mLを加える． 

流量：エンタカポンの保持時間が約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20 mLをとり，メタノール／

テトラヒドロフラン混液(7：3)を加えて50 mLとし，

システム適合性試験用溶液とする．別にシステム適合

性試験用エンタカポン類縁物質A標準品5 mgをとり，

メタノール／テトラヒドロフラン混液(7：3)に溶かし，

25 mLとする．この液15 mL及びシステム適合性試験

用溶液15 mLをとり，メタノール／テトラヒドロフラ

ン混液(7：3)を加えて100 mLとする．この液10 μLに

つき，上記の条件で操作するとき，エンタカポンに対

する相対保持時間約0.8の類縁物質A，エンタカポン

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：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エンタカポンのピーク面

積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 気密容器． 

その他 

類縁物質Aは，「エンタカポン」のその他を準用する． 
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医薬品各条の部 オキシテトラサイクリン塩酸塩の条性状の

項及び確認試験の項を次のように改める． 

オキシテトラサイクリン塩酸塩 

性状 本品は黄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，エタノール(99.5)に溶けにくい． 

本品は結晶多形が認められる． 

確認試験 

(１) 本品の0.1 mol/L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オキシテトラ

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又はオキシテトラ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．もし，これらの

スペクトルに差を認めるときは，本品及びオキシテトラサイ

クリン塩酸塩標準品をそれぞれメタノールに溶かした後，メ

タノールを蒸発し，残留物につき，同様の試験を行う． 

(３) 本品20 mgを水3 mLに溶かし，硝酸銀試液1滴を加え

るとき，液は白濁する． 

医薬品各条の部 グラミシジンの条を削る． 

医薬品各条の部 クラリスロマイシンの条確認試験の項(４)

の目を削り，同条旋光度の項，純度試験の項及び定量法の項を

次のように改める． 

クラリスロマイシン 

旋光度〈2.49〉 〔α〕
20

D 
：－96 ～ －106° (脱水物に換算したも

の0.25 g，アセトン，25 mL，100 mm)． 

純度試験 

(１) 重金属〈1.07〉 本品2.0 gをとり，第4法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(10 

ppm以下)． 

(２) 類縁物質 本品約0.1 gを精密に量り，移動相に溶か

し，正確に20 mLとし，試料溶液とする．別にクラリスロマ

イシン標準品約10 mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確

に20 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 

μL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，脱水物に換算した本品

中の個々の類縁物質の量は2.0％以下であり，類縁物質の合

計量は5.0％以下である．なお，0.05％未満のピークは計算

しない． 

脱水物に換算した本品中の個々の類縁物質の量(％) 

＝MS／MT × AT／AS × 100 

脱水物に換算した本品中の類縁物質の合計量(％) 

＝MS／MT × ΣAT／AS × 100 

MS：クラリスロマイシン標準品の秤取量(mg) 

MT：脱水物に換算した本品の秤取量(mg) 

AS：標準溶液のクラリスロマイシンのピーク面積 

AT：試料溶液の個々の類縁物質のピーク面積 

ΣAT：試料溶液のクラリスロマイシン以外のピークの面

積の合計 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：試料溶液注入後2分から主ピークの保持

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2 mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10 mLとし，システム適合性試験用溶液と

する．システム適合性試験用溶液1 mLを正確に量り，

移動相を加えて正確に10 mLとする．この液2.5 mL

を正確に量り，移動相を加えて正確に10 mLとする．

この液10 μLから得たクラリスロマイシンのピーク面

積が，標準溶液のクラリスロマイシンのピーク面積の

0.25 ～ 0.75％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10 μLにつ

き，上記の条件で操作するとき，クラリスロマイシン

のピークの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞ

れ2500段以上，2.5以下である． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液10 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，クラリ

スロマイシンのピーク面積の相対標準偏差は3.0％以

下である． 

定量法 本品及びクラリスロマイシン標準品約50 mg(力価)に

対応する量を精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確

に10 mLとする．この液2 mLずつを正確に量り，それぞれ

に内標準溶液2 mLを正確に加えた後，移動相を加えて20 

mLとし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液10 μLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

〈2.01〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るクラリスロマイシンのピーク面積の比Q T及びQ Sを求める． 

クラリスロマイシン(C38H69NO13)の量[μg(力価)] 

＝MS × Q T／Q S × 1000 

MS：クラリスロマイシン標準品の秤取量[mg(力価)] 

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルの移動相溶液(1→

20000) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：210 nm) 

カラム：内径4 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 μm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充塡する． 

カラム温度：50℃付近の一定温度 
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移動相：薄めた0.2 mol/Lリン酸二水素カリウム試液(1

→3)／アセトニトリル混液(13：7) 

流量：クラリスロマイシンの保持時間が約8分になるよ

うに調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，クラリスロマイシン，内標準物質の順

に溶出し，その分離度は3以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するクラリスロマイシンのピーク面積の比の相対

標準偏差は2.0％以下である． 

医薬品各条の部 クロキサシリンナトリウム水和物の条純度

試験の項(４)の目を次のように改める． 

クロキサシリンナトリウム水和物 

純度試験 

(４) 類縁物質 本品50 mgを移動相50 mLに溶かし，試料

溶液とする．試料溶液1 mLを正確に量り，移動相を加えて

正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液10 μL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，試料溶液のクロキ

サシリン以外のピークの面積は，標準溶液のクロキサシリン

のピーク面積より大きくない．また，試料溶液のクロキサシ

リン以外のピークの合計面積は，標準溶液のクロキサシリン

のピーク面積の3倍より大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，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：クロキサシリンの保持時間の約3倍の範

囲 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10 mLとする．この液10 μLから得たクロ

キサシリンのピーク面積が，標準溶液のクロキサシリ

ンのピーク面積の7 ～ 13％になることを確認する． 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，クロキサ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5000段以上，1.3以

下である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，クロキサシリンのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 クロチアゼパムの条の次に次の一条を加え

る． 

クロチアゼパム錠 
Clotiazepam Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るクロチアゼパム(C16H15ClN2OS：318.82)を含む． 

製法 本品は｢クロチアゼパム｣をとり，錠剤の製法により製す

る． 

確認試験 定量法で得た試料溶液につき，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260 

～ 264 nmに吸収の極大を示す． 

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

き，適合する． 

本品1個をとり，0.1 mol/L塩酸試液35 mLを加え，錠剤が

完全に崩壊するまでかき混ぜた後，更に10分間かき混ぜ，

0.1 mol/L塩酸試液を加えて正確に50 mLとし，遠心分離す

る．上澄液V  mLを正確に量り，1 mL中にクロチアゼパム

(C16H15ClN2OS)約10 μgを含む液となるように0.1 mol/L塩

酸試液を加えて正確にV ′ mLとし，試料溶液とする．以下

定量法を準用する． 

クロチアゼパム(C16H15ClN2OS)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／50 

MS：定量用クロチアゼパムの秤取量(mg) 

溶出性〈6.10〉 試験液に溶出試験第1液900 mLを用い，パド

ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間

の溶出率は80％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  

mL を 正 確 に 量 り ， 1 mL 中 に ク ロ チ ア ゼ パ ム

(C16H15ClN2OS)約5.6 μgを含む液となるように試験液を加

えて正確にV ′ mLとし，試料溶液とする．別に定量用クロ

チアゼパムを80℃で3時間乾燥し，その約28 mgを精密に量

り，エタノール(95)に溶かし，正確に25 mLとする．この液

5 mLを正確に量り，試験液を加えて正確に100 mLとする．

この液5 mLを正確に量り，試験液を加えて正確に50 mLと

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，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262 nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

クロチアゼパム(C16H15ClN2OS)の表示量に対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 18 

MS：定量用クロチアゼパムの秤取量(mg) 

C：1錠中のクロチアゼパム(C16H15ClN2OS)の表示量(mg) 

定量法 本品20個をとり，0.1 mol/L塩酸試液350 mLを加え，

錠剤が完全に崩壊するまでかき混ぜた後，更に10分間かき

混ぜ，0.1 mol/L塩酸試液を加えて正確に500 mLとし，遠心

分離する．上澄液V  mLを正確に量り，1 mL中にクロチア

ゼパム(C16H15ClN2OS)約10 μgを含む液となるように0.1 

mol/L塩酸試液を加えて正確にV ′ mLとし，試料溶液とする．
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別に定量用クロチアゼパムを80℃で3時間乾燥し，その約25 

mgを精密に量り，0.1 mol/L塩酸試液に溶かし，正確に50 

mLとする．この液2 mLを正確に量り，0.1 mol/L塩酸試液

を加えて正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試

験を行い，波長261 nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

本品1個中のクロチアゼパム(C16H15ClN2OS)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／100 

MS：定量用クロチアゼパムの秤取量(mg) 

貯法 

保存条件 遮光して保存する． 

容器 気密容器． 

医薬品各条の部 クロミプラミン塩酸塩の条の次に次の一条

を加える． 

クロミプラミン塩酸塩錠 
Clomipramine Hydrochloride Tablets 

本品は定量するとき，表示量の92.0 ～ 108.0％に対応す

るクロミプラミン塩酸塩(C19H23ClN2・HCl：351.31)を含む． 

製法 本品は「クロミプラミン塩酸塩」をとり，錠剤の製法に

より製する． 

確認試験 本品を粉末とし，「クロミプラミン塩酸塩」50 mg

に対応する量をとり，0.1 mol/L塩酸試液を加えてよく振り

混ぜた後，0.1 mol/L塩酸試液を加えて250 mLとする．この

液を遠心分離した後，上澄液10 mLに0.1 mol/L塩酸試液を

加えて100 mL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250 ～ 

254 nmに吸収の極大を示す． 

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

き，適合する． 

本品1個をとり，メタノール／0.1 mol/L塩酸試液混液(3：

1) V ／5 mLを加え，超音波処理により錠剤を崩壊させた後，

30分間よく振り混ぜる．この液にメタノール3V ／5 mLを

加え，15分間振り混ぜた後，1 mL中にクロミプラミン塩酸

塩(C19H23ClN2・HCl)約0.1 mgを含む液となるようにメタノ

ールを加えて正確にV  mLとする．この液を遠心分離し，

上澄液を試料溶液とする．以下定量法を準用する． 

クロミプラミン塩酸塩(C19H23ClN2・HCl)の量(mg) 

＝ MS × AT／AS × V ／250 

MS：定量用クロミプラミン塩酸塩の秤取量(mg) 

溶出性〈6.10〉 試験液に水900 mLを用い，パドル法により，

毎分50回転で試験を行うとき，10 mg錠の45分間の溶出率

及び25 mg錠の90分間の溶出率はそれぞれ80％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  

mLを正確に量り， 1 mL中にクロミプラミン塩酸塩

(C19H23ClN2・HCl)約11 μgを含む液となるように水を加え

て正確にV ′ mLとし，試料溶液とする．別に定量用クロミ

プラミン塩酸塩を105℃で3時間乾燥し，その約28 mgを精

密に量り，水に溶かし，正確に100 mLとする．この液4 mL

を正確に量り，水を加えて正確に100 mLとし，標準溶液と

する．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

〈2.24〉により試験を行い，波長252 nmにおける吸光度AT及

びASを測定する． 

クロミプラミン塩酸塩(C19H23ClN2・HCl)の表示量に対する

溶出率(％) 

＝ MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 36 

MS：定量用クロミプラミン塩酸塩の秤取量(mg) 

C ：1錠中のクロミプラミン塩酸塩(C19H23ClN2・HCl)の

表示量(mg) 

定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする．クロミプラミン塩酸塩(C19H23ClN2・HCl)約25 mg

に対応する量を精密に量り，メタノール／0.1 mol/L塩酸試

液混液(3：1) 50 mLを加え，超音波処理した後，30分間よ

く振り混ぜる．この液にメタノール150 mLを加え，15分間

振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に250 mLとする．

この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別に定量用

クロミプラミン塩酸塩を105℃で3時間乾燥し，その約25 

mgを精密に量り，メタノール／0.1 mol/L塩酸試液混液(3：

1) 50 mLに溶かし，メタノールを加えて正確に250 mLとし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μLずつを正確に

とり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試

験を行い，それぞれの液のクロミプラミンのピーク面積AT

及びASを測定する．  

クロミプラミン塩酸塩(C19H23ClN2・HCl)の量(mg) 

＝ MS × AT／AS 

MS：定量用クロミプラミン塩酸塩の秤取量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に10 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：1－オクタンスルホン酸ナトリウム2 gを水300 

mLに溶かし，メタノール450 mL，アセトニトリル

250 mL及び0.5 mol/L硫酸試液1 mLを加える． 

流量：クロミプラミンの保持時間が約13分になるよう

に調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，クロミプ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． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，クロミプラミンのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器． 
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医薬品各条の部 クロラムフェニコールコハク酸エステルナ

トリウムの条純度試験の項を次のように改める． 

クロラムフェニコールコハク酸エステル

ナトリウム 

純度試験 

(１) 溶状 本品1.0 gを水10 mLに溶かすとき，液は澄明

である．この液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉によ

り試験を行うとき，波長420 nmにおける吸光度は0.30以下

である． 

(２) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 ppm以

下)． 

医薬品各条の部 クロラムフェニコールコハク酸エステルナ

トリウムの条の次に次の一条を加える． 

クロラムフェニコール・コリスチンメタ

ンスルホン酸ナトリウム点眼液 
Chloramphenicol and Colistin Sodium Methanesulfonate 

Ophthalmic Solution 

本品は水性の点眼剤である． 

本品は定量するとき，表示された力価の90.0 ～ 120.0％

に対応するクロラムフェニコール(C11H12Cl2N2O5：323.13)

を含み，表示された単位の90.0 ～ 120.0％に対応するコリ

スチンA (C53H100N16O13：1169.46)を含む． 

製法 本品は「クロラムフェニコール」及び「コリスチンメタ

ンスルホン酸ナトリウム」をとり，点眼剤の製法により製す

る． 

性状 本品は無色～微黄色澄明な液である． 

確認試験  

(１) 本品の「クロラムフェニコール」約2.5 mg(力価)に対

応する容量をとり，水を加えて100 mLとした液につき，紫

外可視吸光度測定法〈2.24〉により，水を対照として吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長276 ～ 280 nmに吸収の極大

を示す． 

(２) 本品の「コリスチンメタンスルホン酸ナトリウム」約

5×105
単位に対応する容量をとり，ニンヒドリン試液0.5 

mLを加えて1分間煮沸した後，冷却するとき，液は青色を

呈する． 

浸透圧比 別に規定する． 

ｐＨ〈2.54〉 6.0 ～ 8.0  

不溶性異物〈6.11〉 試験を行うとき，適合する． 

不溶性微粒子〈6.08〉 試験を行うとき，適合する． 

無菌〈4.06〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき，

適合する． 

定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法

〈4.02〉の円筒平板法により試験を行う． 

(１) クロラムフェニコール 

(ⅰ) 試験菌 Kocuria rhizophila ATCC 9341を用いる． 

(ⅱ) 基層用カンテン培地及び種層用カンテン培地 培地(1)

の3)のⅱを用いる． 

(ⅲ) 試験菌移植用カンテン培地 培地(2)の2)のⅰを用いる． 

(ⅳ) 試験菌浮遊用液状培地 3.2.培地(2)を用いる． 

(ⅴ) 標準溶液 クロラムフェニコール標準品約20 mg(力

価)に対応する量を精密に量り，エタノール(95) 2 mLに溶か

した後，pH 6.0のリン酸塩緩衝液を加えて正確に20 mLと

し，標準原液とする．標準原液は，15℃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，pH 

6.0のリン酸塩緩衝液を加えて1 mL中に100 μg(力価)及び25 

μg(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． 

(ⅵ) 試料溶液 本品の「クロラムフェニコール」約10 

mg(力価)に対応する量を精密に量り，pH 6.0のリン酸塩緩

衝液を加えて正確に100 mLとし，必要ならばろ過する．こ

の液適量を正確に量り，pH 6.0のリン酸塩緩衝液を加えて1 

mL中に100 μg(力価)及び25 μg(力価)を含む液を調製し，高

濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする． 

(２) コリスチンメタンスルホン酸ナトリウム 

(ⅰ) 試験菌 Bordetella bronchiseptica ATCC 4617を用

いる． 

(ⅱ) 基層用カンテン培地 カゼイン製ペプトン17.0 g，塩

化ナトリウム5.0 g，ブドウ糖2.5 g，ダイズ製ペプトン3.0 g，

リン酸水素二カリウム2.0 g，カンテン20.0 g及び水1000 

mLを混和し，水酸化ナトリウム試液を用いて滅菌後のpHが

7.2 ～ 7.3となるように調整した後，滅菌する．  

(ⅲ) 種層用カンテン培地 カゼイン製ペプトン17.0 g，ブ

ドウ糖2.5 g，ダイズ製ペプトン3.0 g，塩化ナトリウム5.0 g，

ポリソルベート80 10.0 g，リン酸水素二カリウム2.5 g，カ

ンテン12.0 g及び水1000 mLを混和し，水酸化ナトリウム試

液を用いて滅菌後のpHが7.2 ～ 7.3となるように調整した後，

滅菌する．  

(ⅳ) 試験菌移植用カンテン培地 培地(2)の2)のⅰを用いる． 

(ⅴ) 試験菌及び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で32 ～ 37℃，16 ～ 24時間，

少なくとも3回継代培養する．生育した菌を斜面とした試験

菌移植用カンテン培地で32 ～ 37℃，16 ～ 24時間培養し，

生育した菌に水適量を加えて懸濁し，分光光度計又は光電光

度計による紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により，波長660 

nmにおける透過率が60％となるように調整し，菌液とする．

この菌液は，15℃以下に保存し，3日以内に使用する．用時，

菌液0.13 mLを一度溶かして48℃に冷却した種層用カンテン

培地100 mLに加え，十分に混合し，種層カンテン培地とす

る． 

(ⅵ) 標準溶液 コリスチンメタンスルホン酸ナトリウム標

準品約1×106
単位に対応する量を精密に量り，pH 6.0のリ

ン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100 mLとし，標準原液とす

る．標準原液は，10℃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，pH 6.0のリン酸塩緩衝

液を加えて1 mL中に1000単位及び250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． 

(ⅶ) 試料溶液 本品の「コリスチンメタンスルホン酸ナト

リウム」約1×105
単位に対応する量を精密に量り，pH 6.0

のリン酸塩緩衝液を加えて1 mL中に1000単位を含む液を調

製し，高濃度試料溶液とする．高濃度試料溶液5 mLを正確
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に量り，pH 6.0のリン酸塩緩衝液を加えて1 mL中に250単

位を含む液を調製し，低濃度試料溶液とする． 

貯法 

保存条件 2 ～ 8℃で保存する． 

容器 気密容器． 

医薬品各条の部 天然ケイ酸アルミニウムの条の次に次の二

条を加える． 

ケイ酸アルミン酸マグネシウム 
Magnesium Aluminosilicate 

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，酸化アルミ

ニウム(Al2O3：101.96) 27.0 ～ 34.3％，酸化マグネシウム

(MgO：40.30) 20.5 ～  27.7％及び二酸化ケイ素 (SiO2：

60.08) 14.4 ～ 21.7％を含む． 

性状 本品は白色の粉末又は粒である． 

本品は水又はエタノール(99.5)にほとんど溶けない． 

本品1 gを希塩酸10 mLと加熱するとき，大部分溶ける． 

確認試験 

(１) 本品0.5 gに薄めた硫酸(1→3) 5 mLを加え，白煙が発

生するまで加熱し，冷後，水20 mLを加えてろ過する．ろ液

にアンモニア試液を加えて中性とし，生じた沈殿をろ過する．

残留物を希塩酸に溶かした液はアルミニウム塩の定性反応

〈1.09〉を呈する． 

(２) (1)のろ液はマグネシウム塩の定性反応(2)〈1.09〉を呈

する． 

(３) (1)の残留物を水30 mLで洗い，メチレンブルー溶液

(1→10000) 2 mLを加え，次に水30 mLで洗うとき，沈殿は

青色を呈する． 

純度試験 

(１) 可溶性塩 本品10.0 gに水150 mLを加え，15分間よ

く振り混ぜながら穏やかに煮沸する．冷後，水を加えて150 

mLとし，遠心分離する．上澄液75 mLをとり，水を加えて

100 mLとし，試料溶液とする．試料溶液25 mLをとり，水

浴上で蒸発乾固し，更に700℃で2時間強熱するとき，その

量は20 mg以下である． 

(２) アルカリ (1)の試料溶液20 mLをとり，フェノール

フタレイン試液2滴を加えるとき，液の色が無色になるのに

必要な0.1 mol/L塩酸の消費量は0.50 mL以下である． 

(３) 塩化物〈1.03〉 (1)の試料溶液10 mLをとり，希硝酸6 

mL及び水を加えて50 mLとする．これを検液とし，試験を

行う．比較液には0.01 mol/L塩酸0.75 mLを加える(0.053％

以下)． 

(４) 硫酸塩〈1.14〉 (1)の試料溶液2 mLをとり，希塩酸1 

mL及び水を加えて50 mLとする．これを検液とし，試験を

行う．比較液には0.005 mol/L硫酸1.0 mLを加える(0.480％

以下)． 

(５) 重金属〈1.07〉 本品2.67 gに水20 mL及び塩酸8 mL

を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物に希酢酸5 mL及び水

20 mLを加え，2分間煮沸した後，塩化ヒドロキシルアンモ

ニウム0.4 gを加え，沸騰するまで加熱する．冷後，水を加

えて正確に100 mLとし，ろ過する．ろ液25 mLを正確にと

り，希酢酸又はアンモニア試液を加えてpH 3.0に調整し，

水を加えて50 mLとする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は塩酸2 mLを水浴上で蒸発乾固し，鉛標準液2.0 mL，

塩化ヒドロキシルアンモニウム0.1 g及び水を加えて25 mL

とし，希酢酸又はアンモニア試液を加えてpH 3.0に調整し，

水を加えて50 mLとする(30 ppm以下)． 

(６) 鉄 本品0.11 gに2 mol/L硝酸試液8 mLを加えて1分

間煮沸し，冷後，水を加えて正確に100 mLとし，遠心分離

する．上澄液30 mLを正確に量り，水を加えて45 mLとし，

塩酸2 mLを加え，振り混ぜる．ペルオキソ二硫酸アンモニ

ウム50 mgとチオシアン酸アンモニウム溶液(3→10) 3 mLを

加え，振り混ぜるとき，液の色は次の比較液の色より濃くな

い(0.03％以下)． 

比較液：鉄標準液1 mLを正確にとり，水を加えて45 mL

とし，塩酸2 mLを加え，振り混ぜ，以下同様に操作す

る． 

(７) ヒ素〈1.11〉 本品1.0 gに水10 mL及び硫酸1 mLを加

え，よく振り混ぜる．冷後，これを検液とし，試験を行う(2 

ppm以下)． 

乾燥減量〈2.41〉 20.0％以下(1 g，110℃，7時間)． 

制酸力〈6.04〉 本品約0.2 gを精密に量り，共栓フラスコに入

れ，0.1 mol/L塩酸100 mLを正確に加え，密栓して37±2℃

で1時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液50 mLを正確に量り，

過量の塩酸を0.1 mol/L水酸化ナトリウム液でpH 3.5になる

まで，よくかき混ぜながら滴定〈2.50〉する．同様の方法で

空試験を行う．本品の換算した乾燥物1 gにつき，0.1 mol/L

塩酸の消費量は250 mL以上である． 

定量法 

(１) 酸化アルミニウム 本品約1.25 gを精密に量り，3 

mol/L塩酸試液10 mL及び水50 mLを加え，水浴上で15分間

加熱する．この液に塩酸8 mLを加え，水浴上で10分間加熱

する．冷後，250 mLのメスフラスコに移し，更に水で洗い

込み，水を加えて250 mLとする．この液を遠心分離し，上

澄液を試料溶液とする．試料溶液20 mLを正確に量り，0.05 

mol/Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液20 mL

を正確に加える．この液にpH 4.8の酢酸・酢酸アンモニウ

ム緩衝液15 mL及び水20 mLを加えた後，5分間煮沸する．

冷後，エタノール(95) 50 mLを加え，0.05 mol/L硫酸亜鉛液

で滴定〈2.50〉する(指示薬：ジチゾン試液2 mL)．ただし，

滴定の終点は液の淡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行う． 

0.05 mol/Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液1 

mL  

＝2.549 mg Al2O3 

(２) 酸化マグネシウム (1)の試料溶液50 mLを正確に量

り，水50 mL及び2,2′,2′′－ニトリロトリエタノール溶液(1→

2) 25 mLを加え，よく振り混ぜた後，pH 10.7のアンモニ

ア・塩化アンモニウム緩衝液25 mLを加え，0.05 mol/Lエチ

レンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で滴定〈2.50〉す

る(指示薬：エリオクロムブラックT・塩化ナトリウム指示薬

40 mg)．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が30秒間持続す

る青色を呈するときとする． 
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0.05 mol/Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液1 

mL 

＝2.015 mg MgO 

(３) 二酸化ケイ素 本品約1 gを精密に量り，希塩酸30 

mLを加え，水浴上で蒸発乾固する．残留物を塩酸で潤し，

再び水浴上で蒸発乾固する．残留物に塩酸8 mLを加えてか

き混ぜ，更に熱湯25 mLを加えてかき混ぜる．静置した後，

上澄液を定量分析用ろ紙を用いてろ過し，残留物に熱湯10 

mLを加えてかき混ぜ，上澄液を傾斜してろ紙上に移してろ

過する．さらに残留物は同様に熱湯10 mLずつで3回洗った

後，残留物に水50 mLを加え，水浴上で15分間加熱する．

残留物をろ紙上に移し，洗液5 mLが硝酸銀試液1 mLを加え

ても沈殿を生じなくなるまで熱湯で洗い，残留物をろ紙とと

もに白金るつぼに入れ，強熱して灰化し，更に800±25℃で

1時間強熱する．冷後，質量を量りa (g)とする．次に残留物

にフッ化水素酸6 mLを加え，蒸発乾固した後，5分間強熱し，

冷後，質量を量りb (g)とする． 

二酸化ケイ素(SiO2)の量(g)＝a – b  

貯法 容器 密閉容器． 

メタケイ酸アルミン酸マグネシウム 
Magnesium Aluminometasilicate 

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，酸化アルミ

ニウム(Al2O3：101.96) 29.1 ～ 35.5％，酸化マグネシウム

(MgO：40.30) 11.4 ～  14.0％及び二酸化ケイ素 (SiO2：

60.08) 29.2 ～ 35.6％を含む． 

性状 本品は白色の粉末又は粒である． 

本品は水又はエタノール(99.5)にほとんど溶けない． 

本品1 gを希塩酸10 mLと加熱するとき，大部分溶ける． 

確認試験 

(１) 本品0.5 gに薄めた硫酸(1→3) 5 mLを加え，白煙が発

生するまで加熱し，冷後，水20 mLを加えてろ過する．ろ液

にアンモニア試液を加えて中性とし，生じた沈殿をろ過する．

残留物を希塩酸に溶かした液はアルミニウム塩の定性反応

〈1.09〉を呈する． 

(２) (1)のろ液はマグネシウム塩の定性反応(2)〈1.09〉を呈

する． 

(３) (1)の残留物を水30 mLで洗い，メチレンブルー溶液

(1→10000) 2 mLを加え，次に水30 mLで洗うとき，沈殿は

青色を呈する． 

純度試験 

(１) 可溶性塩 本品10.0 gに水150 mLを加え，15分間よ

く振り混ぜながら穏やかに煮沸する．冷後，水を加えて150 

mLとし，遠心分離する．上澄液75 mLをとり，水を加えて

100 mLとし，試料溶液とする．試料溶液25 mLをとり，水

浴上で蒸発乾固し，更に700℃で2時間強熱するとき，その

量は20 mg以下である． 

(２) アルカリ (1)の試料溶液20 mLをとり，フェノール

フタレイン試液2滴を加えるとき，液の色が無色になるのに

必要な0.1 mol/L塩酸の消費量は0.50 mL以下である． 

(３) 塩化物〈1.03〉 (1)の試料溶液10 mLをとり，希硝酸6 

mL及び水を加えて50 mLとする．これを検液とし，試験を

行う．比較液には0.01 mol/L塩酸0.75 mLを加える(0.053％

以下)． 

(４) 硫酸塩〈1.14〉 (1)の試料溶液2 mLをとり，希塩酸1 

mL及び水を加えて50 mLとする．これを検液とし，試験を

行う．比較液には0.005 mol/L硫酸1.0 mLを加える(0.480％

以下)． 

(５) 重金属〈1.07〉 本品2.67 gに水20 mL及び塩酸8 mL

を加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物に希酢酸5 mL及び水

20 mLを加え，2分間煮沸した後，塩化ヒドロキシルアンモ

ニウム0.4 gを加え，沸騰するまで加熱する．冷後，水を加

えて正確に100 mLとし，ろ過する．ろ液25 mLを正確にと

り，希酢酸又はアンモニア試液を加えてpH 3.0に調整し，

水を加えて50 mLとする．これを検液とし，試験を行う．比

較液は塩酸2 mLを水浴上で蒸発乾固し，鉛標準液2.0 mL，

塩化ヒドロキシルアンモニウム0.1 g及び水を加えて25 mL

とし，希酢酸又はアンモニア試液を加えてpH 3.0に調整し，

水を加えて50 mLとする(30 ppm以下)． 

(６) 鉄 本品0.11 gに2 mol/L硝酸試液8 mLを加えて1分

間煮沸し，冷後，水を加えて正確に100 mLとし，遠心分離

する．上澄液30 mLを正確に量り，水を加えて45 mLとし，

塩酸2 mLを加え，振り混ぜる．ペルオキソ二硫酸アンモニ

ウム50 mgとチオシアン酸アンモニウム溶液(3→10) 3 mLを

加え，振り混ぜるとき，液の色は次の比較液の色より濃くな

い(0.03％以下)． 

比較液：鉄標準液1 mLを正確にとり，水を加えて45 mL

とし，塩酸2 mLを加え，振り混ぜ，以下同様に操作す

る． 

(７) ヒ素〈1.11〉 本品1.0 gに水10 mL及び硫酸1 mLを加

え，よく振り混ぜる．冷後，これを検液とし，試験を行う(2 

ppm以下)． 

乾燥減量〈2.41〉 20.0％以下(1 g，110℃，7時間)． 

制酸力〈6.04〉 本品約0.2 gを精密に量り，共栓フラスコに入

れ，0.1 mol/L塩酸100 mLを正確に加え，密栓して37±2℃

で1時間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液50 mLを正確に量り，

過量の塩酸を0.1 mol/L水酸化ナトリウム液でpH 3.5になる

まで，よくかき混ぜながら滴定〈2.50〉する．同様の方法で

空試験を行う．本品の換算した乾燥物1 gにつき，0.1 mol/L

塩酸の消費量は210 mL以上である． 

定量法 

(１) 酸化アルミニウム 本品約1.25 gを精密に量り，3 

mol/L塩酸試液10 mL及び水50 mLを加え，水浴上で15分間

加熱する．この液に塩酸8 mLを加え，水浴上で10分間加熱

する．冷後，250 mLのメスフラスコに移し，更に水で洗い

込み，水を加えて250 mLとする．この液を遠心分離し，上

澄液を試料溶液とする．試料溶液20 mLを正確に量り，0.05 

mol/Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液20 mL

を正確に加える．この液にpH 4.8の酢酸・酢酸アンモニウ

ム緩衝液15 mL及び水20 mLを加えた後，5分間煮沸する．

冷後，エタノール(95) 50 mLを加え，0.05 mol/L硫酸亜鉛液

で滴定〈2.50〉する(指示薬：ジチゾン試液2 mL)．ただし，

滴定の終点は液の淡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行う． 
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0.05 mol/Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液1 

mL 

＝2.549 mg Al2O3 

(２) 酸化マグネシウム (1)の試料溶液50 mLを正確に量

り，水50 mL及び2,2′,2''－ニトリロトリエタノール溶液(1→

2) 25 mLを加え，よく振り混ぜた後，pH 10.7のアンモニ

ア・塩化アンモニウム緩衝液25 mLを加え，0.05 mol/Lエチ

レンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で滴定〈2.50〉す

る(指示薬：エリオクロムブラックT・塩化ナトリウム指示薬

40 mg)．ただし，滴定の終点は液の赤紫色が30秒間持続す

る青色を呈するときとする． 

0.05 mol/Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液1 

mL 

＝2.015 mg MgO 

(３) 二酸化ケイ素 本品約1 gを精密に量り，希塩酸30 

mLを加え，水浴上で蒸発乾固する．残留物を塩酸で潤し，

再び水浴上で蒸発乾固する．残留物に塩酸8 mLを加えてか

き混ぜ，更に熱湯25 mLを加えてかき混ぜる．静置した後，

上澄液を定量分析用ろ紙を用いてろ過し，残留物に熱湯10 

mLを加えてかき混ぜ，上澄液を傾斜してろ紙上に移してろ

過する．さらに残留物は同様に熱湯10 mLずつで3回洗った

後，残留物に水50 mLを加え，水浴上で15分間加熱する．

残留物をろ紙上に移し，洗液5 mLが硝酸銀試液1 mLを加え

ても沈殿を生じなくなるまで熱湯で洗い，残留物をろ紙とと

もに白金るつぼに入れ，強熱して灰化し，更に800±25℃で

1時間強熱する．冷後，質量を量りa (g)とする．次に残留物

にフッ化水素酸6 mLを加え，蒸発乾固した後，5分間強熱し，

冷後，質量を量りb (g)とする． 

二酸化ケイ素(SiO2)の量(g)＝a – b  

貯法 容器 密閉容器． 

医薬品各条の部 ゲンタマイシン硫酸塩の条純度試験の項

(１)の目を次のように改める． 

ゲンタマイシン硫酸塩 

純度試験 

(１) 溶状 本品1.0 gを水10 mLに溶かすとき，液は澄明

である．この液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉によ

り試験を行うとき，波長400 nmにおける吸光度は0.08以下

である． 

医薬品各条の部 コリスチンメタンスルホン酸ナトリウムの

条基原の項を次のように改める． 

コリスチンメタンスルホン酸ナトリウム 

本品は，コリスチンの誘導体のナトリウム塩である． 

本品はコリスチンAメタンスルホン酸ナトリウム及びコリ

スチンBメタンスルホン酸ナトリウムの混合物である． 

本品を乾燥したものは，定量するとき1 mg当たり11500 

～ 15500単位を含む．ただし，本品の力価は，コリスチン

A (R＝6－メチルオクタン酸，R′＝H，C53H100N16O13：

1169.46)としての量を単位で示す． 

医薬品各条の部 サッカリンナトリウム水和物の条確認試験

の項(１)の目及び純度試験の項(１)の目を次のように改める． 

サッカリンナトリウム水和物 

確認試験 

(１) 本品を105℃で恒量になるまで乾燥したものにつき，

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と同様に乾燥した

確認試験用サッカリン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． 

純度試験 

(１) 溶状 本品2.0 gを水に溶かし，10 mLとする．この

液を検液として濁度試験法〈2.61〉により試験を行うとき，

澄明であり，色の比較試験法〈2.65〉の第2法により試験を行

うとき，その色は無色である． 

医薬品各条の部 ジギトキシンの条を削る． 

医薬品各条の部 ジギトキシン錠の条を削る． 

医薬品各条の部 ジクロフェナミドの条を削る． 

医薬品各条の部 ジクロフェナミド錠の条を削る． 

医薬品各条の部 ジゴキシンの条純度試験の項(２)の目を次

のように改める． 

ジゴキシン 

純度試験 

(２) 類縁物質 本品25.0 mgを温エタノール(95) 50 mLに

溶かし，冷後，エタノール(95)を加えて正確に100 mLとす

る．この液10 mLを正確に量り，水10 mL及び希エタノール

を加えて正確に50 mLとし，試料溶液とする．別に純度試験

用ギトキシン標準品を105℃で1時間減圧乾燥し，その5.0 

mgを正確に量り，アセトニトリル／水混液(7：3)に溶かし，

正確に200 mLとする．この液2 mLを正確に量り，希エタノ

ールを加えて正確に50 mLとし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液10 μL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

ギトキシンのピーク面積AT及びASを求めるとき，ATはASよ
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り大きくない．また，試料溶液から得たジゴキシン及びギト

キシン以外のピークの合計面積は面積百分率法により求める

とき，3％以下である． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からジゴキシンの保持

時間の約4倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：本品25 mgを温エタノール(95) 50 mLに溶

かし，冷後，エタノール(95)を加えて100 mLとする．

この液10 mLに水10 mL及び希エタノールを加えて

50 mLとし，システム適合性試験用溶液とする．シス

テム適合性試験用溶液2 mLを正確に量り，希エタノ

ールを加えて正確に100 mLとする．この液5 mLを正

確に量り，希エタノールを加えて正確に100 mLとす

る．この液10 μLから得たジゴキシンのピーク面積が，

システム適合性試験用溶液のジゴキシンのピーク面積

の0.07 ～ 0.13％になることを確認する． 

システムの性能：本品25 mgを温エタノール(95) 50 mL

に溶かし，冷後，エタノール(95)を加えて100 mLと

する．この液10 mLを量り，パラオキシ安息香酸プロ

ピルのエタノール(95)溶液(1→4000) 5 mLを加えた後，

水10 mL及び希エタノールを加えて50 mLとする．こ

の液10 μLにつき，上記の条件で操作するとき，ジゴ

キシン，パラオキシ安息香酸プロピルの順に溶出し，

その分離度は5以上である． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液10 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ジゴキ

シンのピーク面積の相対標準偏差は2.5％以下である． 

医薬品各条の部 ジノスタチン スチマラマーの条を削る． 

医薬品各条の部 スキサメトニウム塩化物注射液の条有効期

限の項を次のように改める． 

スキサメトニウム塩化物注射液 

有効期間 製造後12箇月． 

医薬品各条の部 スピラマイシン酢酸エステルの条純度試験

の項を次のように改める． 

スピラマイシン酢酸エステル 

純度試験 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操

作し，試験を行う．比較液には鉛標準液1.0 mLを加える(10 

ppm以下)． 

医薬品各条の部 スルタミシリントシル酸塩水和物の条確認

試験の項及び純度試験の項を次のように改める． 

スルタミシリントシル酸塩水和物 

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

スペクトルと本品の参照スペクトル又はスルタミシリントシ

ル酸塩標準品について同様に操作して得られたスペクトルを

比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様

の強度の吸収を認める．  

(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照

スペクトル又はスルタミシリントシル酸塩標準品のスペクト

ルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに

同様の強度の吸収を認める． 

純度試験 

(１) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(２) アンピシリン 本操作は速やかに行う．本品約20 mg

を精密に量り，移動相に溶かし，正確に50 mLとし，試料溶

液とする．別にアンピシリン標準品約20 mg(力価)に対応す

る量を精密に量り，移動相に溶かし，正確に100 mLとする．

この液6 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100 mLと

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液25 μL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．それぞれの液のアンピシリンのピーク面積を

自動積分法で測定するとき，試料溶液のピーク面積は，標準

溶液のピーク面積より大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準

用する． 

移動相：リン酸二水素ナトリウム二水和物3.12 gを水約

750 mLに溶かし，薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 

3.0に調整した後，水を加えて1000 mLとする．この

液を液体クロマトグラフィー用アセトニトリル80 mL

に加え，1000 mLとする． 

流量：アンピシリンの保持時間が約14分になるように

調整する． 

システム適合性 

システムの性能：アンピシリン標準品12 mg，スルバク

タム標準品4 mg及びp－トルエンスルホン酸一水和物

4 mgを移動相1000 mLに溶かす．この液25 μLにつき，

上記の条件で操作するとき，スルバクタム，p－トル

エンスルホン酸，アンピシリンの順に溶出し，それぞ

れの分離度は2.0以上である． 

システムの再現性：標準溶液25 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アンピシリンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

(３) スルバクタム 本操作は速やかに行う．本品約20 mg

を精密に量り，移動相に溶かし，正確に50 mLとし，試料溶
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液とする．別にスルバクタム標準品約20 mg(力価)に対応す

る量を精密に量り，移動相に溶かし，正確に100 mLとする．

この液2 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100 mLと

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液25 μL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．それぞれの液のスルバクタムのピーク面積を

自動積分法で測定するとき，試料溶液のピーク面積は，標準

溶液のピーク面積より大きくない． 

試験条件 

純度試験(2)の試験条件を準用する． 

システム適合性 

純度試験(2)のシステム適合性を準用する． 

(４) ペニシロ酸 本品約25 mgを精密に量り，100 mLの

共栓フラスコに入れ，アセトニトリル1 mLに溶かし，pH 

3.0の0.02 mol/Lリン酸塩緩衝液25 mLを加える．この液に

0.005 mol/Lヨウ素液5 mLを正確に加え，密栓して5分間放

置した後，0.005 mol/L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1.0 mL)．同様の方法で空試験を

行い，補正するとき，ペニシロ酸(C25H34N4O11S2：630.69)

の量は3.0％以下である． 

0.005 mol/Lチオ硫酸ナトリウム液1 mL 

＝0.2585 mg C25H34N4O11S2 

(５) 残留溶媒〈2.46〉 本品約0.1 gを精密に量り，メタノ

ール2 mLに溶かし，更に水を加えて正確に20 mLとし，試

料溶液とする．別に酢酸エチル約1 gを精密に量り，水を混

和し，正確に200 mLとする．この液2 mLを正確に量り，メ

タノール10 mLを加え，更に水を加えて正確に100 mLとし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5 μL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．それぞれの液の酢酸エチルのピーク面積AT及び

ASを測定する．次式により酢酸エチルの量を求めるとき，

2.0％以下である． 

酢酸エチルの量(％)＝MS／MT × AT／AS × 1／5 

MS：酢酸エチルの秤取量(mg) 

MT：本品の秤取量(mg) 

試験条件 

検出器：水素炎イオン化検出器 

カラム：内径3 mm，長さ1 mの管に150 ～ 180 μmの

ガスクロマトグラフィー用多孔性スチレン－ジビニル

ベンゼン共重合体(平均孔径0.0085 μm，300 ～ 400 

m2/g)を充塡する． 

カラム温度：155℃付近の一定温度 

キャリヤーガス：窒素 

流量：酢酸エチルの保持時間が約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5 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，酢酸エチルのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ500段以上，1.5以下で

ある． 

システムの再現性：標準溶液5 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，酢酸エチルのピーク面積

の相対標準偏差は5％以下である． 

医薬品各条の部 スルバクタムナトリウムの条純度試験の項

及び定量法の項を次のように改める． 

スルバクタムナトリウム 

純度試験 

(１) 溶状 本品1.0 gを水20 mLに溶かすとき，液は澄明

である．この液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉によ

り試験を行うとき，波長430 nmにおける吸光度は0.10以下

である． 

(２) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 ppm以

下)． 

(３) スルバクタムペニシラミン 本品約0.2 gを精密に量

り，移動相に溶かし，正確に50 mLとし，試料溶液とする．

別にスルバクタムペニシラミン用スルバクタムナトリウム約

40 mgを精密に量り，水2 mLに溶かし，水酸化ナトリウム

試液0.5 mLを加え，室温で10分間放置した後，1 mol/L塩酸

試液0.5 mLを加え，更に移動相を加えて正確に100 mLとす

る．この液5 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50 

mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 μL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，それぞれの液のスルバクタムペニ

シラミンのピーク面積AT及びASを自動積分法で測定すると

き，スルバクタムペニシラミンの量は1.0％以下である． 

スルバクタムペニシラミンの量(％) 

＝MS／MT × AT／AS × 5 

MS：スルバクタムペニシラミン用スルバクタムナトリウ

ムの秤取量(mg) 

MT：本品の秤取量(mg) 

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：230 nm) 

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10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，スルバクタムペニシラミ

ンのピーク面積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

定量法 本品及びスルバクタム標準品約50 mg(力価)に対応す

る量を精密に量り，それぞれ移動相に溶かし，内標準溶液5 

mLずつを正確に加えた後，移動相を加えて50 mLとし，試

料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 μL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スルバクタムの

ピーク面積の比Q T及びQ Sを求める． 
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スルバクタム(C8H11NO5S)の量[μg(力価)] 

＝MS × Q T／Q S × 1000 

MS：スルバクタム標準品の秤取量[mg(力価)] 

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液(7→

1000) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：220 nm) 

カラム：内径3.9 mm，長さ30 cmのステンレス管に10 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：35℃付近の一定温度 

移動相：0.005 mol/Lテトラブチルアンモニウムヒドロ

キシド試液750 mLに液体クロマトグラフィー用アセ

トニトリル250 mLを加える． 

流量：スルバクタムの保持時間が約6分になるように調

整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，スルバクタム，内標準物質の順に溶出

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10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，スルバクタムのピーク面

積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 セフィキシム水和物の条確認試験の項(３)

の目，純度試験の項及び定量法の項を次のように改める． 

セフィキシム水和物 

確認試験  

(３)本品50 mgを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／核磁気共鳴スペクトル測定用重水混液

(4：1) 0.5 mLに溶かした液につき，核磁気共鳴スペクトル

測定用テトラメチルシランを内部基準物質として核磁気共鳴

スペクトル測定法〈2.21〉により1Hを測定するとき，δ4.7 

ppm付近に単一線のシグナルAを，δ6.5 ～ 7.4 ppm付近に

多重線のシグナルBを示し，各シグナルの面積強度比A：B

はほぼ1：1である． 

純度試験 本品0.1 gをpH 7.0の0.1 mol/Lリン酸塩緩衝液100 

mLに溶かし，試料溶液とする．試料溶液10 μLにつき，次

の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行う．

試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面

積百分率法によりそれらの量を求めるとき，セフィキシム以

外のピークの量は1.0％以下であり，セフィキシム以外のピ

ークの合計量は2.5％以下である． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からセフィキシムの保

持時間の約3倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：試料溶液1 mLにpH 7.0の0.1 mol/Lリン酸

塩緩衝液を加えて100 mLとし，システム適合性試験

用溶液とする．システム適合性試験用溶液1 mLを正

確に量り，pH 7.0の0.1 mol/Lリン酸塩緩衝液を加え

て正確に10 mLとする．この液10 μLから得たセフィ

キシムのピーク面積が，システム適合性試験用溶液の

セフィキシムのピーク面積の7 ～ 13％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10 μLにつ

き，上記の条件で操作するとき，セフィキシムのピー

クの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ

4000段以上，2.0以下である． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液10 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，セフィ

キシムのピーク面積の相対標準偏差は2.0％以下であ

る． 

定量法 本品約0.1 g(力価)に対応する量を精密に量り，pH 7.0

の0.1 mol/Lリン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100 mLとする．

この液10 mLを正確に量り，pH 7.0の0.1 mol/Lリン酸塩緩

衝液を加えて正確に50 mLとし，試料溶液とする．別にセフ

ィキシム標準品約20 mg(力価)に対応する量を精密に量り，

pH 7.0の0.1 mol/Lリン酸塩緩衝液に溶かし，正確に20 mL

とする．この液10 mLを正確に量り，pH 7.0の0.1 mol/Lリ

ン酸塩緩衝液を加えて正確に50 mLとし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液10 μL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

れの液のセフィキシムのピーク面積AT及びASを測定する． 

セフィキシム(C16H15N5O7S2)の量[μg(力価)] 

＝MS × AT／AS × 5000 

MS：セフィキシム標準品の秤取量[mg(力価)] 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4 mm，長さ125 mmのステンレス管に4 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：テトラブチルアンモニウムヒドロキシド試液溶

液(10→13) 25 mLに水を加えて1000 mLとし，この

液に薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 6.5に調整する．

この液300 mLにアセトニトリル100 mLを加える． 

流量：セフィキシムの保持時間が約10分になるように

調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，セフィキシムのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上，2.0以下

である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，セフィキシムのピーク面

積の相対標準偏差は2.0％以下である． 
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医薬品各条の部 セフォペラゾンナトリウムの条の次に次の

一条を加える． 

注射用セフォペラゾンナトリウム 
Cefoperazone Sodium for Injection 

本品は用時溶解して用いる注射剤である． 

本品は定量するとき，表示された力価の93.0 ～ 107.0％

に対応するセフォペラゾン(C25H27N9O8S2：645.67)を含む． 

製法 本品は「セフォペラゾンナトリウム」をとり，注射剤の

製法により製する． 

性状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末又は塊である． 

確認試験 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するとき，波長

226 ～ 230 nm及び263 ～ 267 nmに吸収の極大を示す． 

ｐＨ〈2.54〉 本品の「セフォペラゾンナトリウム」1.0 g(力

価)に対応する量を水4 mLに溶かした液のpHは4.5 ～ 6.5で

ある． 

純度試験 

(１) 溶状 本品の「セフォペラゾンナトリウム」1.0 g(力

価)に対応する量を水10 mLに溶かすとき，液は澄明である．

この液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試験を

行うとき，波長400 nmにおける吸光度は0.22以下である． 

(２) 類縁物質 本品の「セフォペラゾンナトリウム」0.1 

g(力価)に対応する量を水100 mLに溶かし，試料溶液とする．

この液1 mLを正確に量り，水を加えて正確に50 mLとし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液25 μL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，試料溶液のセフォペラゾンに対する相対

保持時間約0.8の類縁物質Ⅰのピーク面積は，標準溶液のセ

フォペラゾンのピーク面積の2.5倍より大きくなく，相対保

持時間約1.7の類縁物質Ⅱのピーク面積は，標準溶液のセフ

ォペラゾンのピーク面積の3／4より大きくない．また，試

料溶液のセフォペラゾン以外のピークの合計面積は，標準溶

液のセフォペラゾンのピーク面積の3.5倍より大きくない．

ただし，類縁物質Ⅰ及び類縁物質Ⅱ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0.90及び0.75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「セフ

ォペラゾンナトリウム」の定量法の試験条件を準用す

る． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からセフォペラゾンの

保持時間の約3倍の範囲 

システム適合性 

「セフォペラゾンナトリウム」の純度試験(4)類縁物質

のシステム適合性を準用する． 

水分〈2.48〉 1.0％以下(3 g，容量滴定法，直接滴定)． 

エンドトキシン〈4.01〉 0.05 EU/mg(力価)未満． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験を行うとき，適合する． 

不溶性異物〈6.06〉 第2法により試験を行うとき，適合する． 

不溶性微粒子〈6.07〉 試験を行うとき，適合する． 

無菌〈4.06〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき，

適合する． 

定量法 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る．

「セフォペラゾンナトリウム」約0.1 g(力価)に対応する量を

精密に量り，水に溶かし，正確に100 mLとする．この液5 

mLを正確に量り，内標準溶液5 mLを正確に加え，試料溶液

とする．以下「セフォペラゾンナトリウム」の定量法を準用

する． 

セフォペラゾン(C25H27N9O8S2)の量[mg(力価)] 

＝MS × Q T／Q S × 5 

MS：セフォペラゾン標準品の秤取量[mg(力価)] 

内標準溶液 アセトアニリドの水／アセトニトリル混液

(43：7)溶液(3→8000) 

貯法 

保存条件 冷所に保存する． 

容器 密封容器． 

有効期間 製造後24箇月． 

医薬品各条の部 セフチゾキシムナトリウムの条純度試験の

項(１)の目及び定量法の項を次のように改める． 

セフチゾキシムナトリウム 

純度試験 

（１） 溶状 本品1.0 gを水10 mLに溶かすとき，液は澄明

で，その色は色の比較試験法〈2.65〉により試験を行うとき，

色の比較液Mより濃くない． 

定量法 本品及びセフチゾキシム標準品約25 mg(力価)に対応

する量を精密に量り，それぞれをpH 7.0の0.1 mol/Lリン酸

塩緩衝液に溶かし，内標準溶液20 mLずつを正確に加えた後，

pH 7.0の0.1 mol/Lリン酸塩緩衝液を加えて50 mLとし，試

料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5 μL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セフチゾキシム

のピーク面積の比Q T及びQ Sを求める． 

セフチゾキシム(C13H13N5O5S2)の量[μg(力価)] 

＝MS × Q T／Q S × 1000 

MS：セフチゾキシム標準品の秤取量[mg(力価)] 

内標準溶液 3－ヒドロキシ安息香酸のpH 7.0の0.1 mol/L

リン酸塩緩衝液溶液(3→400) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に10 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：35℃付近の一定温度 

移動相：リン酸水素二ナトリウム十二水和物2.31 g及び

クエン酸一水和物1.42 gを水1000 mLに溶かし，薄め

たリン酸(1→10)又は希水酸化ナトリウム試液を加え

てpH 3.6に調整する．この液450 mLにアセトニトリ
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ル50 mLを加える． 

流量：セフチゾキシムの保持時間が約4分になるように

調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液5 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，セフチゾキシム，内標準物質の順に溶

出し，その分離度は7.0以上であり，それぞれのピー

クのシンメトリー係数は1.5以下である． 

システムの再現性：標準溶液5 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するセフチゾキシムのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 セラセフェートの条確認試験の項を次のよ

うに改める． 

セラセフェート 

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2.25〉の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトル又は確認試験用セラセフェート標準品

のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数

のところに同様の強度の吸収を認める． 

医薬品各条の部 セラペプターゼの条を削る． 

医薬品各条の部 粉末セルロースの条の次に次の二条を加え

る． 

ゾニサミド 
Zonisamide 

 

C8H8N2O3S：212.23 

1,2-Benzisoxazol-3-ylmethanesulfonamide 

[68291-97-4] 

本品を乾燥したものは定量するとき，ゾニサミド

(C8H8N2O3S) 98.0 ～ 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． 

本品はアセトン又はテトラヒドロフランに溶けやすく，メ

タノールにやや溶けにくく，エタノール(99.5)に溶けにくく，

水に極めて溶けにくい． 

確認試験 

(１) 本品のメタノール溶液(3→200000)につき，紫外可視

吸光度測定法〈2.24〉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ゾニサミド標準品

について同様に操作して得られたスペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める． 

(２) 本品を乾燥し，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又は乾燥したゾニサミド標準品のスペ

クトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のとこ

ろに同様の強度の吸収を認める． 

融点〈2.60〉 164 ～ 168℃ 

純度試験 

(１) 塩化物〈1.03〉 本品1.0 gをアセトン30 mLに溶かし，

希硝酸6 mL及び水を加えて50 mLとする．これを検液とし，

試験を行う．比較液は0.01 mol/L塩酸1.0 mLにアセトン30 

mL，希硝酸6 mL及び水を加えて50 mLとする(0.036％以

下)． 

(２) 硫酸塩〈1.14〉 本品1.0 gをアセトン30 mLに溶かし，

希塩酸1 mL及び水を加えて50 mLとする．これを検液とし，

試験を行う．比較液は0.005 mol/L硫酸1.0 mLにアセトン30 

mL，希塩酸1 mL及び水を加えて50 mLとする(0.048％以

下)． 

(３) 重金属〈1.07〉 本品2.0 gをとり，第4法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(10 

ppm以下)． 

(４) 類縁物質 本品25 mgをテトラヒドロフラン8 mLに

溶かし，水を加えて50 mLとし，試料溶液とする．この液1 

mLを正確に量り，移動相を加えて正確に200 mLとし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 μL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，試料溶液のゾニサミド以外のピークの面積

は，標準溶液のゾニサミドのピーク面積の1／5より大きく

ない．  

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からゾニサミドの保持

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3 mLを正確に量り，移動相を加え

て正確に50 mLとする．この液10 μLから得たゾニサミ

ドのピーク面積が，標準溶液のピーク面積の4.2 ～ 

7.8％になることを確認する． 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ゾニサミドの理論段数及びシンメトリ

ー係数は，それぞれ8000段以上，1.5以下である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ゾニサミドのピーク面積

の相対標準偏差は2.0％以下である． 

乾燥減量〈2.41〉 0.5％以下(1 g，105℃，3時間)． 

強熱残分〈2.44〉 0.1％以下(1 g)． 

定量法 本品を乾燥し，その約0.1 gを精密に量り，メタノー

ルに溶かし，正確に100 mLとする．この液5 mLを正確に量

り，内標準溶液5 mLを正確に加えた後，移動相を加えて

100 mLとし，試料溶液とする．別にゾニサミド標準品を乾

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

mLを正確に加えた後，移動相を加えて100 mLとし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 μL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ゾニサミドのピーク面積の比

Q T及びQ Sを求める． 

ゾニサミド(C8H8N2O3S)の量(mg)＝MS × Q T／Q S × 2 

MS：ゾニサミド標準品の秤取量(mg) 

内標準溶液 4－アミノアセトフェノンのメタノール溶液

(1→1000) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：239 nm) 

カラム：内径5 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 μm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：水／テトラヒドロフラン混液(5：1) 

流量：ゾニサミドの保持時間が約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10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，ゾニサミドの順に溶出し，

その分離度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μL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

に対するゾニサミドのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器．  

ゾニサミド錠 
Zonisamide Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るゾニサミド(C8H8N2O3S：212.23)を含む． 

製法 本品は「ゾニサミド」をとり，錠剤の製法により製する． 

確認試験 定量法で得た試料溶液5 mLにメタノール5 mLを加

えた液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により吸収ス

ペクトルを測定するとき，波長237 ～ 241 nm，243 ～ 247 

nm及び282 ～ 286 nmに吸収の極大を示す． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本品1個をとり，水V ／25 mLを加え，超音波処理により

完全に崩壊させた後，メタノール7V ／10 mLを加えて15分

間振り混ぜ，更に1 mL中にゾニサミド(C8H8N2O3S)約0.5 

mgを含む液となるようにメタノールを加えて正確にV  mL

とする．この液を遠心分離し，上澄液3 mLを正確に量り，

メタノールを加えて正確に50 mLとし，試料溶液とする．

以下定量法を準用する． 

ゾニサミド(C8H8N2O3S)の量(mg)＝MS × AT／AS × V ／75 

MS：ゾニサミド標準品の秤取量(mg) 

溶出性〈6.10〉 試験液に水900 mLを用い，パドル法により，

毎分50回転で試験を行うとき，25 mg錠の45分間の溶出率

は75％以上であり，100 mg錠の10分間及び45分間の溶出率

はそれぞれ65％以下及び70％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，25 mg錠では規定された

時間に溶出液20 mL以上をとる．100 mg錠では規定された

時間にそれぞれ溶出液20 mLを正確にとり，直ちに37±

0.5℃に加温した水20 mLを正確に注意して補う．溶出液は

孔径0.45 μm以下のメンブランフィルターでろ過する．初め

のろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  mLを正確に量り，1 

mL中にゾニサミド(C8H8N2O3S)約22 μgを含む液となるよう

に水を加えて正確にV ′ mLとし，試料溶液とする．別にゾ

ニサミド標準品を105℃で3時間乾燥し，その約22 mgを精

密に量り，水に溶かし，正確に100 mLとする．この液5 mL

を正確に量り，水を加えて正確に50 mLとし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

〈2.24〉により試験を行い，波長285 nmにおける吸光度AT(n)

及びASを測定する． 

n回目の溶出液採取時におけるゾニサミド(C8H8N2O3S)の表

示量に対する溶出率(％) (n＝1，2) 

＝ MS × 
⎩
⎨
⎧

⎭
⎬
⎫AT(n)

AS
 ＋ Σ

n－1

i =1 ⎝
⎛

⎠
⎞AT(i )

AS
 × 

1 

45 
 × 

V ′

V  
 × 

1
C

 × 90 

MS：ゾニサミド標準品の秤取量(mg) 

C：1 錠中のゾニサミド(C8H8N2O3S)の表示量(mg) 

定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする．ゾニサミド(C8H8N2O3S)約75 mgに対応する量を精

密に量り，水2 mLを加えて試料を潤した後，メタノール70 

mLを加えて15分間振り混ぜ，更にメタノールを加えて正確

に100 mLとする．この液を遠心分離し，上澄液2 mLを正確

に量り，メタノールを加えて正確に50 mLとし，試料溶液と

する．別にゾニサミド標準品を105℃で3時間乾燥し，その

約38 mgを精密に量り，水1 mL及びメタノールに溶かし，

正確に50 mLとする．この液2 mLを正確に量り，メタノー

ルを加えて正確に50 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試

験を行い，波長284 nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

ゾニサミド(C8H8N2O3S)の量(mg)＝MS × AT／AS × 2 

MS：ゾニサミド標準品の秤取量(mg) 

貯法 容器 気密容器．  

医薬品各条の部 テイコプラニンの条純度試験の項(１)及び

(３)の目を次のように改める． 

テイコプラニン 

純度試験 

(１) 溶状 本品0.8 gを水10 mLに溶かすとき，液は澄明

で，その色は色の比較試験法〈2.65〉第1法により試験を行う

とき，比較液BY3又はB4より濃くない． 
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(３) 重金属〈1.07〉 本品2.0 gを石英製又は磁製のるつぼ

にとり，緩く蓋をし，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸2 

mL及び硫酸5滴を加え，白煙が生じなくなるまで注意して

加熱した後，500 ～ 600℃で強熱し，灰化する．もしこの方

法で，なお炭化物が残るときは硝酸2 mL及び硫酸5滴を加え，

同様に加熱した後，再び500 ～ 600℃で強熱し，灰化する．

冷後，以下第2法により操作し，試験を行う．比較液は硝酸

4 mL，硫酸10滴及び塩酸2 mLを水浴上で蒸発し，更に砂浴

上で蒸発乾固し，残留物を塩酸3滴で潤し，以下検液の調製

法と同様に操作し，鉛標準液1.0 mL及び水を加えて50 mL

とする(5 ppm以下)． 

同条エンドトキシンの項及び血圧降下物質の項を削る． 

同条貯法の項を次のように改める． 

貯法 

保存条件 遮光して，2 ～ 8℃で保存する． 

容器 気密容器． 

医薬品各条の部 デキストラン 40 の条基原の項の次に次を

加える． 

デキストラン40 

製造要件 本品は，抗原性を有する可能性のある不純物を除去

又は最小とする製造方法で製造する．製造方法は，以下の抗

原性試験を実施した場合に適合することが，検証された方法

とする． 

抗原性試験 本品10.0 gを生理食塩液に溶かして100 mL

とし，滅菌し，試料溶液とする．体重250 ～ 300 gの栄

養状態の良い健康なモルモット4匹を用い，第1日目，

第3日目及び第5日目に試料溶液1.0 mLずつを腹腔内に

注射する．別に対照として，同数のモルモットに馬血清

0.10 mLを腹腔内に注射する．第15日目に2匹，第22日

目に残りの2匹に，試料溶液を注射したモルモットに対

しては試料溶液0.20 mLを静脈内に注射し，同様に馬血

清を注射したモルモットに対しては馬血清0.20 mLを静

脈内に注射する．注射後30分間及び24時間の呼吸困難，

虚脱又は致死を観察するとき，試料溶液によって感作し

たモルモットは前記の症状を示さない． 

ただし，馬血清によって感作したモルモットの4匹の

全部が呼吸困難又は虚脱を示し，3匹以上が死亡する． 

同条抗原性試験の項を削る． 

医薬品各条の部 テトラサイクリン塩酸塩の条純度試験の項

を次のように改める． 

テトラサイクリン塩酸塩 

純度試験 

(１) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作し，

試験を行う．比較液には鉛標準液1.0 mLを加える(10 ppm以

下)． 

(２) 類縁物質 本品25 mgを0.01 mol/L塩酸試液50 mLに

溶かし，試料溶液とする．この液3 mLを正確に量り，0.01 

mol/L塩酸試液を加えて正確に100 mLとし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液のテトラサイクリン以外のピークの面積は，

標準溶液のテトラサイクリンのピーク面積より大きくない．

また，試料溶液のテトラサイクリン以外のピークの合計面積

は，標準溶液のテトラサイクリンのピーク面積の3倍より大

きくない． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からテトラサイクリン

の保持時間の約7倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する． 

検出の確認：標準溶液3 mLを正確に量り，0.1 mol/L塩

酸試液を加えて正確に100 mLとする．この液20 μL

から得たテトラサイクリンのピーク面積が，標準溶液

のテトラサイクリンのピーク面積の1 ～ 5％になるこ

とを確認する． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，テトラサイクリンのピー

ク面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 デメチルクロルテトラサイクリン塩酸塩の

条純度試験の項を次のように改める． 

デメチルクロルテトラサイクリン塩酸塩 

純度試験 

(１) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(２) 類縁物質 本品25 mgを0.01 mol/L塩酸試液50 mLに

溶かし，試料溶液とする．試料溶液5 mLを正確に量り，

0.01 mol/L塩酸試液を加えて正確に100 mLとし，標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液のデメチルクロルテトラサイクリン以外の

ピークの面積は，標準溶液のデメチルクロルテトラサイクリ

ンのピーク面積の1.2倍より大きくない．また，試料溶液の

デメチルクロルテトラサイクリン以外のピークの合計面積は，

標準溶液のデメチルクロルテトラサイクリンのピーク面積の

2倍より大きくない． 

試験条件 

検出器，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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面積測定範囲：溶媒のピークの後からデメチルクロルテ

トラサイクリンの保持時間の約2倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能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10 mLに0.01 mol/L塩酸試液を加

えて50 mLとし，システム適合性試験用溶液とする．

システム適合性試験用溶液5 mLを正確に量り，0.01 

mol/L塩酸試液を加えて正確に50 mLとする．この液

20 μLから得たデメチルクロルテトラサイクリンのピ

ーク面積が，システム適合性試験用溶液のデメチルク

ロルテトラサイクリンのピーク面積の7 ～ 13％にな

ることを確認する． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，デメチルクロルテトラサ

イクリンのピーク面積の相対標準偏差は1.0％以下で

ある． 

医薬品各条の部 ドキシサイクリン塩酸塩水和物の条確認試

験の項及び純度試験の項(２)の目を次のように改める． 

ドキシサイクリン塩酸塩水和物 

確認試験 

(１) 本品の0.01 mol/L塩酸・メタノール試液溶液(1→

74000)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

ル又はドキシ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

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ドキシ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10 mgを水10 mLに溶かし，硝酸銀試液を加える

とき，液は白濁する． 

純度試験 

(２) 類縁物質 本品20 mgを0.01 mol/L塩酸試液に溶かし

て正確に25 mLとし，試料溶液とする．別に6－エピドキシ

サイクリン塩酸塩20 mgを0.01 mol/L塩酸試液に溶かして正

確に25 mLとし，6－エピドキシサイクリン塩酸塩原液とす

る．別にメタサイクリン塩酸塩20 mgを0.01 mol/L塩酸試液

に溶かして正確に25 mLとし，メタサイクリン塩酸塩原液と

する．6－エピドキシサイクリン塩酸塩原液及びメタサイク

リン塩酸塩原液2 mLずつを正確に量り，0.01 mol/L塩酸試

液を加えて正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液20 μL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

液のメタサイクリン及び6－エピドキシサイクリンのピーク

面積は，標準溶液のそれぞれのピーク面積より大きくなく，

試料溶液の溶媒ピークとメタサイクリンのピークの間にある

ピーク及びドキシサイクリンのピークの後にあるピークの面

積は，それぞれ標準溶液の6－エピドキシサイクリンのピー

ク面積の1／4より大きくない．また，試料溶液のドキシサ

イクリン以外のピークの合計面積は，標準溶液の6－エピド

キシサイクリンのピーク面積の1.5倍より大きくない． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に8 

μmの液体クロマトグラフィー用スチレン－ジビニル

ベンゼン共重合体を充塡する． 

カラム温度：60℃付近の一定温度 

移動相：0.2 mol/Lリン酸二水素カリウム試液125 mL及

び0.2 mol/L水酸化ナトリウム試液117 mLをとり，水

を加えて500 mLとする．この液400 mLにテトラブ

チルアンモニウム硫酸水素塩溶液(1→100) 50 mL，

エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水和物

溶液(1→25) 10 mL，t－ブチルアルコール60 g及び水

200 mLを加え，2 mol/L水酸化ナトリウム試液を加え

てpH 8.0に調整し，水を加えて1000 mLとする． 

流量：ドキシサイクリンの保持時間が約19分になるよ

うに調整する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からドキシサイクリン

の保持時間の約2.4倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，0.01 mol/L

塩酸試液を加えて正確に20 mLとする．この液20 μL

から得た6－エピドキシサイクリン及びメタサイクリ

ンのピーク面積が，それぞれ標準溶液の6－エピドキ

シサイクリン及びメタサイクリンのピーク面積の3.5 

～ 6.5％になることを確認する． 

システムの性能：試料溶液8 mL，6－エピドキシサイク

リン塩酸塩原液3 mL及びメタサイクリン塩酸塩原液2 

mLに0.01 mol/L塩酸試液を加えて50 mLとする．こ

の液20 μLにつき，上記の条件で操作するとき，メタ

サイクリン，6－エピドキシサイクリン，ドキシサイ

クリンの順に溶出し，メタサイクリンと6－エピドキ

シサイクリン及び6－エピドキシサイクリンとドキシ

サイクリンの分離度はそれぞれ1.3以上及び2.0以上で

あり，ドキシサイクリンのピークのシンメトリー係数

は1.3以下である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，メタサイクリン及び6－

エピドキシサイクリンのピーク面積の相対標準偏差は

それぞれ3.0％以下及び2.0％以下である． 

医薬品各条の部 ドキソルビシン塩酸塩の条純度試験の項

(２)の目及び定量法の項を次のように改める． 

ドキソルビシン塩酸塩 

純度試験 

(２) 類縁物質 本品25 mgを移動相100 mLに溶かし，試

料溶液とする．この液2 mLを正確に量り，移動相を加えて
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正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液20 μL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，試料溶液のドキソ

ルビシン以外のピークの面積は，標準溶液のドキソルビシン

のピーク面積の1／4より大きくない．また，試料溶液のド

キソルビシン以外のピークの合計面積は，標準溶液のドキソ

ルビシンのピーク面積より大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，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：ドキソルビシンの保持時間の約3倍の範

囲 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20 mLとする．この液20 μLから得たドキ

ソルビシンのピーク面積が，標準溶液のドキソルビシ

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：本品5 mgを水20 mLに溶かし，リン

酸1.5 mLを加えて，室温で30分間放置する．この液

に2 mol/L水酸化ナトリウム試液を加えてpH 2.5に調

整した液20 μLにつき，上記の条件で操作するとき，

ドキソルビシンに対する相対保持時間約0.6のドキソ

ルビシノン，ドキソルビシンの順に溶出し，その分離

度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ドキソルビシンのピーク

面積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

定量法 本品及びドキソルビシン塩酸塩標準品約10 mg(力価)

に対応する量を精密に量り，それぞれに内標準溶液5 mLを

正確に加えた後，移動相に溶かし，100 mLとし，試料溶液

及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 μL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ドキソルビシンのピー

ク面積の比Q T及びQ Sを求める． 

ドキソルビシン塩酸塩(C27H29NO11・HCl)の量[μg(力価)] 

＝MS × Q T／Q S × 1000 

MS：ドキソルビシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(力価)] 

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルの移動相溶液(1→

1000) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：ラウリル硫酸ナトリウム3 gを薄めたリン酸(7

→5000) 1000 mLに溶かす．この液にアセトニトリル

1000 mLを加える． 

流量：ドキソルビシンの保持時間が約8分になるように

調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ドキソルビシン，内標準物質の順に溶

出し，その分離度は5以上であり，ドキソルビシンの

ピークのシンメトリー係数は0.8 ～ 1.2である． 

システムの再現性：標準溶液10 μL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

に対するドキソルビシンのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 トブラマイシンの条純度試験の項(１)の目

を次のように改める． 

トブラマイシン 

純度試験 

(１) 溶状 本品1.0 gを水10 mLに溶かすとき，液は澄明

である．この液につき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉によ

り試験を行うとき，波長400 nmにおける吸光度は0.05以下

である． 

医薬品各条の部 トラザミドの条を削る． 

医薬品各条の部 トラピジルの条の次に次の一条を加える． 

トラマドール塩酸塩 
Tramadol Hydrochloride 

 

C16H25NO2・HCl：299.84 

(1RS,2RS)-2-[(Dimethylamino)methyl]-1-(3- 

methoxyphenyl)cyclohexanol monohydrochloride 

[36282-47-0] 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，トラマドー

ル塩酸塩(C16H25NO2・HCl) 99.0 ～ 101.0％を含む． 

性状 本品は白色の結晶性の粉末である． 

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール，エタノール

(95)又は酢酸(100)に溶けやすい． 

本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない． 

融点：180 ～ 184℃ 

本品は結晶多形が認められる． 

確認試験  

(１) 本品のエタノール(95)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
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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〉の塩

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める． 

(３) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応(2)〈1.09〉

を呈する．  

純度試験 

(１) 酸又はアルカリ 本品1.0 gを水に溶かし，20 mLと

する．この液10 mLに酸又はアルカリ試験用メチルレッド試

液0.2 mL及び0.01 mol/L塩酸0.2 mLを加えるとき，液は赤

色を呈する．この液に液の色が赤色から黄色に変化するまで

0.01 mol/L水酸化ナトリウム液を加えるとき，その量は0.4 

mL以下である． 

(２) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第1法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(３) 類縁物質 

(ⅰ) 本品0.10 gをメタノール2 mLに溶かし，試料溶液とす

る．この液1 mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に

500 mLとし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層ク

ロマトグラフィー〈2.03〉により試験を行う．試料溶液及び

標準溶液10 μL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．薄層

板をアンモニア蒸気中に20分間放置し，次にトルエン／イ

ソプロパノール／アンモニア水(28)混液(80：19：1)を展開

溶媒として約15 cm展開させた後，薄層板を風乾する．これ

をヨウ素蒸気中に1時間放置した後，紫外線(主波長254 nm)

を照射するとき，試料溶液から得たR f値約0.5のスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない． 

(ⅱ) 本品0.15 gを移動相100 mLに溶かし，試料溶液とする．

この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100 mLと

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液のトラマドールに対する相

対保持時間約0.9のピーク面積は，標準溶液のトラマドール

のピーク面積の1／5より大きくなく，試料溶液のトラマド

ール及び上記以外のピークの面積は，標準溶液のトラマドー

ルのピーク面積の1／10より大きくない．また，試料溶液の

トラマドール以外のピークの合計面積は，標準溶液のトラマ

ドールのピーク面積の2／5より大きくない． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：270 nm) 

カラム：内径4.0 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シ

リカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：薄めたトリフルオロ酢酸(1→500)／アセトニト

リル混液(141：59) 

流量：トラマドールの保持時間が約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トラマドールの保

持時間の約4倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20 mLとする．この液20 μLから得たトラ

マドールのピーク面積が，標準溶液のトラマドールの

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20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，トラマド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20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，トラマドールのピーク面

積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

水分〈2.48〉 0.5％以下(1 g，容量滴定法，直接滴定)． 

強熱残分〈2.44〉 0.1％以下(1 g)． 

定量法 本品約0.18 gを精密に量り，酢酸(100) 25 mLに溶か

し，無水酢酸10 mLを加えた後，0.1 mol/L過塩素酸で滴定

〈2.50〉する(電位差滴定法)．同様の方法で空試験を行い，補

正する． 

0.1 mol/L過塩素酸1 mL ＝ 29.98 mg C16H25NO2・HCl 

貯法 容器 気密容器． 

医薬品各条の部 トロンビンの条有効期限の項を次のように

改める． 

トロンビン 

有効期間 製造後36箇月． 

医薬品各条の部 無水乳糖の条確認試験の項及び異性体比の

項を次のように改める． 

無水乳糖 

確認試験 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又は確認試験用無水乳糖標準品のス

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． 

異性体比 本品10 mgをガスクロマトグラフィー用スクリュー

キャップ付きバイアルにとり，ピリジン／トリメチルシリル

イミダゾール／ジメチルスルホキシド混液(117：44：39) 4 

mLを加え，栓をして室温で20分間超音波処理を行う．冷後，

この液400 μLを注入用バイアルにとり，ピリジン1 mLを加

え，密栓して振り混ぜ，試料溶液とする．試料溶液0.5 μL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．液のα－乳糖のピーク面積Aa及びβ－乳糖のピ

ーク面積Abを測定し，本品中のα－乳糖の含有率(％)及びβ

－乳糖の含有率(％)を次式により計算する． 
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α－乳糖の含有率(％)＝Aa／(Aa ＋ Ab) × 100 

β－乳糖の含有率(％)＝Ab／(Aa ＋ Ab) × 100 

試験条件 

検出器：水素炎イオン化検出器 

カラム：内径0.25 mm，長さ15 mのフューズドシリカ

管の内面にガスクロマトグラフィー用5％ジフェニ

ル・95％ジメチルポリシロキサンを厚さ0.25 μmで被

覆する．なお，内径0.53 mm，長さ2 mの中極性不活

性フューズドシリカ管をガードカラムとして使用する． 

カラム温度：注入後，80℃を1分間保持した後，毎分

35℃で150℃まで昇温し，次に毎分12℃で300℃まで

昇温し，300℃を2分間保持する． 

注入口温度：275℃付近の一定温度，又はコールドオン

カラム注入法 

検出器温度：325℃付近の一定温度 

キャリヤーガス：ヘリウム 

流量：毎分2.8 mL (β－乳糖の保持時間約12分) 

スプリット比：スプリットレス 

システム適合性 

システムの性能：α－乳糖・β－乳糖混合物(1：1) 10 

mgにつき，試料溶液と同様に操作し，その0.5 μLに

つき，上記の条件で操作するとき，β－乳糖のピーク

に対するα－乳糖のピークの相対保持時間は約0.9で，

その分離度は3.0以上である． 

◆システムの再現性：システムの性能で用いた溶液0.5 

μLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，β

－乳糖のピーク面積の相対標準偏差は5.0％以下であ

る．◆ 

医薬品各条の部 乳糖水和物の条確認試験の項を次のように

改める． 

乳糖水和物 

確認試験 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又は◆確認試験用乳糖標準品のス

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． 

医薬品各条の部 ノルアドレナリンの条純度試験の項(３)の

目を次のように改める． 

ノルアドレナリン 

純度試験 

(３) アドレナリン 本品10.0 mgを薄めた酢酸(100) (1→

2) 2.0 mLに溶かし，この液1 mLを正確に量り，水を加えて

10 mLとする．この液に亜硝酸ナトリウム溶液(1→100) 0.3 

mLを混和し，1分後に観察するとき，液の色は次の比較液

より濃くない． 

比較液：純度試験用アドレナリン酒石酸水素塩標準品2.0 

mg及びノルアドレナリン酒石酸水素塩標準品90 mgを

水に溶かし正確に10 mLとし，この液1 mLを正確に量

り，薄めた酢酸(100) (1→2) 1.0 mL及び水を加えて10 

mLとし，同様に操作する． 

医薬品各条の部 バシトラシンの条 CAS 番号の項を次のよう

に改める． 

バシトラシン 

[1405-87-4，バシトラシン] 

同条英名の項の次に次の三項を加える． 

 

バシトラシンA 

C66H103N17O16S：1422.69 

[22601-59-8] 

医薬品各条の部 沈降破傷風トキソイドの条の次に次の二条

を加える． 

パズフロキサシンメシル酸塩 
Pazufloxacin Mesilate 

 

 

 

 

 

 

C16H15FN2O4・CH4O3S：414.41 

(3S)-10-(1-Aminocyclopropyl)-9-fluoro-3-methyl-7-oxo-2,3-dihydro-

7H-pyrido[1,2,3-de][1,4]benzoxazine-6-carboxylic acid  

monomethanesulfonate 

[163680-77-1] 

本品を乾燥したものは定量するとき，パズフロキサシンメ

シル酸塩(C16H15FN2O4・CH4O3S) 98.0 ～ 102.0％を含む． 

性状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末である． 

本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)に溶けにくい． 

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける． 

本品0.4 gを水10 mLに溶かした液のpHは3.0 ～ 4.0である． 

融点：約258℃(分解)． 

本品は結晶多形が認められる． 

確認試験 

(１) 本品のメタノール／1 mol/L塩酸試液混液(49：1)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

クトル又はパズフロキサシンメシル酸塩標準品について同様
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に操作して得られたスペクトルを比較するとき，両者のスペ

クトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める． 

(２) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法〈2.25〉の

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パズフロキサシンメシル酸塩標準

品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波

数のところに同様の強度の吸収を認める． 

(３) 本品はメシル酸塩の定性反応〈1.09〉を呈する． 

旋光度〈2.49〉 〔α〕
20

D 
：－61 ～ －65° (乾燥後，0.2 g，水酸

化ナトリウム試液，20 mL，100 mm)． 

純度試験 

(１) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(２) 類縁物質 本品26 mgを移動相100 mLに溶かし，試

料溶液とする．試料溶液20 μLにつき，次の条件で液体クロ

マトグラフィー〈2.01〉により試験を行う．試料溶液の各々

のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によ

りそれらの量を求めるとき，パズフロキサシン以外のピーク

の量は0.10％以下である．ただし，パズフロキサシンに対す

る相対保持時間約2.7のピーク面積は自動積分法で求めた面

積に感度係数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：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：1－オクタンスルホン酸ナトリウム1.08 gを薄

めたリン酸(1→1000)／アセトニトリル混液(39：11) 

1000 mLに溶かす． 

流量：パズフロキサシンの保持時間が約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パズフロキサシン

の保持時間の約6倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：試料溶液1 mLに移動相を加えて100 mLと

し，システム適合性試験用溶液とする．システム適合

性試験用溶液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に10 mLとする．この液20 μLから得たパズフロキ

サシンのピーク面積が，システム適合性試験用溶液の

パズフロキサ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20 μLにつ

き，上記の条件で操作するとき，パズフロキサシンの

ピークの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ

2500段以上，2.0以下である． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液20 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，パズフ

ロキサシンのピーク面積の相対標準偏差は2.0％以下

である．  

乾燥減量〈2.41〉 0.5％以下(1 g，105℃，3時間)． 

強熱残分〈2.44〉 0.1％以下(0.2 g，白金るつぼ)． 

定量法 本品及びパズフロキサシンメシル酸塩標準品を乾燥し，

その約26 mgずつを精密に量り，それぞれを水に溶かし，正

確に100 mLとする．この液5 mLずつを正確に量り，それぞ

れに内標準溶液5 mLを正確に加え，試料溶液及び標準溶液

とする．試料溶液及び標準溶液10 μLにつき，次の条件で液

体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対するパズフロキサシンのピーク面積の比

Q T及びQ Sを求める． 

パズフロキサシンメシル酸塩(C16H15FN2O4・CH4O3S)の量

(mg) 

＝MS × Q T／Q S 

MS：パズフロキサシンメシル酸塩標準品の秤取量(mg) 

内標準溶液 アセトアニリドの移動相溶液(3→10000) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4 mm，長さ25 cmのステンレス管に10 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：水200 mLにメタンスルホン酸30 mLを氷冷し

ながら徐々に加え，更に氷冷しながらトリエチルアミ

ン30 mLを徐々に加えた後，水を加えて300 mLとす

る．この液50 mLにアセトニトリル150 mL，緩衝液

用1 mol/Lリン酸水素二カリウム試液35 mL及び水を

加えて1000 mLとする． 

流量：パズフロキサシンの保持時間が約5分になるよう

に調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，パズフロキサシン，内標準物質の順に

溶出し，その分離度は3以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μL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

に対するパズフロキサシンのピーク面積の比の相対標

準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器． 

パズフロキサシンメシル酸塩注射液 
Pazufloxacin Mesilate Injection 

本品は水性の注射剤である． 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るパズフロキサシンメシル酸塩(C16H15FN2O4・CH4O3S：

414.41)を含む． 

製法 本品は「パズフロキサシンメシル酸塩」をとり，注射

剤の製法により製する． 

性状 本品は無色澄明の液である． 

確認試験 本品の「パズフロキサシンメシル酸塩」20 mgに対

応する容量をとり，メタノール／1 mol/L塩酸試液混液(49：

1)を加えて100 mLとする．この液5 mLにメタノール／1 

mol/L塩酸試液混液(49：1)を加えて100 mL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
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するとき，波長237 ～ 241 nm，314 ～ 324 nm，328 ～ 

332 nm及び343 ～ 347 nmに吸収の極大を示す． 

ｐＨ 別に規定する． 

エンドトキシン〈4.01〉 0.30 EU/mg未満． 

採取容量〈6.05〉 試験を行うとき，適合する． 

不溶性異物〈6.06〉 第1法により試験を行うとき，適合する． 

不溶性微粒子〈6.07〉 試験を行うとき，適合する． 

無菌〈4.06〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき，

適合する． 

定量法 本品のパズフロキサシンメシル酸塩(C16H15FN2O4・

CH4O3S)約12 mgに対応する容量を正確に量り，水を加えて

正確に50 mLとする．この液5 mLを正確に量り，内標準溶

液5 mLを正確に加え，試料溶液とする．別にパズフロキサ

シンメシル酸塩標準品を105℃で3時間乾燥し，その約23 

mgを精密に量り，水を加えて正確に100 mLとする．この液

5 mLを正確に量り，内標準溶液5 mLを正確に加え，標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液10 μLにつき，次の条件で

液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行い，内標準

物質のピーク面積に対するパズフロキサシンのピーク面積の

比QT及びQ Sを求める． 

パズフロキサシンメシル酸塩(C16H15FN2O4・CH4O3S)の量

(mg) 

＝MS × Q T／Q S × 1／2 

MS：パズフロキサシンメシル酸塩標準品の秤取量(mg) 

内標準溶液 アセトアニリドの移動相溶液(3→10000) 

試験条件 

「パズフロキサシンメシル酸塩」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10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，パズフロキサシン，アセトアニリドの

順に溶出し，その分離度は3以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μL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

に対するパズフロキサシンのピーク面積の比の相対標

準偏差は1.0％以下である． 

貯法   

保存条件 遮光して保存する． 

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． 

医薬品各条の部 バソプレシン注射液の条を次のように改め

る． 

バソプレシン注射液 
Vasopressin Injection 

 

Cys-Tyr-Phe-Gln-Asn-Cys-Pro-Arg-Gly-NH2 

C46H65N15O12S2：1084.23 

[113-79-1] 

本品は水性の注射剤である． 

本品の本質は合成バソプレシンで，9個のアミノ酸残基か

らなるペプチドである． 

本品は定量するとき，表示された単位の90.0 ～ 120.0％

に対応するバソプレシン(C46H65N15O12S2)を含む． 

製法 本品はバソプレシンをとり，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． 

ｐＨ〈2.54〉 3.0 ～ 4.0 

純度試験 類縁物質 本品をとり，1 mL中にバソプレシン

(C46H65N15O12S2) 20単位を含む液となるように薄めた酢酸

(100) (1→400)を加え，試料溶液とする．試料溶液20 μLに

つき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉により試

験を行う．試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により

測定し，面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，バソ

プレシンより前に溶出するピークの量は2.0％以下であり，

また，バソプレシン以外のピークの合計量は10.0％以下であ

る． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：220 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に3 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相A：リン酸水素二アンモニウム6.6 gを水950 mL

に溶かした液にリン酸を加えてpH 3.0に調整し，水

を加えて1000 mLとする．この液950 mLにアセトニ

トリル50 mLを加える． 

移動相B：リン酸水素二アンモニウム6.6 gを水950 mL

に溶かした液にリン酸を加えてpH 3.0に調整し，水

を加えて1000 mLとする．この液450 mLにアセトニ

トリル550 mLを加える． 

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する． 

注入後の時間 

(分) 

 移動相A 

(vol％) 

   移動相B 

(vol％) 

0 ～ 45  90    10   

45 ～ 90  90 → 30  10 → 70 

90 ～ 100  30    70   

流量：毎分0.6 mL 

面積測定範囲：バソプレシンの保持時間の約3倍の範囲 

システムの適合性 

検出の確認：試料溶液1 mLを量り，薄めた酢酸(100) (1

→400)を加えて100 mLとし，システム適合性試験用

溶液とする．システム適合性試験用溶液1 mLを正確
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に量り，薄めた酢酸(100) (1→400)を加えて正確に10 

mLとする．この液20 μLから得たバソプレシンのピ

ーク面積が，システム適合性試験用溶液のバソプレシ

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20 μLにつ

き，上記の条件で操作するとき，バソプレシンのピー

クの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ

17500段以上及び1.5以下である． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液20 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，バソプ

レシンのピーク面積の相対標準偏差は2.0％以下であ

る． 

エンドトキシン〈4.01〉 15 EU/単位未満． 

採取容量〈6.05〉 試験を行うとき，適合する． 

不溶性異物〈6.06〉 第1法により試験を行うとき，適合する． 

不溶性微粒子〈6.07〉 試験を行うとき，適合する． 

無菌〈4.06〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき，

適合する． 

定量法 本品のバソプレシン約40単位に対応する容量V mLを

正確に量り，薄めた酢酸(100) (1→400)を加え，正確に25 

mLとし，試料溶液とする．別にバソプレシン標準品約4 mg

を精密に量り，薄めた酢酸(100) (1→400)に溶かし，正確に

20 mLとする．この液4 mLを正確に量り，薄めた酢酸(100) 

(1→400)を加えて正確に50 mLとする．この液10 mLを正確

に量り，薄めた酢酸(100) (1→400)を加えて正確に50 mLと

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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，それぞれの液のバソプレシンのピーク面積

AT及びASを測定する． 

本品1 mL中のバソプレシンの量(バソプレシン単位) 

＝MS × AT／AS × F × 1／V × 2  

MS：バソプレシン標準品の秤取量(mg) 

F：バソプレシン標準品の含量(単位/mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：220 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：リン酸水素二アンモニウム6.6 gを水950 mLに

溶かした液にリン酸を加えてpH 3.0に調整し，水を

加えて1000 mLとする．この液870 mLに，アセトニ

トリル130 mLを加える． 

流量：毎分1 mL 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，バソプレ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9500段以上及び1.5以

下である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，バソプレシンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

貯法 

保存条件 凍結を避け，冷所に保存する． 

容器 密封容器． 

医薬品各条の部 ヒドロキシプロピルセルロースの条純度試

験の項(２)の目を次のように改める． 

ヒドロキシプロピルセルロース 

純度試験 

(２) 二酸化ケイ素 二酸化ケイ素を加えている表示があり，

かつ，強熱残分が0.2％を超えるものに適用する．本品の強

熱残分の試験の残留物を含むるつぼの質量を精密に量りa 

(g)とする．残留物を水で潤し，フッ化水素酸5 mLを少量ず

つ加える．蒸気浴上で蒸発乾固し，冷後，フッ化水素酸5 

mL及び硫酸0.5 mLを加え，蒸発乾固し，次に徐々に温度を

上げ，残留した酸を揮発させた後，1000±25℃で強熱する．

るつぼをデシケーター中で放冷後，その質量を精密に量りb 

(g)とする．次式により二酸化ケイ素の量を求めるとき，

0.6％以下である． 

二酸化ケイ素(SiO2)の量(％)＝(a － b)／M × 100 

M：強熱残分の試験での本品の秤取量(g) 

医薬品各条の部 低置換度ヒドロキシプロピルセルロースの

条を次のように改める． 

低置換度ヒドロキシプロピルセルロース 
Low Substituted Hydroxypropylcellulose 

[9004-64-2，ヒドロキシプロピルセルロース] 

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のうち，調和合意におい

て，調和の対象とされた項中非調和となっている項の該当箇所は

「
◆

 ◆」で，調和の対象とされた項以外に日本薬局方が独自に規定

することとした項は「
◇

 ◇」で囲むことにより示す． 

本品はセルロースの低置換度ヒドロキシプロピルエーテル

である． 

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヒドロキシ

プロポキシ基(－OC3H6OH：75.09) 5.0 ～ 16.0％を含む． 
◆性状 本品は白色～帯黄白色の粉末又は粒である． 

本品はエタノール(99.5)にほとんど溶けない． 

本品は水酸化ナトリウム溶液(1→10)に溶け，粘稠性のあ

る液となる． 

本品に水，炭酸ナトリウム試液又は2 mol/L塩酸試液を加

えるとき，膨潤する．◆ 

確認試験 

(１) 本品0.1 gを水10 mLで十分に振り混ぜるとき，本品

は溶解しない． 
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(２) (1)で得られた分散液に，水酸化ナトリウム1 gを加え

て均一な溶液になるまで振り混ぜる．この液5 mLを適当な

容器に移し，アセトン／メタノール混液(4：1) 10 mLを加

え，振り混ぜるとき，白色綿状の沈殿を生じる． 

(３) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈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． 

ｐＨ〈2.54〉 本品1.0 gに新たに煮沸して冷却した水100 mLを

加え，振り混ぜた液のpHは5.0 ～ 7.5である． 

純度試験 ◇重金属〈1.07〉 本品2.0 gをとり，第2法により操

作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(10 

ppm以下)．◇ 

乾燥減量〈2.41〉 5.0％以下(1 g，105℃，1時間)． 

強熱残分〈2.44〉 0.8％以下(1 g)． 

定量法 

(ⅰ) 装置 

分解瓶：5 mLの耐圧セラムバイアルで，外径20 mm，高

さ50 mm，首部の外径20 mm及び内径13 mm，セプタ

ムは表面がフッ素樹脂で加工されたブチルゴム製で，ア

ルミニウム製のキャップを用いてセラムバイアルに固定

して密栓できるもの．又は同様の気密性を有するもの． 

加熱器：角型金属アルミニウム製ブロックに直径20 mm，

深さ32 mmの穴をあけたもので分解瓶に適合するもの．

加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，毎分約100回の往復振とうができるもの． 

(ⅱ) 操作法 本品約65 mgを精密に量り，分解瓶に入れ，

アジピン酸0.06 ～ 0.10 g，内標準溶液2.0 mL及びヨウ化水

素酸2.0 mLを加え，直ちに密栓し，その質量を精密に量る．

分解瓶の内容物の温度が130±2℃になるようにブロックを

加熱しながら，マグネチックスターラー又は振とう器を用い

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30分間，5分ごと

に手で振り混ぜる．冷後，その質量を精密に量り，減量が

26 mg以下及び内容物の漏れがないとき，混合物の上層を試

料溶液とする．別にアジピン酸0.06 ～ 0.10 g，内標準溶液

2.0 mL及びヨウ化水素酸2.0 mLを分解瓶にとり，直ちに密

栓し，その質量を精密に量り，マイクロシリンジを用いセプ

タムを通して定量用ヨウ化イソプロピル15 ～ 22 μLを加え，

その質量を精密に量る．分解瓶をよく振り混ぜた後，内容物

の上層を標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液1 ～ 2 μL

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 T及びQ Sを求める． 

ヒドロキシプロポキシ基(C3H7O2)の量(％) 

＝MS／MT × Q T／Q S × 44.17 

MS：定量用ヨウ化イソプロピルの秤取量(mg) 

MT：乾燥物に換算した本品の秤取量(mg) 

内標準溶液 n－オクタンのo－キシレン溶液(3→100) 

試験条件 

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0.53 mm，長さ30 mのフューズドシリカ

管の内面にガスクロマトグラフィー用ジメチルポリシ

ロキサンを厚さ3 μmで被覆する．必要ならば，ガー

ドカラムを使用する． 

カラム温度：50℃を3分間保持した後，毎分10℃で

100℃まで昇温し，その後，毎分35℃で250℃まで昇

温し，250℃を8分間保持する． 

注入口温度：250℃ 

検出器温度：280℃ 

キャリヤーガス：ヘリウム 

流量：内標準物質の保持時間が約10分になるように調

整する(毎分4.3 mL)． 

スプリット比：1：40 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液1 ～ 2 μLにつき，上記の条

件で操作するとき，ヨウ化イソプロピル，n－オクタ

ンの順に流出し，その分離度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液1 ～ 2 μL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

面積に対するヨウ化イソプロピルのピーク面積の比の

相対標準偏差は2.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器． 

医薬品各条の部 ヒドロキソコバラミン酢酸塩の条基原の項，

性状の項及び純度試験の項を次のように改める． 

ヒドロキソコバラミン酢酸塩 

本品は定量するとき，換算した脱水及び脱溶媒物に対し，

ヒドロキソコバラミン酢酸塩(C62H89CoN13O15P・C2H4O2) 

96.0 ～ 101.0％を含む． 

性状 本品は暗赤色の結晶又は粉末で，においはない． 

本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． 

本品は吸湿性である． 

純度試験 本操作は遮光した容器を用いて行う．本品75 mgを

溶解液100 mLに溶かし，試料溶液とする．この液1 mLを正

確に量り，溶解液を加えて正確に20 mLとし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液のヒドロキソコバラミン以外のピークの合計

面積は，標準溶液のヒドロキソコバラミンのピーク面積より

大きくない． 

溶解液：水／移動相C／メタノール混液(41：5：4) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：351 nm) 

カラム：マクロポア2 μmとメソポア13 nmの二重細孔

構造を有する液体クロマトグラフィー用オクタデシル

シリル化モノリス型シリカをポリエーテルエーテルケ

トンで被覆した，内径4.6 mm，長さ10 cmのカラム

を2本連結する． 
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カラム温度：30℃付近の一定温度 

移動相A：水 

移動相B：メタノール 

移動相C：リン酸二水素ナトリウム二水和物15.6 gを水

1000 mLに溶かし，薄めたリン酸(1→100)を加えて

pH 3に調整する．  

移動相の送液：移動相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配制御する． 

注入後の時間 

(分) 

   移動相A 

(vol％) 

  移動相B 

(vol％) 

   移動相C 

(vol％) 

0 ～ 20   82    8    10 

20 ～ 40   82  → 50  8 → 40  10 

流量：毎分2 mL 

面積測定範囲：試料溶液注入後40分間 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，溶解液を加

えて正確に50 mLとする．この液20 μLから得たヒド

ロキソコバラミンのピーク面積が，標準溶液のヒドロ

キソコバラミンのピーク面積の1.4 ～ 2.6％になるこ

とを確認する． 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ヒドロキソコバラミンの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上，2.4以下

である．  

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ヒドロキソコバラミンの

ピーク面積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

同条純度試験の項の次に次を加える． 

水分〈2.48〉 8.0 ～ 12.0％(50 mg，容量滴定法，直接滴定)． 

同条乾燥減量の項を削る． 

同条定量法の項を次のように改める． 

定量法 本品約0.1 gを精密に量り，水に溶かし，正確に500 

mLとする．この液5 mLを正確に量り，pH 4.5の酢酸・酢

酸ナトリウム緩衝液を加えて正確に25 mLとする．この液に

つき，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試験を行い，波

長351 nmにおける吸光度Aを測定する． 

ヒドロキソコバラミン酢酸塩(C62H89CoN13O15P・C2H4O2)の

量(mg) 

＝A／187 × 25000 

医薬品各条の部 ヒドロコルチゾン酢酸エステルの条旋光度

の項を次のように改める． 

ヒドロコルチゾン酢酸エステル 

旋光度〈2.49〉 〔α〕
20

D 
：＋158 ～ ＋167° (乾燥後，50 mg，

1,4－ジオキサン，10 mL，100 mm)． 

医薬品各条の部 ヒドロコルチゾン酪酸エステルの条性状の

項及び純度試験の項を次のように改める． 

ヒドロコルチゾン酪酸エステル 

性状 本品は白色の粉末で，においはない． 

本品はクロロホルムに溶けやすく，メタノールにやや溶け

やすく，エタノール(99.5)にやや溶けにくく，水にほとんど

溶けない． 

融点：約200℃(分解)． 

純度試験 

（１） 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

（２） 類縁物質 本品50 mgをアセトニトリル／移動相A

混液(4：1) 50 mLに溶かし，試料溶液とする．この液1 mL

を正確に量り，アセトニトリル／移動相A混液(4：1)を加え

て正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準

溶液5 μL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，試料溶液のヒド

ロコルチゾン酪酸エステル以外のピークの面積は，標準溶液

のヒドロコルチゾン酪酸エステルのピーク面積より大きくな

く，試料溶液のヒドロコルチゾン酪酸エステル以外のピーク

の合計面積は，標準溶液のヒドロコルチゾン酪酸エステルの

ピーク面積の2倍より大きくない． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ10 cmのステンレス管に3 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相A：リン酸二水素カリウム1 gを水1000 mLに溶

かし，水酸化カリウム試液を加えてpH 5.5に調整す

る． 

移動相B：アセトニトリル 

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する． 

注入後の時間 

(分) 

 移動相A 

(vol％) 

   移動相B 

(vol％) 

0 ～ 12.5  80 → 35  20 → 65 

12.5 ～ 15.5  35    65   

流量：毎分2.0 mL 

面積測定範囲：溶媒のピークの後から注入後15.5分まで 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，アセトニト

リル／移動相A混液(4：1)を加えて正確に20 mLとす

る．この液5 μLから得たヒドロコルチゾン酪酸エス

テルのピーク面積が，標準溶液のヒドロコルチゾン酪

酸エステルのピーク面積の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5 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ヒドロコルチゾン酪酸エステルのピー
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クの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ

10000段以上，1.5以下である． 

システムの再現性：標準溶液5 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ヒドロコルチゾン酪酸エ

ステルのピーク面積の相対標準偏差は2.0％以下であ

る． 

医薬品各条の部 ヒプロメロースの条粘度の項及び定量法の

項(ⅱ)の目を次のように改める． 

ヒプロメロース 

粘度〈2.53〉 

(ⅰ) 第1法 本品の表示粘度が600 mPa･s未満のものに適

用する．本品の換算した乾燥物4.000 gに対応する量を広口

瓶に正確に量り，熱湯(90 ～ 99℃)を加えて200 gとし，容器

に蓋をした後，かき混ぜ機を用いて均一な分散液となるまで

毎分350 ～ 450回転で10 ～ 20分間かき混ぜる．必要ならば

容器の器壁に付着した試料をかき取り，分散液に加えた後，

10℃以下の水浴中で20 ～ 40分間かき混ぜながら溶解する．

必要ならば冷水を加えて200 gとし，溶液中又は液面に泡を

認めると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，20±0.1℃で粘度測定法第1法により試験を行う

とき，表示粘度の80 ～ 120％である． 

(ⅱ) 第2法 本品の表示粘度が600 mPa･s以上のものに適

用する．本品の換算した乾燥物10.00 gに対応する量を広口

瓶に正確に量り，熱湯(90 ～ 99℃)を加えて500 gとし，以下

第1法と同様に操作して試料溶液とする．試料溶液につき，

20±0.1℃で粘度測定法第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 

装置機種：ブルックフィールド型粘度計LVモデル又は

同等の機種 

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 

番号 

   回転数 

／分 

   換算 

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 

装置の操作：装置を作動させ，2分間回転させてから粘

度計の測定値を読み取り，少なくとも2分間停止する．

同様の操作を2回繰り返し，3回の測定値を平均する． 

定量法 

(ⅱ) 操作法 本品約65 mgを精密に量り，分解瓶に入れ，

アジピン酸0.06 ～ 0.10 g，内標準溶液2.0 mL及びヨウ化水

素酸2.0 mLを加え，直ちに密栓し，その質量を精密に量る．

分解瓶の内容物の温度が130±2℃になるようにブロックを

加熱しながら，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

30分間，5分ごとに手で振り混ぜる．冷後，その質量を精密

に量り，減量が内容物質量の0.50％以下及び内容物の漏れが

ないとき，混合物の上層を試料溶液とする．別にアジピン酸

0.06 ～ 0.10 g，内標準溶液2.0 mL及びヨウ化水素酸2.0 mL

を分解瓶にとり，直ちに密栓し，その質量を精密に量り，マ

イ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

45 μL及び定量用ヨウ化イソプロピル15 ～ 22 μLを加え，

それぞれの質量を精密に量る．分解瓶をよく振り混ぜた後，

内容物の上層を標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液1 ～ 

2 μL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ードメ

タン及びヨウ化イソプロピルのピーク面積の比Q Ta，Q Tb及

びQ Sa，Q Sbを求める． 

メトキシ基(CH3O)の量(％) 

＝Q Ta／Q Sa × MSa／M  × 21.86 

ヒドロキシプロポキシ基(C3H7O2)の量(％) 

＝Q Tb／Q Sb × MSb／M  × 44.17 

MSa：定量用ヨードメタンの秤取量(mg) 

MSb：定量用ヨウ化イソプロピルの秤取量(mg) 

M：乾燥物に換算した本品の秤取量(mg) 

内標準溶液 n－オクタンのo－キシレン溶液(3→100) 

試験条件 

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3 ～ 4 mm，長さ1.8 ～ 3 m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125 ～ 150 μmのガスクロマトグラフィー用ケイソ

ウ土に10 ～ 20％の割合で被覆したものを充塡する． 

カラム温度：100℃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ヘリ

ウム，水素炎イオン化検出器を用いる場合はヘリウム

又は窒素． 

流量：内標準物質の保持時間が約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1 ～ 2 μL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． 



 ピリドキサールリン酸エステル水和物 79 . 

医薬品各条の部 ピランテルパモ酸塩の条の次に次の一条を

加える． 

ピリドキサールリン酸エステル水和物 
Pyridoxal Phosphate Hydrate 

リン酸ピリドキサール 

 

C8H10NO6P・H2O：265.16 

(4-Formyl-5-hydroxy-6-methylpyridin- 

3-yl)methyl dihydrogenphosphate monohydrate 

[41468-25-1] 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ピリドキサ

ールリン酸エステル(C8H10NO6P：247.14) 98.0 ～ 101.0％

を含む． 

性状 本品は微黄白色～淡黄色の結晶性の粉末である． 

本品は水に溶けにくく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

ない． 

本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける． 

本品0.1 gを水200 mLに溶かした液のpHは3.0 ～ 3.5であ

る． 

本品は光によって淡紅色となる． 

確認試験 

(１) 本品のpH 6.8のリン酸塩緩衝液溶液(1→50000)につ

き，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により吸収スペクトルを

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リ

ドキサールリン酸エステル標準品について同様に操作して得

られたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一

波長のところに同様の強度の吸収を認める． 

(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ピリドキサールリン酸エステル標準

品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波

数のところに同様の強度の吸収を認める． 

純度試験 

(１) 重金属〈1.07〉 本品4.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(5 

ppm以下)． 

(２) ヒ素〈1.11〉 本品1.0 gを希塩酸5 mLに溶かす．これ

を検液とし，試験を行う(2 ppm以下)． 

(３) 遊離リン酸 本品約0.1 gを精密に量り，水に溶かし，

正確に100 mLとし，試料溶液とする．試料溶液及びリン酸

標準液5 mL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2.5 mL及び1－アミノ－2－ナフ

トール－4－スルホン酸試液1 mLずつを加えて振り混ぜ，水

を加えて正確に25 mLとし，20±1℃で30分間放置する．こ

れらの液につき，水5 mL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740 

nmにおける吸光度AT及びASを測定するとき，遊離リン酸の

量は0.5％以下である． 

遊離リン酸(H3PO4)の含量(％)＝ 1／M × AT／AS × 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50 mgを移動相20 mLに溶かし，試料

溶液とする．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

5 μL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，試料溶液のピリドキ

サールリン酸エステル以外のピークの面積は，標準溶液のピ

リドキサールリン酸エステルのピーク面積より大きくない．

また，試料溶液のピリドキサールリン酸エステル以外のピー

クの合計面積は，標準溶液のピリドキサールリン酸エステル

のピーク面積の2倍より大きくない． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：30℃付近の一定温度 

移動相：リン酸二水素カリウム3.63 g及び無水リン酸水

素二ナトリウム5.68 gを水に溶かし，1 Lとする． 

流量：ピリドキサールリン酸エステルの保持時間が約6

分になるように調整する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からピリドキサールリ

ン酸エステルの保持時間の約2.5倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液2 mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20 mLとする．この液5 μLから得たピリ

ドキサールリン酸エステルのピーク面積が，標準溶液

のピリドキサールリン酸エステルのピーク面積の7 ～ 

13％になることを確認する． 

システムの性能：標準溶液5 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ピリドキサール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，1.5以下である． 

システムの再現性：標準溶液5 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ピリドキサールリン酸エ

ステルのピーク面積の相対標準偏差は2.0％以下であ

る． 

水分〈2.48〉 6.0 ～ 9.0％(0.1 g，容量滴定法，直接滴定．た

だし，水分測定用メタノールの代わりに水分測定用イミダゾ

ール50 gを溶解液100 mLに溶かした液を用いる)． 

溶解液：1－メトキシ－2－プロパノール80％，エタノール

(99.5) 18％，イミダゾール1％及びイミダゾール臭化水

素酸塩1％を含む液． 

定量法 本品及びピリドキサールリン酸エステル標準品(別途

本品と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)約45 mgず

つを精密に量り，それぞれをpH 6.8のリン酸塩緩衝液に溶

かし，正確に250 mLとする．これらの液10 mLずつを正確

に量り，それぞれにpH 6.8のリン酸塩緩衝液を加えて正確

に100 mLとし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及
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び標準溶液につき，pH 6.8のリン酸塩緩衝液を対照とし，

紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試験を行い，波長388 

nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

ピリドキサールリン酸エステル(C8H10NO6P)の量(mg) 

＝ MS × AT／AS 

MS：脱水物に換算したピリドキサールリン酸エステル標

準品の秤取量(mg) 

貯法 

保存条件 遮光して保存する． 

容器 密閉容器． 

医薬品各条の部 ビンクリスチン硫酸塩の条構造式及び化学

名の項を次のように改める． 

ビンクリスチン硫酸塩 

 

Methyl (3aR,4R,5S,5aR,10bR,13aR)-4-acetoxy-3a-ethyl- 

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

1,4,5,6,7,8,9,10-octahydro-3,7-methano- 

3-azacycloundecino[5,4-b]indol-9-yl]-6-formyl-5-hydroxy- 

8-methoxy-3a,4,5,5a,6,11,12,13a-octahydro- 

1H-indolizino[8,1-cd]carbazole-5-carboxylate monosulfate 

医薬品各条の部 ビンブラスチン硫酸塩の条構造式及び化学

名の項を次のように改める． 

ビンブラスチン硫酸塩 

 

Methyl (3aR,4R,5S,5aR,10bR,13aR)-4-acetoxy-3a-ethyl- 

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

1,4,5,6,7,8,9,10-octahydro-3,7-methano- 

3-azacycloundecino[5,4-b]indol-9-yl]-5-hydroxy-8-methoxy- 

6-methyl-3a,4,5,5a,6,11,12,13a-octahydro- 

1H-indolizino[8,1-cd]carbazole-5-carboxylate monosulfate 

医薬品各条の部 ブドウ糖の条の次に次の二条を加える． 

精製ブドウ糖 
Purified Glucose 

 

C6H12O6：180.16 

D-Glucopyranose 

[50-99-7] 

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

各条である． 

なお，三薬局方で調和されていない部分のうち，調和合意におい

て，調和の対象とされた項中非調和となっている項の該当箇所は

「
◆

 ◆」で，調和の対象とされた項以外に日本薬局方が独自に規定

することとした項は「
◇

 ◇」で囲むことにより示す． 

本品は，デンプンから得られたD－グルコピラノースであ

る． 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ブドウ糖[D

－グルコピラノース(C6H12O6)] 97.5 ～ 102.0％を含む. 
◆性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味は甘い． 

本品は水に溶けやすく，メタノール又はエタノール(95)に

溶けにくい．◆ 

確認試験  
◇(１) 本品の水溶液(1→20) 2 ～ 3滴を沸騰フェーリング試

液5 mLに加えるとき，赤色の沈殿を生じる．◇ 

(２) 定量法で得た試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液及び標準溶液から得た主ピークは同一の保持

時間のところに同様のピークを認める． 

試験条件 

定量法の試験条件を準用する． 

システム適合性 

定量法のシステム適合性を準用する． 

純度試験 

(１) 溶状 本品10.0 gに水15 mLを加え，水浴上で加熱し

て溶かした後，室温になるまで放冷する．この液を検液とし

て濁度試験法〈2.61〉により試験を行うとき，澄明であり，

色の比較試験法〈2.65〉の第2法により試験を行うとき，その

色は比較液BY7より濃くない． 
◆(２) 重金属〈1.07〉 本品5.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(4 

ppm以下)．◆ 

(３) 類縁物質 定量法で得た試料溶液を試料溶液とする．

この液1 mLを正確に量り，水を加えて正確に250 mLとし，

標準溶液(1)とする．この液25 mLを正確に量り，水を加え

て正確に200 mLとし，標準溶液(2)とする．試料溶液，標準

溶液(1)及び標準溶液(2) 20 μLずつを正確にとり，次の条件
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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，試料溶液のブドウ糖に対する相対保持時間約0.8のマル

トース及びイソマルトースのピークの合計面積は，標準溶液

(1)のブドウ糖のピーク面積より大きくなく(0.4％以下)，試

料溶液の相対保持時間約0.7のマルトトリオースのピーク面

積は，標準溶液(1)のブドウ糖のピーク面積の1／2より大き

くなく(0.2％以下)，試料溶液の相対保持時間約1.3の果糖の

ピーク面積は，標準溶液(2)のブドウ糖のピーク面積の3倍よ

り大きくなく(0.15％以下)，試料溶液のブドウ糖及び上記以

外のピークの面積は，標準溶液(2)のブドウ糖のピーク面積

の2倍より大きくない(0.10％以下)．また，試料溶液のブド

ウ糖以外のピークの合計面積は，標準溶液(1)のブドウ糖の

ピーク面積の1.25倍より大きくない(0.5％以下)．ただし，

標準溶液(2)のブドウ糖のピーク面積以下のピークは計算し

ない(0.05％以下)． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：ブドウ糖の保持時間の約1.5倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する． 
◇検出の確認：標準溶液(2) 20 μLから得たブドウ糖のピ

ーク面積が，標準溶液(1)のブドウ糖のピーク面積の

8.8 ～ 16.3％になることを確認する． 

システムの再現性：標準溶液(1) 20 μLにつき，上記の

条件で試験を6回繰り返すとき，ブドウ糖のピーク面

積の相対標準偏差は1.0％以下である．◇ 

(４) デキストリン 本品を粉末とし，その1.0 gにエタノ

ール(95) 20 mLを加え，還流冷却器を付け，煮沸するとき，

液は澄明である． 

(５) 溶性デンプン又は亜硫酸塩 本品6.7 gに水15 mLを

加え，水浴上で加熱して溶かし，放冷した後，0.05 mol/Lヨ

ウ素液25 μLを加えるとき，液は黄色を呈する(SO3として15 

ppm以下)． 

導電率〈2.51〉 本品20.0 gを新たに煮沸して冷却した蒸留水

に溶かして100 mLとし，試料溶液とする．試料溶液をマグ

ネチックスターラーでゆるやかにかき混ぜながら25±0.1℃

で試験を行い，導電率を求めるとき，20 μS･cm-1
以下であ

る． 

水分〈2.48〉 1.0％以下(0.5 g，容量滴定法，直接滴定)． 

定量法 本品及び◆ブドウ糖標準品◆(別途本品と同様の方法で

水分〈2.48〉を測定しておく)約0.3 gずつを精密に量り，それ

ぞれを水に溶かし，正確に10 mLとし，試料溶液及び標準溶

液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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，それぞれの液のブドウ糖のピーク面積AT及びASを測定

する． 

ブドウ糖(C6H12O6)の量(g)＝MS × AT／AS 

MS：脱水物に換算したブドウ糖標準品の秤取量(g)  

試験条件 

検出器：一定温度に維持した示差屈折計(例えば40℃) 

カラム：内径7.8 mm，長さ30 cmのステンレス管にジ

ビニルベンゼンで架橋させたポリスチレンにスルホン

酸基を結合した9 μmの液体クロマトグラフィー用強

酸性イオン交換樹脂(架橋度：8％) (Ca型)を充塡する. 

カラム温度：85℃付近の一定温度 

移動相：水 

流量：毎分0.3 mL (ブドウ糖の保持時間約21分) 

システム適合性 

システムの性能：マルトース5 mg，マルトトリオース5 

mg及び果糖5 mgを水50 mLに溶かし，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及び

純度試験(3)の標準溶液(2) 20 μLにつき，上記の条件

で操作するとき，マルトトリオース，マルトース，ブ

ドウ糖，果糖の順に溶出し，ブドウ糖に対するマルト

トリオース，マルトース，イソマルトース及び果糖の

相対保持時間は，約0.7，約0.8，約0.8及び約1.3であ

る．また，マルトトリオースとマルトースの分離度は

1.3以上である． 
◇システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条

件で試験を6回繰り返すとき，ブドウ糖のピーク面積

の相対標準偏差は1.0％以下である．◇ 

◆貯法 容器 気密容器．◆ 

ブドウ糖水和物 
Glucose Hydrate 

 

C6H12O6・H2O：198.17 

D-Glucopyranose monohydrate 

[77938-63-7] 

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

各条である． 

なお，三薬局方で調和されていない部分のうち，調和合意におい

て，調和の対象とされた項中非調和となっている項の該当箇所は

「
◆

 ◆」で，調和の対象とされた項以外に日本薬局方が独自に規定

することとした項は「
◇

 ◇」で囲むことにより示す． 

本品は，デンプンから得られたD－グルコピラノースの一

水和物である． 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ブドウ糖

[D－グルコピラノース(C6H12O6：180.16)] 97.5 ～ 102.0％

を含む． 

◆性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味は甘い． 

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，エ

タノール(95)に溶けにくい．◆ 
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確認試験  
◇(１) 本品の水溶液(1→20) 2 ～ 3滴を沸騰フェーリング試

液5 mLに加えるとき，赤色の沈殿を生じる．◇ 

(２) 定量法で得た試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液及び標準溶液から得た主ピークは同一の保持

時間のところに同様のピークを認める． 

試験条件 

定量法の試験条件を準用する． 

システム適合性 

定量法のシステム適合性を準用する． 

純度試験 

(１) 溶状 本品10.0 gを水15 mLに溶かす．この液を検液

として濁度試験法〈2.61〉により試験を行うとき，澄明であ

り，色の比較試験法〈2.65〉の第2法により試験を行うとき，

その色は比較液BY7より濃くない． 
◆(２) 重金属〈1.07〉 本品5.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(4 

ppm以下)．◆ 

(３) 類縁物質 定量法で得た試料溶液を試料溶液とする．

この液1 mLを正確に量り，水を加えて正確に250 mLとし，

標準溶液(1)とする．この液25 mLを正確に量り，水を加え

て正確に200 mLとし，標準溶液(2)とする．試料溶液，標準

溶液(1)及び標準溶液(2) 20 μL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，試料溶液のブドウ糖に対する相対保持時間約0.8のマル

トース及びイソマルトースのピークの合計面積は，標準溶液

(1)のブドウ糖のピーク面積より大きくなく(0.4％以下)，試

料溶液の相対保持時間約0.7のマルトトリオースのピーク面

積は，標準溶液(1)のブドウ糖のピーク面積の1／2より大き

くなく(0.2％以下)，試料溶液の相対保持時間約1.3の果糖の

ピーク面積は，標準溶液(2)のブドウ糖のピーク面積の3倍よ

り大きくなく(0.15％以下)，試料溶液のブドウ糖及び上記以

外のピークの面積は，標準溶液(2)のブドウ糖のピーク面積

の2倍より大きくない(0.10％以下)．また，試料溶液のブド

ウ糖以外のピークの合計面積は，標準溶液(1)のブドウ糖の

ピーク面積の1.25倍より大きくない(0.5％以下)．ただし，

標準溶液(2)のブドウ糖のピーク面積以下のピークは計算し

ない(0.05％以下)． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：ブドウ糖の保持時間の約1.5倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する． 
◇検出の確認：標準溶液(2) 20 μLから得たブドウ糖のピ

ーク面積が，標準溶液(1)のブドウ糖のピーク面積の

8.8 ～ 16.3％になることを確認する． 

システムの再現性：標準溶液(1) 20 μLにつき，上記の

条件で試験を6回繰り返すとき，ブドウ糖のピーク面

積の相対標準偏差は1.0％以下である．◇ 

(４) デキストリン 本品を粉末とし，その1.0 gにエタノ

ール(95) 20 mLを加え，還流冷却器を付け，煮沸するとき，

液は澄明である． 

(５) 溶性デンプン又は亜硫酸塩 本品7.4 gに水15 mLを

加え，水浴上で加熱して溶かし，放冷した後，0.05 mol/Lヨ

ウ素液25 μLを加えるとき，液は黄色を呈する(SO3として15 

ppm以下)． 

導電率〈2.51〉 本品20.0 gを新たに煮沸して冷却した蒸留水

に溶かして100 mLとし，試料溶液とする．試料溶液をマグ

ネチックスターラーでゆるやかにかき混ぜながら25±0.1℃

で試験を行い，導電率を求めるとき，20 μS･cm-1
以下であ

る． 

水分〈2.48〉 7.5 ～ 9.5％(0.25 g，容量滴定法，直接滴定)． 

定量法 本品約0.33 g及び◆ブドウ糖標準品◆(別途「精製ブド

ウ糖」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)約0.3 gを

精密に量り，それぞれを水に溶かし，正確に10 mLとし，試

料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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，それぞれの液のブドウ糖のピー

ク面積AT及びASを測定する． 

ブドウ糖(C6H12O6)の量(g)＝MS × AT／AS 

MS：脱水物に換算したブドウ糖標準品の秤取量(g)  

試験条件 

検出器：一定温度に維持した示差屈折計(例えば40℃) 

カラム：内径7.8 mm，長さ30 cmのステンレス管にジ

ビニルベンゼンで架橋させたポリスチレンにスルホン

酸基を結合した9 μmの液体クロマトグラフィー用強

酸性イオン交換樹脂(架橋度：8％) (Ca型)を充塡する. 

カラム温度：85℃付近の一定温度 

移動相：水 

流量：毎分0.3 mL (ブドウ糖の保持時間約21分) 

システム適合性 

システムの性能：マルトース5 mg，マルトトリオース5 

mg及び果糖5 mgを水50 mLに溶かし，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及び

純度試験(3)の標準溶液(2) 20 μLにつき，上記の条件

で操作するとき，マルトトリオース，マルトース，ブ

ドウ糖，果糖の順に溶出し，ブドウ糖に対するマルト

トリオース，マルトース，イソマルトース及び果糖の

相対保持時間は，約0.7，約0.8，約0.8及び約1.3であ

る．また，マルトトリオースとマルトースの分離度は

1.3以上である． 
◇システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条

件で試験を6回繰り返すとき，ブドウ糖のピーク面積

の相対標準偏差は1.0％以下である．◇ 

◆貯法 容器 気密容器．◆ 

医薬品各条の部 ブドウ糖注射液の条製法の項，確認試験の

項及び純度試験の項を次のように改める． 

ブドウ糖注射液 

製法 本品は「精製ブドウ糖」をとり，注射剤の製法により製
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する． 

本品には保存剤を加えない． 

確認試験 本品の「精製ブドウ糖」0.1 gに対応する容量をと

り，必要ならば水を加えるか，又は水浴上で濃縮して2 mL

とし，この液2 ～ 3滴を沸騰フェーリング試液5 mLに加え

るとき，赤色の沈殿を生じる． 

純度試験 5－ヒドロキシメチルフルフラール類 本品の「精

製ブドウ糖」2.5 gに対応する容量を正確に量り，水を加え

て正確に100 mLとする．この液につき，紫外可視吸光度測

定法〈2.24〉により試験を行うとき，波長284 nmにおける吸

光度は0.80以下である． 

医薬品各条の部 フルオキシメステロンの条を削る． 

医薬品各条の部 ヘパリンカルシウムの条確認試験の項(２)

の目並びに純度試験の項(８)及び(９)の目を次のように改める． 

ヘパリンカルシウム 

確認試験 

(２) 本品及び確認試験用ヘパリンナトリウム標準品1 mg

ずつを水1 mLに溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液20 μLずつをとり，次の条件で液体クロ

マトグラフィー〈2.01〉により試験を行うとき，試料溶液及

び標準溶液から得た主ピークの保持時間は等しい． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相A，移動相B，移

動相の送液及び流量は純度試験(9)の試験条件を準用

する． 

システム適合性 

システムの性能：確認試験用ヘパリンナトリウム標準品

1.0 mgを水0.60 mLに溶かした液90 μL，システム適

合性試験用過硫酸化コンドロイチン硫酸標準品0.10 

mgを水0.20 mLに溶かした液30 μL及びデルマタン硫

酸エステル1.0 mgを水2.0 mLに溶かした液30 μLを混

和する．この液20 μLにつき，上記の条件で操作する

とき，デルマタン硫酸エステル，ヘパリン，過硫酸化

コンドロイチン硫酸の順に溶出し，デルマタン硫酸エ

ステルとヘパリンとの分離度は1.0以上，ヘパリンと

過硫酸化コンドロイチン硫酸との分離度は1.5以上で

ある． 

純度試験 

(８) 過硫酸化コンドロイチン硫酸 本品20 mgを核磁気共

鳴スペクトル測定用3－トリメチルシリルプロピオン酸ナト

リウム－d4の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→

10000) 0.60 mLに溶かす．この液につき，3－トリメチルシ

リルプロピオン酸ナトリウム－d4を内部基準物質として核磁

気共鳴スペクトル測定法〈2.21〉により，プロトン共鳴周波

数400 MHz以上の装置1.1.を用いて
1Hを測定するとき，δ

2.18±0.05 ppm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認めないか，又は認めることが

あっても，
13Cをデカップリングして測定するとき，そのシ

グナルは消失する． 

試験条件 

温度：25℃ 

スピニング：オフ 

データポイント数：32768 

スペクトル範囲：DHOのシグナルを中心に±6.0 ppm 

パルス角：90° 

繰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(Line broadening factor＝

0.2 Hz) 

システム適合性 

システムの性能：本品20 mgを核磁気共鳴スペクトル測

定用3－トリメチルシリルプロピオン酸ナトリウム－

d4の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→10000) 

0.40 mLに溶かした液に，システム適合性試験用過硫

酸化コンドロイチン硫酸標準品0.10 mgを核磁気共鳴

スペクトル測定用3－トリメチルシリルプロピオン酸

ナトリウム－d4の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶

液(1→10000) 1.0 mLに溶かした液0.20 mLを加える．

この液につき，上記の条件で操作するとき，δ2.04±

0.02 ppmにヘパリンのN－アセチル基に由来するシ

グナルを，及びδ2.18±0.05 ppm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． 

(９) 類縁物質 本品2.0 mgを水0.1 mLに溶かした液20 μL

を正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉

により試験を行うとき，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(測定波長：202 nm) 

カラム：内径2.0 mm，長さ7.5 cmのステンレス管に10 

μmの液体クロマトグラフィー用ジエチルアミノエチ

ル基を結合した合成高分子を充塡する． 

カラム温度：35℃付近の一定温度 

移動相A：リン酸二水素ナトリウム二水和物0.4 gを水

1000 mLに溶かし，薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 

3.0に調整する． 

移動相B：リン酸二水素ナトリウム二水和物0.4 g及び過

塩素酸リチウム106.4 gを水1000 mLに溶かし，薄め

たリン酸(1→10)を加えてpH 3.0に調整する． 

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する． 

注入後の時間 

(分) 

   移動相A 

(vol％) 

   移動相B 

(vol％) 

0 ～ 3   90    10   

3 ～ 15   90 → 0  10 → 100 

流量：毎分0.2 mL 

測定範囲：溶媒のピークの後からヘパリンの保持時間の
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2倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：確認試験用ヘパリンナトリウム標準品10 

mgを水0.40 mLに溶かし，ヘパリンナトリウム標準

原液とする．別にシステム適合性試験用過硫酸化コン

ドロイチン硫酸標準品0.10 mgを水0.20 mLに溶かし，

過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液とする．ヘパリ

ンナトリウム標準原液60 μL，過硫酸化コンドロイチ

ン硫酸標準溶液3 μL及び水12 μLを混和した液20 μL

につき，上記の条件で操作するとき，過硫酸化コンド

ロイチン硫酸のピークを認める． 

システムの性能：ヘパリンナトリウム標準原液120 μL

に過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液30 μLを混和

し，システム適合性試験用溶液とする．この液20 μL

につき，上記の条件で操作するとき，ヘパリン，過硫

酸化コンドロイチン硫酸の順に溶出し，その分離度は

1.5以上である． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液20 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，過硫酸

化コンドロイチン硫酸のピーク面積の相対標準偏差は

2.0％以下である． 

医薬品各条の部 ヘパリンナトリウムの条確認試験の項並び

に純度試験の項(６)及び(７)の目を次のように改める． 

ヘパリンナトリウム 

確認試験 本品及び確認試験用ヘパリンナトリウム標準品1 

mgずつを水1 mLに溶かし，試料溶液及び標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液20 μLずつをとり，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー〈2.01〉により試験を行うとき，試料溶液

及び標準溶液から得た主ピークの保持時間は等しい． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相A，移動相B，移

動相の送液及び流量は純度試験(7)の試験条件を準用

する． 

システム適合性 

システムの性能：確認試験用ヘパリンナトリウム標準品

1.0 mgを水0.60 mLに溶かした液90 μL，システム適

合性試験用過硫酸化コンドロイチン硫酸標準品0.10 

mgを水0.20 mLに溶かした液30 μL及びデルマタン硫

酸エステル1.0 mgを水2.0 mLに溶かした液30 μLを混

和する．この液20 μLにつき，上記の条件で操作する

とき，デルマタン硫酸エステル，ヘパリン，過硫酸化

コンドロイチン硫酸の順に溶出し，デルマタン硫酸エ

ステルとヘパリンとの分離度は1.0以上，ヘパリンと

過硫酸化コンドロイチン硫酸との分離度は1.5以上で

ある． 

純度試験 

(６) 過硫酸化コンドロイチン硫酸 本品20 mgを核磁気共

鳴スペクトル測定用3－トリメチルシリルプロピオン酸ナト

リウム－d4の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→

10000) 0.60 mLに溶かす．この液につき，3－トリメチルシ

リルプロピオン酸ナトリウム－d4を内部基準物質として核磁

気共鳴スペクトル測定法〈2.21〉により，プロトン共鳴周波

数400 MHz以上の装置1.1.を用いて
1Hを測定するとき，δ

2.15±0.02 ppm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認めないか，又は認めることが

あっても，
13Cをデカップリングして測定するとき，そのシ

グナルは消失する． 

試験条件 

温度：25℃ 

スピニング：オフ 

データポイント数：32768 

スペクトル範囲：DHOのシグナルを中心に±6.0 ppm 

パルス角：90° 

繰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(Line broadening factor＝

0.2 Hz) 

システム適合性 

システムの性能：確認試験用ヘパリンナトリウム標準品

20 mgを核磁気共鳴スペクトル測定用3－トリメチル

シリルプロピオン酸ナトリウム－d4の核磁気共鳴スペ

クトル測定用重水溶液(1→10000) 0.40 mLに溶かし

た液に，システム適合性試験用過硫酸化コンドロイチ

ン硫酸標準品0.10 mgを核磁気共鳴スペクトル測定用

3－トリメチルシリルプロピオン酸ナトリウム－d4の

核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→10000) 1.0 

mLに溶かした液0.20 mLを加える．この液につき，

上記の条件で操作するとき，δ2.04±0.02 ppmにヘ

パリンのN－アセチル基に由来するシグナルを，及び

δ2.15±0.02 ppm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． 

(７) 類縁物質 本品2.0 mgを水0.1 mLに溶かした液20 μL

を正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2.01〉

により試験を行うとき，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(測定波長：202 nm) 

カラム：内径2.0 mm，長さ7.5 cmのステンレス管に10 

μmの液体クロマトグラフィー用ジエチルアミノエチ

ル基を結合した合成高分子を充塡する． 

カラム温度：35℃付近の一定温度 

移動相A：リン酸二水素ナトリウム二水和物0.4 gを水

1000 mLに溶かし，薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 

3.0に調整する． 

移動相B：リン酸二水素ナトリウム二水和物0.4 g及び過

塩素酸リチウム106.4 gを水1000 mLに溶かし，薄め

たリン酸(1→10)を加えてpH 3.0に調整する． 

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する． 
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注入後の時間 

(分) 

   移動相A 

(vol％) 

   移動相B 

(vol％) 

0 ～ 3   90    10   

3 ～ 15   90 → 0  10 → 100 

流量：毎分0.2 mL 

測定範囲：溶媒のピークの後からヘパリンの保持時間の

2倍の範囲 

システム適合性 

検出の確認：確認試験用ヘパリンナトリウム標準品10 

mgを水0.40 mLに溶かし，ヘパリンナトリウム標準

原液とする．別にシステム適合性試験用過硫酸化コン

ドロイチン硫酸標準品0.10 mgを水0.20 mLに溶かし，

過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液とする．ヘパリ

ンナトリウム標準原液60 μL，過硫酸化コンドロイチ

ン硫酸標準溶液3 μL及び水12 μLを混和した液20 μL

につき，上記の条件で操作するとき，過硫酸化コンド

ロイチン硫酸のピークを認める． 

システムの性能：ヘパリンナトリウム標準原液120 μL

に過硫酸化コンドロイチン硫酸標準溶液30 μLを混和

し，システム適合性試験用溶液とする．この液20 μL

につき，上記の条件で操作するとき，ヘパリン，過硫

酸化コンドロイチン硫酸の順に溶出し，その分離度は

1.5以上である． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液20 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，過硫酸

化コンドロイチン硫酸のピーク面積の相対標準偏差は

2.0％以下である． 

医薬品各条の部 ベラパミル塩酸塩の条基原の項，性状の項

及び純度試験の項(４)の目を次のように改める． 

ベラパミル塩酸塩 

本品を乾燥したものは定量するとき，ベラパミル塩酸塩

(C27H38N2O4・HCl) 98.5 ～ 101.0％を含む． 

性状 本品は白色の結晶性の粉末である． 

本品はメタノール又は酢酸(100)に溶けやすく，エタノー

ル(95)又は無水酢酸にやや溶けやすく，水にやや溶けにくい． 

純度試験 

(４) 類縁物質 本品0.50 gをメタノール10 mLに溶かし，

試料溶液とする．この液1 mLを正確に量り，メタノールを

加えて正確に100 mLとし，標準原液とする．標準原液5 mL

を正確に量り，メタノールを加えて正確に100 mLとし，標

準溶液(1)とする．別に標準原液5 mLを正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に50 mLとし，標準溶液(2)とする．これ

らの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2.03〉により試験

を行う．試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2) 10 μL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ン

／ジエチルアミン混液(17：3)を展開溶媒として約15 cm展

開し，風乾した後，110℃で1時間乾燥する．冷却した後，

塩化鉄(Ⅲ)・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

スポットは標準溶液(2)より濃くなく，標準溶液(1)より濃い

スポットは3個以下である．残りの薄層板はトルエン／メタ

ノール／アセトン／酢酸(100)混液(14：4：1：1)を展開溶媒

として，同様に試験を行う． 

医薬品各条の部 ベラパミル塩酸塩錠の条確認試験の項及び

製剤均一性の項を次のように改める． 

ベラパミル塩酸塩錠 

確認試験 定量法で得た試料溶液2.5 mLにメタノール／0.1 

mol/L塩酸試液混液(3：1)を加えて100 mL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228 ～ 232 nm及び277 ～ 281 nmに吸収の

極大を示す． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本品1個をとり，メタノール／0.1 mol/L塩酸試液混液(3：

1) 7V／10 mLを加え，錠剤が崩壊するまで超音波処理を行

う．冷後，1 mL中にベラパミル塩酸塩(C27H38N2O4･HCl)約

0.8 mgを含む液となるようにメタノール／0.1 mol/L塩酸試

液混液(3：1)を加えて正確にV mLとする．この液を遠心分

離し，上澄液を試料溶液とする．以下定量法を準用する． 

ベラパミル塩酸塩(C27H38N2O4・HCl)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V／50 

MS：定量用ベラパミル塩酸塩の秤取量(mg) 

同条製剤均一性の項の次に次を加える． 

崩壊性〈6.09〉 試験を行うとき，適合する． 

同条定量法の項を次のように改める． 

定量法 本品25個をとり，メタノール／0.1 mol/L塩酸試液混

液(3：1) 7V／10 mLを加え，錠剤が崩壊するまで超音波処

理を行う．さらに約5分間超音波処理を行う．冷後，1 mL中

にベラパミル塩酸塩(C27H38N2O4･HCl)約2 mgを含む液とな

るようにメタノール／0.1 mol/L塩酸試液混液(3：1)を加え

て正確にV mLとし，遠心分離する．上澄液10 mLを正確に

量り，メタノール／0.1 mol/L塩酸試液混液(3：1)を加えて

正確に25 mLとし，試料溶液とする．別に定量用ベラパミル

塩酸塩を105℃で2時間乾燥し，その約40 mgを精密に量り，

メタノール／0.1 mol/L塩酸試液混液(3：1)に溶かして正確

に50 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 

μL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，それぞれの液のベラパミルのピ

ーク面積AT及びASを測定する． 

本品1個中のベラパミル塩酸塩(C27H38N2O4・HCl)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V／500 

MS：定量用ベラパミル塩酸塩の秤取量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：280 nm) 
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カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：メタノール／水／過塩素酸混液(550：450：1) 

流量：ベラパミルの保持時間が約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10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ベラパミ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2000段以上，2.0以下で

ある． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ベラパミルのピーク面積

の相対標準偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 ベンジルペニシリンカリウムの条純度試験

の項(４)の目及び定量法の項を次のように改める． 

ベンジルペニシリンカリウム 

純度試験 

(４) 類縁物質 本品40 mgを水20 mLに溶かし，試料溶液

とする．この液1 mLを正確に量り，水を加えて正確に100 

mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液のベンジルペニ

シリン以外のピークの面積は，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，標準溶液のベンジル

ペニシリンのピーク面積の3倍より大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からベンジルペニシリ

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10 mLを正確に量り，水を加えて

正確に100 mLとする．この液20 μL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7 ～ 13％になることを確認

する． 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，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4000段以上，

0.7 ～ 1.2である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ベンジルペニシリンのピ

ーク面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

定量法 本品及びベンジルペニシリンカリウム標準品約 

6×104
単位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20 mLとし，試料溶液及び標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液20 μL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

の液のベンジルペニシリンのピーク面積AT及びASを測定す

る． 

ベンジルペニシリンカリウム(C16H17KN2O4S)の量(単位) 

＝MS × AT／AS 

MS：ベンジルペニシリンカリウム標準品の秤取量(単位) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に7 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：リ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pH 8.0

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． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，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2000段以上，

3.0以下である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ベンジルペニシリンのピ

ーク面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

医薬品各条の部 ペントバルビタールカルシウムの条定量法

の項を次のように改める． 

ペントバルビタールカルシウム 

定量法 本品約20 mgを精密に量り，水5 mLに溶かし，内標

準溶液5 mLを正確に加えた後，水を加えて50 mLとする．

この液5 mLを量り，水を加えて20 mLとする．この液2 mL

を量り，水を加えて20 mLとし，試料溶液とする．別にペン

トバルビタール標準品を105℃で2時間乾燥し，その約18 

mgを精密に量り，液体クロマトグラフィー用アセトニトリ

ル10 mLに溶かし，内標準溶液5 mLを正確に加え，水を加

えて50 mLとする．この液5 mLを量り，水を加えて20 mL

とする．この液2 mLを量り，水を加えて20 mLとし，標準

溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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ペントバルビタールのピーク面

積の比Q T及びQ Sを求める． 

ペントバルビタールカルシウム(C22H34CaN4O6)の量(mg) 

＝MS × Q T／Q S × 1.084 

MS：ペントバ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ピル0.2 gを液



 ペントバルビタールカルシウム錠 87 . 

体クロマトグラフィー用アセトニトリル20 mLに溶かし，

水を加えて100 mLとする． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：210 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル 

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：リン酸二水素カリウム1.36 gを水1000 mLに溶

かし，薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 4.0に調整す

る．この液650 mLに液体クロマトグラフィー用アセ

トニトリル350 mLを加える． 

流量：ペントバルビタールの保持時間が約7分になるよ

うに調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ペントバルビタール，内標準物質の順

に溶出し，その分離度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液20 μL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

に対するペントバルビタ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． 

医薬品各条の部 ペントバルビタールカルシウムの条の次に

次の一条を加える． 

ペントバルビタールカルシウム錠 
Pentobarbital Calcium Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るペントバルビタールカルシウム(C22H34CaN4O6：490.61)

を含む．  

製法 本品は｢ペントバルビタールカルシウム｣をとり，錠剤の

製法により製する． 

確認試験 本品を粉末とし，「ペントバルビタールカルシウ

ム」5.6 mgに対応する量をとり，水60 mLを加えてよく振

り混ぜた後，水を加えて100 mLとし，ろ過する．ろ液6 mL

に希水酸化ナトリウム試液を加えて20 mL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240 ～ 244 nmに吸収の極大を示す． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本品1個をとり，内標準溶液V ／10 mLを正確に加え，水

60 mLを加えて錠剤が完全に崩壊するまで激しく振り混ぜた

後，水を加えて100 mLとし，孔径0.45 μm以下のメンブラ

ンフィルターでろ過する．初めのろ液10 mLを除き，次のろ

液2 mLをとり，1 mL中にペントバルビタールカルシウム

(C22H34CaN4O6)約10 μgを含む液となるように水を加えてV  

mLとし，試料溶液とする．以下定量法を準用する． 

ペントバルビタールカルシウム(C22H34CaN4O6)の量(mg) 

＝MS × Q T／Q S × V ／50 × 1.084 

MS：ペントバ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ピル0.5 gを液

体クロマトグラフィー用アセトニトリル20 mLに溶かし，

水を加えて200 mLとする． 

溶出性〈6.10〉 試験液に溶出試験第2液900 mLを用い，パド

ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間

の溶出率は80％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  

mLを正確に量り，1 mL中にペントバルビタールカルシウム

(C22H34CaN4O6)約56 μg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．この液3 mLを正確に量り，希水酸

化ナトリウム試液を加えて正確に10 mLとし，試料溶液とす

る．別にペントバルビタール標準品を105℃で2時間乾燥し，

その約26 mgを精密に量り，エタノール(99.5) 2 mLに溶か

し，水を加えて正確に100 mLとする．この液4 mLを正確に

量り，試験液を加えて正確に20 mLとする．この液3 mLを

正確に量り，希水酸化ナトリウム試液を加えて正確に10 mL

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3 mLに希水酸化ナトリウム試液を加えて10 mLとした液

を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試験を行

い，波長241 nmにおける吸光度AT及びASを測定する． 

ペントバルビタールカルシウム(C22H34CaN4O6)の表示量に

対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 180 × 1.084 

MS：ペントバルビタール標準品の秤取量(mg) 

C ： 1 錠 中 の ペ ン ト バ ル ビ タ ー ル カ ル シ ウ ム

(C22H34CaN4O6)の表示量(mg) 

定量法 本品20個をとり，水120 mLを加えて10分間激しく振

り混ぜた後，水を加えて正確に200 mLとし，孔径0.45 μm

以下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ液10 mL

を除き，次のろ液5 mLを正確に量り，内標準溶液V ／10 

mLを正確に加え，1 mL中にペントバルビタールカルシウム

(C22H34CaN4O6)約0.5 mgを含む液となるように水を加えて

V  mLとする．この液2 mLをとり，水を加えて100 mLとし，

試料溶液とする．別にペントバルビタール標準品を105℃で

2時間乾燥し，その約23 mgを精密に量り，液体クロマトグ

ラフィー用アセトニトリル10 mLに溶かし，内標準溶液5 

mLを正確に加え，水を加えて50 mLとする．この液2 mLを

とり，水を加えて100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液

及び標準溶液20 μL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

対するペントバルビタールのピーク面積の比Q T及びQ Sを求

める． 

本品1個中のペントバルビタールカルシウム(C22H34CaN4O6)

の量(mg) 

＝MS × Q T／Q S × V ／25 × 1.084 

MS：ペントバ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ピル0.5 gを液

体クロマトグラフィー用アセトニトリル20 mLに溶かし，

水を加えて200 mLとする． 
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試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：210 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：リン酸二水素カリウム1.36 gを水1000 mLに溶

かし，薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 4.0に調整す

る．この液650 mLに液体クロマトグラフィー用アセ

トニトリル350 mLを加える． 

流量：ペントバルビタールの保持時間が約7分になるよ

うに調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ペントバルビタール，内標準物質の順

に溶出し，その分離度は5以上である． 

システムの再現性：標準溶液20 μL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

に対するペントバルビタールのピーク面積の比の相対

標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器． 

医薬品各条の部 ホスホマイシンカルシウム水和物の条純度

試験の項(２)の目の次に次を加える． 

ホスホマイシンカルシウム水和物 

純度試験 

(３) グリコール体 本品約0.2 gを精密に量り，250 mLの

ヨウ素瓶に入れ，水100 mLを加えて氷冷しながら超音波処

理して溶かす．pH 5.8のフタル酸緩衝液50 mL及び過ヨウ

素酸ナトリウム溶液(107→100000) 5 mLを正確に加え，栓

をしてかき混ぜる．受部に水1 mLを入れて遮光し，30℃の

水浴中に60分間放置した後，ヨウ化カリウム溶液(2→5) 10 

mLをゆっくり正確に加え，0.01 mol/L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2 mL)．同様の

方法で，空試験を行い，補正するとき，グリコール体

(C3H7CaO5P)の量は1.5％以下である． 

0.01 mol/Lチオ硫酸ナトリウム液1 mL 

＝ 0.4854 mg C3H7CaO5P 

医薬品各条の部 ホスホマイシンナトリウムの条純度試験の

項(３)の目の次に次を加える． 

ホスホマイシンナトリウム 

純度試験 

(４) グリコール体 本品約0.2 gを精密に量り，250 mLの

ヨウ素瓶に入れ，水100 mLに溶かす．pH 5.8のフタル酸緩

衝液50 mL及び過ヨウ素酸ナトリウム溶液(107→100000) 5 

mLを正確に加え，栓をしてかき混ぜる．受部に水1 mLを入

れて暗所に90分間放置した後，ヨウ化カリウム溶液(2→5) 

10 mLをゆっくり正確に加え，0.01 mol/L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2 mL)．同様

の方法で，空試験を行い，補正するとき，グリコール体

(C3H7Na2O5P)の量は0.5％以下である． 

0.01 mol/Lチオ硫酸ナトリウム液1 mL 

＝ 0.5001 mg C3H7Na2O5P 

医薬品各条の部 ポビドンの条確認試験の項(２)の目を次の

ように改める． 

ポビドン 

確認試験 

(２) 本品を105℃で6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

のスペクトルと本品の参照スペクトル又は確認試験用ポビド

ン標準品(105℃で6時間乾燥したもの)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． 

医薬品各条の部 ボリコナゾール錠の条の次に次の一条を加

える． 

注射用ボリコナゾール 
Voriconazole for Injection 

本品は用時溶解して用いる注射剤である． 

本品は定量するとき，表示量の93.0 ～ 105.0％に対応す

るボリコナゾール(C16H14F3N5O：349.31)を含む．ただし，

定量法で得た値をT値で補正する． 

製法 本品は「ボリコナゾール」をとり，注射剤の製法により

製する． 

性状 本品は白色の塊又は粉末である． 

確認試験 定量法で得た試料溶液5 mLに定量法の移動相を加

えて25 mL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254 ～ 258 nm

に吸収の極大を示す． 

ｐＨ 別に規定する． 

純度試験  

(１) 類縁物質 本品1個をとり，1 mL中にボリコナゾール

(C16H14F3N5O)約10 mgを含む液となるように水に溶かす．

この液5 mLに移動相を加えて100 mLとし，試料溶液とする．

この液5 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50 mLと

する．この液2 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 

μL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，試料溶液のボリコナゾー

ルに対する相対保持時間約0.26のピーク面積は，標準溶液の

ボリコナゾールのピーク面積の2.5倍より大きくなく，相対

保持時間約0.32のピーク面積は，標準溶液のボリコナゾール

のピーク面積より大きくなく，相対保持時間約0.5のピーク
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面積は，標準溶液のボリコナゾールのピーク面積の2倍より

大きくなく，試料溶液のボリコナゾール，相対保持時間約

0.61のピーク及び上記以外のピークの面積は，標準溶液のボ

リコナゾールのピーク面積より大きくない．また，試料溶液

のボリコナゾール及び相対保持時間約0.61のピーク以外のピ

ークの合計面積は，標準溶液のボリコナゾールのピーク面積

の7倍より大きくない．ただし，相対保持時間約0.26，約

0.32及び約0.5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0.7，0.7及び1.2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． 

面積測定範囲：ボリコナゾールの保持時間の約1.3倍の

範囲 

システム適合性 

システムの性能：ボリコナゾール0.1 gを水酸化ナトリ

ウム溶液(1→25) 10 mLに懸濁し，移動相を加えて20 

mLとした後，30分間放置する．この液1 mLに移動

相を加えて100 mLとする．この液20 μLにつき，上

記の条件で操作するとき，ボリコナゾールに対する相

対保持時間約0.26及び約0.32のピークの分離度は1.5

以上である． 

システムの再現性：標準溶液5 mLに移動相を加えて10 

mLとする．この液20 μLにつき，上記の条件で試験

を6回繰り返すとき，ボリコナゾールのピーク面積の

相対標準偏差は5.0％以下である． 

(２) 光学異性体 本品1個をとり，1 mL中にボリコナゾー

ル(C16H14F3N5O)約1 mgを含む液となるように移動相に溶か

す．この液5 mLに移動相を加えて10 mLとし，試料溶液と

する．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

100 mLとする．さらにこの液1 mLを正確に量り，移動相を

加えて正確に10 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液20 μL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，試料溶液のボ

リコナゾールに対する相対保持時間約1.3のピーク面積は，

標準溶液のボリコナゾールのピーク面積の4倍より大きくな

い． 

試験条件 

「ボリコナゾール」の純度試験(3)の試験条件を準用す

る． 

システム適合性 

「ボリコナゾール」の純度試験(3)のシステム適合性を

準用する． 

エンドトキシン〈4.01〉 1.5 EU/mg未満． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験を行うとき，適合する(T：

106.0％)． 

不溶性異物〈6.06〉 第2法により試験を行うとき，適合する． 

不溶性微粒子〈6.07〉 試験を行うとき，適合する． 

無菌〈4.06〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき，

適合する． 

定量法 本品10個をとり，それぞれの内容物を移動相に溶か

し，各々の液を合わせ，移動相を加えて正確に1000 mLと

する．この液5 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

100 mLとし，試料溶液とする．別にボリコナゾール標準品

(別途「ボリコナゾール」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定

しておく)約50 mgを精密に量り，移動相に溶かして正確に

50 mLとする．この液5 mLを正確に量り，移動相を加えて

正確に50 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液

20 μL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，それぞれの液のボリコナゾー

ルのピーク面積AT及びASを測定する．  

本品1個中のボリコナゾール(C16H14F3N5O)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × 4 

MS：脱水物に換算したボリコナゾール標準品の秤取量

(mg) 

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：256 nm) 

カラム：内径3.9 nm，長さ15 cmのステンレス管に4 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：35℃付近の一定温度 

移動相：ギ酸アンモニウム1.9 gを水1000 mLに溶かし，

ギ酸を加えてpH 4.0に調整した液550 mLにメタノー

ル300 mL及びアセトニトリル150 mLを加える． 

流量：ボリコナゾールの保持時間が約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20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ボリコナ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5000段以上，1.7以

下である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ボリコナゾールのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 密封容器． 

医薬品各条の部 ポリソルベート 80 の条脂肪酸含量比の項

を次のように改める． 

ポリソルベート80 

脂肪酸含量比 本品0.10 gを25 mLのフラスコに入れ，水酸化

ナトリウムのメタノール溶液(1→50) 2 mLに溶かし，還流

冷却器を付け，30分間加熱する．冷却器から三フッ化ホウ

素・メタノール試液2.0 mLを加え，30分間加熱する．冷却

器からヘプタン4 mLを加え，5分間加熱する．冷後，塩化ナ

トリウム飽和溶液10.0 mLを加えて約15秒間振り混ぜ，更に

上層がフラスコの首部にくるまで塩化ナトリウム飽和溶液を

加える．上層2 mLをとり，水2 mLずつで3回洗い，無水硫

酸ナトリウムで乾燥し，試料溶液とする．試料溶液及び脂肪

酸メチルエステル混合試液1 μL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．脂肪酸メチル

エステル混合試液のクロマトグラムを用いて試料溶液のクロ

マトグラムの各々のピークを同定する．さらに試料溶液の
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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

により脂肪酸含量比を求めるとき，ミリスチン酸は5.0％以

下，パルミチン酸は16.0％以下，パルミトレイン酸は8.0％

以下，ステアリン酸は6.0％以下，オレイン酸は58.0％以上，

リノール酸は18.0％以下及びリノレン酸は4.0％以下である． 

試験条件 

検出器：水素炎イオン化検出器 

カラム：内径0.32 mm，長さ30 mのフューズドシリカ

管の内面にガスクロマトグラフィー用ポリエチレング

リコール20 Mを厚さ0.5 μmで被覆する． 

カラム温度：80℃付近の一定温度で注入し，毎分10℃

で220℃まで昇温し，220℃を40分間保持する． 

注入口温度：250℃付近の一定温度 

検出器温度：250℃付近の一定温度 

キャリヤーガス：ヘリウム 

流量：50 cm/秒 

スプリット比：1：50 

システム適合性 

検出の確認：下記の表の組成の脂肪酸メチルエステル混

合物0.50 gをヘプタンに溶かし正確に50 mLとし，シ

ステム適合性試験用溶液とする．この液1 mLを正確

に量り，ヘプタンを加えて正確に10 mLとする．この

液1 μLにつき，上記の条件で操作するとき，ミリス

チン酸メチルのSN比は5以上である． 

脂肪酸メチルエステル混合物 含量比 

(％) 

ガスクロマトグラフィー用ミリスチン酸メチル 5 

ガスクロマトグラフィー用パルミチン酸メチル 10 

ガスクロマトグラフィー用ステアリン酸メチル 15 

ガスクロマトグラフィー用アラキジン酸メチル 20 

ガスクロマトグラフィー用オレイン酸メチル 20 

ガスクロマトグラフィー用エイコセン酸メチル 10 

ベヘン酸メチル 10 

ガスクロマトグラフィー用リグノセリン酸メチル 10 

システムの性能：システム適合性試験用溶液1 μLにつ

き，上記の条件で操作するとき，◆ステアリン酸メチ

ル，オレイン酸メチルの順に流出し，◆その分離度は

1.8以上であり，ステアリン酸メチルのピークの理論

段数は30000段以上である． 

医薬品各条の部 ポリミキシン B 硫酸塩の条基原及び性状の

項を次のように改める． 

ポリミキシンB硫酸塩 

本品は，Bacillus polymyxaの培養によって得られる抗細

菌活性を有するペプチド系化合物の混合物の硫酸塩である． 

本品は定量するとき，換算した乾燥物1 mg当たり6500 ～ 

10500単位を含む．ただし，本品の力価は，ポリミキシンB 

(C55～56H96～98N16O13)としての量を単位で示し，その1単位は

ポリミキシンB硫酸塩 (C55～ 56H96～ 98N16O13・1～2H2SO4) 

0.129 μgに対応する． 

性状 本品は白色の粉末である． 

本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

ない．  

医薬品各条の部 マーキュロクロムの条を削る． 

医薬品各条の部 マーキュロクロム液の条を削る． 

医薬品各条の部 D-マンニトールの条純度試験の項(１)の目

を次のように改める． 

D－マンニトール 

純度試験 

(１) 溶状 本品5.0 gを水に溶かし，50 mLとする．これ

を検液として濁度試験法〈2.61〉により試験を行うとき，澄

明であり，色の比較試験法〈2.65〉の第2法により試験を行う

とき，その色は無色である． 

医薬品各条の部 メコバラミン錠の条の次に次の二条を加え

る． 

メサラジン 
Mesalazine 

 

C7H7NO3：153.14 

5-Amino-2-hydroxybenzoic acid 

[89-57-6] 

本品を乾燥したものは定量するとき，メサラジン

(C7H7NO3) 98.5 ～ 101.0％を含む． 

性状 本品は白色，淡灰色又は帯赤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にくく，エタノール(99.5)にほとん

ど溶けない． 

本品は希塩酸に溶ける． 

確認試験 

(１) 本品の0.1 mol/L塩酸試液溶液(1→80000)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) 溶状 本操作は溶液を40℃に保って行う．本品0.5 g

を1 mol/L塩酸試液20 mLに溶かした液は澄明である．この

液につき，直ちに紫外可視吸光度測定法〈2.24〉により試験



 メサラジン 91 . 

を行うとき，波長440 nm及び650 nmにおける吸光度は，そ

れぞれ0.15以下及び0.10以下である． 

(２) 塩化物〈1.03〉 本品0.30 gを希硝酸6 mL及び水40 

mLに溶かし，水を加えて50 mLとする．これを検液とし，

試験を行う．比較液には0.01 mol/L塩酸0.80 mLを加える

(0.095％以下)． 

(３) 硫酸塩 本品1.0 gに水20 mLを加え，1分間振り混ぜ，

ろ過する．ろ液15 mLに酢酸(31) 0.5 mLを加え，更に塩化

バリウム試液3 mLに硫酸カリウムの薄めたエタノール(3→

10)溶液(181→10000000) 4.5 mLを加えて振り混ぜ，1分間

放置した液2.5 mLを加え，検液とする．比較液は0.005 

mol/L硫酸0.31 mLに水14.7 mL及び酢酸(31) 0.5 mLを加え，

以下検液の調製と同様に操作する．検液及び比較液を5分間

放置するとき，検液の混濁は比較液の混濁より濃くない

(0.02％以下)． 

(４) 重金属〈1.07〉 本品0.5 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液1.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(５) 還元性物質 本品0.10 gを希塩酸に溶かし，25 mLと

する．この液にデンプン試液0.2 mL及び希ヨウ素試液0.25 

mLを加え，2分間放置するとき，青色又は紫茶色を呈する． 

(６) 2－アミノフェノール及び4－アミノフェノール 本

品50 mgを正確に量り，移動相Aに溶かし，正確に50 mLと

し，試料溶液とする．別に2－アミノフェノール5.0 mgを正

確に量り，移動相Aに溶かし，正確に100 mLとする．この

液10 mLを正確に量り，移動相Aを加えて正確に100 mLと

し，2－アミノフェノール標準原液とする．4－アミノフェ

ノール5.0 mgを正確に量り，移動相Aに溶かし，正確に250 

mLとし，4－アミノフェノール標準原液とする．2－アミノ

フェノール標準原液及び4－アミノフェノール標準原液1 mL

ずつを正確に量り，移動相Aを加えて正確に100 mLとし，

標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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4－アミノフェノール及び2－ア

ミノフェノ－ルのピーク面積を測定するとき，試料溶液の4

－アミノフェノールのピーク面積は，標準溶液の4－アミノ

フェノールのピーク面積より大きくなく(0.02％以下)，試料

溶液の2－アミノフェノールのピーク面積は，標準溶液の2

－アミノフェノールのピーク面積の4倍より大きくない

(0.02％以下)． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：220 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に3 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相A：過塩素酸2.2 g及びリン酸1.0 gを水に混和し，

1000 mLとする． 

移動相B：過塩素酸1.7 g及びリン酸1.0 gを液体クロマ

トグラフィー用アセトニトリルに混和し，1000 mL

とする． 

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する． 

注入後の時間 

(分) 

移動相A   

(vol％) 

移動相B 

(vol％) 

0 ～ 10 100 0 

10 ～ 25 100 → 40 0 → 60 

流量：毎分0.8 mL (メサラジンの保持時間約16分) 

システム適合性 

システムの性能：試料溶液1 mLをとり，移動相Aを加

えて200 mLとした液5 mLに2－アミノフェノール標

準原液5 mLを加えた液20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，2－アミノフェノール，メサラジンの

順に溶出し，その分離度は3以上である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，2－アミノフェノールの

ピーク面積の相対標準偏差は2.5％以下である． 

(７) アニリン 本品0.10 gを正確に量り，移動相に溶かし，

正確に50 mLとし，試料溶液とする．別にアニリン硫酸塩

30.5 mgを正確に量り，移動相に溶かし，正確に100 mLと

する．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて正確に

100 mLとする．この液1 mLを正確に量り，移動相を加えて

正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶

液100 μL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．それぞれの液のアニリン

のピーク面積を測定するとき，試料溶液のアニリンのピーク

面積は，標準溶液のアニリンのピーク面積より大きくない

(10 ppm以下)． 

試験条件 

検出器：蛍光光度計(励起波長：280 nm，蛍光波長：

340 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：酢酸ナトリウム三水和物9.52 gを水に溶かし，

酢酸(100) 1.72 mLを加え，水を加えて1000 mLとし

た液に酢酸(100)又は希水酸化ナトリウム試液を加え

てpH 5.0に調整する．この液500 mLに液体クロマト

グラフィー用アセトニトリル500 mLを加える． 

流量：アニリンの保持時間が約5分になるよう調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液100 μLにつき，上記の条件

で操作するとき，アニ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，2.0以下で

ある． 

システムの再現性：標準溶液100 μLにつき，上記の条

件で試験を6回繰り返すとき，アニリンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0％以下である． 

(８) 3－アミノフェノール，3－アミノ安息香酸，ゲンチ

ジン酸，サリチル酸及びその他の類縁物質 本品50 mgを正

確に量り，移動相Aに溶かし，正確に50 mLとし，試料溶液

とする．この液1 mLを正確に量り，移動相Aを加えて正確

に100 mLとし，標準溶液とする．別に3－アミノフェノー

ル10 mgを正確に量り，移動相Aに溶かし，正確に100 mL

とする．この液1 mLを正確に量り，移動相Aを加えて正確

に50 mLとし，3－アミノフェノール標準溶液とする．3－
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アミノ安息香酸5.0 mgを正確に量り，移動相Aに溶かし，正

確に100 mLとする．この液1 mLを正確に量り，移動相Aを

加えて正確に50 mLとし，3－アミノ安息香酸標準溶液とす

る．ゲンチジン酸5.0 mgを正確に量り，移動相Aに溶かし，

正確に100 mLとする．この液1 mLを正確に量り，移動相A

を加えて正確に50 mLとし，ゲンチジン酸標準溶液とする．

サリチル酸15 mgを正確に量り，移動相Aに溶かし，正確に

100 mLとする．この液1 mLを正確に量り，移動相Aを加え

て正確に50 mLとし，サリチル酸標準溶液とする．試料溶液，

標準溶液，3－アミノフェノール標準溶液，3－アミノ安息

香酸標準溶液，ゲンチジン酸標準溶液及びサリチル酸標準溶

液10 μL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3－ア

ミノフェノールのピーク面積は，3－アミノフェノール標準

溶液の3－アミノフェノールのピーク面積より大きくない

(0.2％以下)．試料溶液の3－アミノ安息香酸のピーク面積は，

3－アミノ安息香酸標準溶液の3－アミノ安息香酸のピーク

面積より大きくない(0.1％以下)．試料溶液のゲンチジン酸

のピーク面積は，ゲンチジン酸標準溶液のゲンチジン酸のピ

ーク面積より大きくない(0.1％以下)．試料溶液のサリチル

酸のピーク面積は，サリチル酸標準溶液のサリチル酸のピー

ク面積より大きくない(0.3％以下)．試料溶液の3－アミノフ

ェノール，メサラジン，3－アミノ安息香酸，ゲンチジン酸

及びサリチル酸以外のピークの面積は，標準溶液のメサラジ

ンのピーク面積の1／10より大きくない(0.1％以下)．試料溶

液のメサラジン以外のピークの合計面積は，標準溶液のメサ

ラジンのピーク面積より大きくない(1.0％以下)． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：220 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シ

リカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相A：過塩素酸2.2 g及びリン酸1.0 gを水に混和し，

1000 mLとする． 

移動相B：過塩素酸1.7 g及びリン酸1.0 gを液体クロマ

トグラフィー用アセトニトリルに混和し，1000 mL

とする． 

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する． 

注入後の時間  

(分) 

移動相A   

(vol％) 

移動相B 

(vol％) 

0 ～  7 100 0 

7 ～25 100 → 40 0 → 60 

流量：毎分1.8 mL (メサラジンの保持時間約5分) 

面積測定範囲：試料溶液注入後25分間 

システム適合性 

検出の確認：標準溶液1 mLを正確に量り，移動相Aを

加えて正確に20 mLとする．この液10 μLから得たメ

サラジンのピーク面積が，標準溶液のメサラジンのピ

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：試料溶液1 mL及び3－アミノ安息香酸

の移動相A溶液(1→20000) 2 mLに移動相Aを加えて

100 mLとする．この液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，メサラジン，3－アミノ安息香酸の順

に溶出し，その分離度は3以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，メサラジンのピーク面積

の相対標準偏差は2.0％以下である． 

乾燥減量〈2.41〉 0.5％以下(1 g，105℃，2時間)． 

強熱残分〈2.44〉 0.2％以下(1 g)． 

定量法 本品を乾燥し，その約50 mgを精密に量り，熱湯100 

mLに溶かす．速やかに室温まで冷却し，0.1 mol/L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，補正する． 

0.1 mol/L水酸化ナトリウム液1 mL＝15.31 mg C7H7NO3 

貯法  

保存条件 遮光して保存する． 

容器 密閉容器． 

メサラジン徐放錠 
Mesalazine Extended-release Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るメサラジン(C7H7NO3：153.14)を含む． 

製法 本品は「メサラジン」をとり，錠剤の製法により製する． 

確認試験 本品を粉末とし，「メサラジン」20 mgに対応する

量をとり，薄めたリン酸(1→1000) 100 mLを加えて激しく

振り混ぜる．この液5 mLをとり，薄めたリン酸(1→1000)を

加えて50 mLとし，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度

測定法〈2.24〉により吸収スペクトルを測定するとき，波長

227 ～ 231 nm及び298 ～ 302 nmに吸収の極大を示す． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれかを行うとき，適合する． 

本品1個をとり，薄めたリン酸(1→1000) 6V ／25 mLを加

え，錠剤が崩壊するまで振り混ぜる．これにメタノール3V

／5 mLを加え，30分間超音波処理した後，1 mL中にメサラ

ジン(C7H7NO3)約1 mgを含む液となるように薄めたリン酸

(1→1000)を加えて正確にV  mLとし，遠心分離する．上澄

液8 mLを正確に量り，内標準溶液2 mLを正確に加え，更に

メタノール13 mLを加えた後，薄めたリン酸(1→1000)を加

えて50 mLとし，試料溶液とする．以下定量法を準用する． 

メサラジン(C7H7NO3)の量(mg)＝MS × Q T／Q S × V ／40 

MS：定量用メサラジンの秤取量(mg)  

内標準溶液 アミノ安息香酸エチルのメタノール溶液(1→

800) 

溶出性〈6.10〉 試験液に溶出試験第2液900 mLを用い，パド

ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の3時間，

6時間及び24時間の溶出率はそれぞれ10 ～ 40％，30 ～ 

60％及び80％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間にそれぞ

れ溶出液20 mLを正確にとり，直ちに37±0.5℃に加温した
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試験液20 mLを正確に注意して補う．溶出液は孔径0.45 μm

以下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ液10 mL

以上を除き，次のろ液V  mLを正確に量り，1 mL中にメサ

ラジン(C7H7NO3)約56 μg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．別に定量用メサ

ラジンを105℃で2時間乾燥し，その約28 mgを精密に量り，

試験液に溶かし，正確に100 mLとする．この液5 mLを正確

に量り，試験液を加えて正確に25 mLとし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

〈2.24〉により試験を行い，波長330 nmにおける吸光度AT(n)

及びASを測定する． 

n回目の溶出液採取時におけるメサラジン(C7H7NO3)の表示

量に対する溶出率(％) (n＝1，2，3) 

＝MS × 
⎩
⎨
⎧

⎭
⎬
⎫AT(n)

AS
 ＋ Σ

n － 1

i =1

 ⎝
⎛

⎠
⎞AT(i )

AS
 × 

1 

45 
 × 

V ′

V  
 × 

1
C

 × 180 

MS：定量用メサラジンの秤取量(mg) 

C：1錠中のメサラジン(C7H7NO3)の表示量(mg) 

定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする．メサラジン(C7H7NO3)約40 mgに対応する量を精密

に量り，薄めたリン酸(1→1000) 100 mLを加え，激しく振

り混ぜ，5分間超音波処理し，内標準溶液10 mLを正確に加

え，更にメタノール90 mLを加えた後，薄めたリン酸(1→

1000)を加えて250 mLとし，孔径0.45 μmのメンブランフィ

ルターでろ過する．初めのろ液5 mLを除き，次のろ液を試

料溶液とする．別に定量用メサラジンを105℃で2時間乾燥

し，その約40 mgを精密に量り，薄めたリン酸(1→1000) 

100 mLを加え，激しく振り混ぜ，5分間超音波処理して溶

かし，内標準溶液10 mLを正確に加え，更にメタノール90 

mLを加えた後，薄めたリン酸(1→1000)を加えて250 mLと

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10 μL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サラジンのピーク面

積の比Q T及びQ Sを求める． 

メサラジン(C7H7NO3)の量(mg)＝MS × Q T／Q S 

MS：定量用メサラジンの秤取量(mg) 

内標準溶液 アミノ安息香酸エチルのメタノール溶液(1→

800) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：300 nm) 

カラム：内径4.0 mm，長さ10 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：メタノール400 mL，リン酸1 mL，ラウリル硫

酸ナトリウム0.865 g及びテトラブチルアンモニウム

硫酸水素塩0.679 gを水に溶かし，1000 mLとする． 

流量：メサラジンの保持時間が約10分になるように調

整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，メサラジン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は3以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μL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

に対するメサラジンのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0％以下である． 

貯法  

保存条件 遮光して保存する． 

容器 密閉容器． 

医薬品各条の部 メチルセルロースの条粘度の項及び定量法

の項(ⅱ)の目を次のように改める． 

メチルセルロース 

粘度〈2.53〉 

(ⅰ) 第1法 本品の表示粘度が600 mPa･s未満のものに適

用する．本品の換算した乾燥物4.000 gに対応する量を広口

瓶に正確に量り，熱湯(90 ～ 99℃)を加えて200 gとし，容器

に蓋をした後，かき混ぜ機を用いて均一な分散液となるまで

毎分350 ～ 450回転で10 ～ 20分間かき混ぜる．必要ならば

容器の器壁に付着した試料をかき取り，分散液に加えた後，

5℃以下の水浴中で20 ～ 40分間かき混ぜながら溶解する．

必要ならば冷水を加えて200 gとし，溶液中又は液面に泡を

認めると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，20±0.1℃で粘度測定法第1法により試験を行う

とき，表示粘度の80 ～ 120％である． 

(ⅱ) 第2法 本品の表示粘度が600 mPa･s以上のものに適

用する．本品の換算した乾燥物10.00 gに対応する量を広口

瓶に正確に量り，熱湯(90 ～ 99℃)を加えて500 gとし，以下

第1法と同様に操作して試料溶液とする．試料溶液につき，

20±0.1℃で粘度測定法第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 

装置機種：ブルックフィールド型粘度計LVモデル又は

同等の機種 

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 

番号 

   回転数 

／分 

   換算 

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 

装置の操作：装置を作動させ，2分間回転させてから粘

度計の測定値を読み取り，少なくとも2分間停止する．

同様の操作を2回繰り返し，3回の測定値を平均する． 

定量法 

(ⅱ) 操作法 本品約65 mgを精密に量り，分解瓶に入れ，

アジピン酸0.06 ～ 0.10 g，内標準溶液2.0 mL及びヨウ化水

素酸2.0 mLを加え，直ちに密栓し，その質量を精密に量る．

分解瓶の内容物の温度が130±2℃になるようにブロックを
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加熱しながら，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

30分間，5分ごとに手で振り混ぜる．冷後，その質量を精密

に量り，減量が内容物質量の0.50％以下及び内容物の漏れが

ないとき，混合物の上層を試料溶液とする．別にアジピン酸

0.06 ～ 0.10 g，内標準溶液2.0 mL及びヨウ化水素酸2.0 mL

を分解瓶にとり，直ちに密栓し，その質量を精密に量り，マ

イ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

45 μLを加え，その質量を精密に量る．分解瓶を振り混ぜた

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

1 ～  2 μL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

ヨードメタンのピーク面積の比Q T及びQ Sを求める． 

メトキシ基(CH3O)の量(％)＝MS／M × Q T／Q S × 21.86 

MS：定量用ヨードメタンの秤取量(mg) 

M：乾燥物に換算した本品の秤取量(mg) 

内標準溶液 n－オクタンのo－キシレン溶液(3→100) 

試験条件 

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3 ～ 4 mm，長さ1.8 ～ 3 m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125 ～ 150 μmのガスクロマトグラフィー用ケイソ

ウ土に10 ～ 20％の割合で被覆したものを充塡する． 

カラム温度：100℃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ヘリ

ウム，水素炎イオン化検出器を用いる場合はヘリウム

又は窒素． 

流量：内標準物質の保持時間が約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1 ～ 2 μLにつき，上記の条

件で操作するとき，ヨードメタン，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． 

医薬品各条の部 メトトレキサートの条の次に次の一条を加

える． 

メトトレキサート錠 
Methotrexate Tablets 

本品(表示量が2.5 mgのものに限る．以下この条において

同じ．)は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るメトトレキサート(C20H22N8O5：454.44)を含む． 

製法 本品は「メトトレキサート」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，「メトトレキサート」2.5 mgに

対応する量をとり，薄めた塩酸(1→100) 100 mLを加え，振

り混ぜた後，ろ過又は遠心分離する．この液につき，紫外可

視吸光度測定法〈2.24〉により吸収スペクトルを測定すると

き，波長241 ～ 245 nm及び305 ～ 309 nmに吸収の極大を

示す. 

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

き，適合する． 

本品1個をとり，移動相を加え，かき混ぜた後，1 mL中に

メトトレキサート(C20H22N8O5)約0.1 mgを含む液となるよう

に移動相を加えて正確にV  mLとする．この液を遠心分離し，

上澄液を試料溶液とする．以下定量法を準用する． 

メトトレキサート(C20H22N8O5)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V／250 

MS：脱水物に換算したメトトレキサート標準品の秤取量

(mg) 

溶出性〈6.10〉 試験液に水900 mLを用い，パドル法により，

毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

85％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  

mLを正確に量り，1 mL中にメトトレキサート(C20H22N8O5)

約2.8 μgを含む液となるように水を加えて正確にV ′ mLとし，

試料溶液とする．別にメトトレキサート標準品(別途「メト

トレキサート」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定しておく)

約25 mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に100 mLと

する．この液1 mLを正確に量り，水を加えて正確に100 mL

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50 μL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AT及びASを測定する． 

メトトレキサート(C20H22N8O5)の表示量に対する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 9 

MS：脱水物に換算したメトトレキサート標準品の秤取量

(mg)  

C：1 錠中のメトトレキサート(C20H22N8O5)の表示量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：302 nm) 

カラム：内径4 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 μm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：0.2 mol/Lリン酸二水素カリウム試液250 mLに

0.2 mol/L水酸化ナトリウム試液29 mL及び水を加え

て1000 mLとする．この液890 mLにアセトニトリル

110 mLを加える． 

流量：メトトレキサートの保持時間が約4分になるよう

に調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液50 μLにつき，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3000段以上，1.5

以下である． 

システムの再現性：標準溶液50 μL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
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ク面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする．メトトレキサート(C20H22N8O5)約10 mgに対応する

量を精密に量り，移動相50 mLを加え，振り混ぜた後，移動

相を加えて正確に100 mLとする．この液を遠心分離し，上

澄液を試料溶液とする．別にメトトレキサート標準品(別途

「メトトレキサート」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定し

ておく)約25 mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に250 

mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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AT及びASを測定する． 

メトトレキサート(C20H22N8O5)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × 2／5 

MS：脱水物に換算したメトトレキサート標準品の秤取量

(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：302 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する．  

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：pH 6.0のリ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：メトトレキサート及び葉酸10 mgずつ

を移動相100 mLに溶かす．この液20 μLにつき，上

記の条件で操作するとき，葉酸，メトトレキサートの

順に溶出し，その分離度は8以上である． 

システムの再現性：標準溶液20 μL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． 

貯法  

保存条件 遮光して保存する． 

容器 密閉容器． 

医薬品各条の部 モンテルカストナトリウムチュアブル錠の

条の次に次の一条を加える． 

モンテルカストナトリウム顆粒 
Montelukast Sodium Granules 

本品は定量するとき，表示量の95.0 ～ 105.0％に対応す

るモンテルカスト(C35H36ClNO3S：586.18)を含む． 

製法 本品は「モンテルカストナトリウム」をとり，顆粒剤

の製法により製する． 

確認試験 本品のモンテルカスト(C35H36ClNO3S) 5 mgに対応

する量をとり，メタノール／水混液(3：1) 500 mLを加え，

振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液につき，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281 ～ 285 nm，325 ～ 329 nm，343 ～ 347 nm及び357 

～ 361 nmに吸収の極大を示す． 

純度試験 類縁物質 定量法の試料溶液を試料溶液とする．

この液1 mLを正確に量り，メタノール／水混液(3：1)を加

えて正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液20 μL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

ンテルカストに対する相対保持時間約0.45の類縁物質Aの二

つのピークの合計面積は，標準溶液のモンテルカストのピー

ク面積より大きくなく，試料溶液のモンテルカストに対する

相対保持時間約0.92の類縁物質Bのピーク面積は，標準溶液

のモンテルカストのピーク面積の3／20より大きくなく，試

料溶液のモンテルカスト及び上記以外のピークの面積は，標

準溶液のモンテルカストのピーク面積の1／10より大きくな

い．また，試料溶液のモンテルカスト以外のピークの合計面

積は，標準溶液のモンテルカストのピーク面積の1.2倍より

大きくない．ただし，原薬由来の類縁物質(モンテルカスト

に対する相対保持時間約1.04の類縁物質E，約1.16の類縁物

質C，約1.18の類縁物質D，約1.24及び約1.55の類縁物質F)

を除く．さらに，モンテルカストに対する相対保持時間約

0.71のピーク面積は自動積分法で求めた面積に感度係数0.6

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． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からモンテルカストの

保持時間の約1.5倍の範囲 

システム適合性 

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する． 

検出の確認：標準溶液10 mLを正確に量り，メタノール

／水混液(3：1)を加えて正確に100 mLとする．この

液20 μLにつき，上記の条件で操作するとき，モンテ

ルカストのピークのSN比は10以上である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を5回繰り返すとき，モンテルカストのピーク

面積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

製剤均一性〈6.02〉 分包品は，次の方法により含量均一性試

験を行うとき，適合する． 

本操作は遮光した容器を用いて行う．本品1包をとり，内

容物の全量を取り出し，メタノール130 mLを加え，超音波

処理により粒子を小さく分散させた後，1 mL中にモンテル

カスト(C35H36ClNO3S)約20 μg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，遠心分離し，上澄液を試料

溶液とする．別にモンテルカストジシクロヘキシルアミン標

準品約33 mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

100 mLとする．この液8 mLを正確に量り，メタノールを加

えて正確に100 mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標

準溶液5 μL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，それぞれの液のモンテ

ルカストのピーク面積AT及びASを測定する． 
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モンテルカスト(C35H36ClNO3S)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × V／1250 × 0.764 

MS：モンテルカストジシクロヘキシルアミン標準品の秤

取量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：389 nm) 

カラム：内径3.0 mm，長さ10 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用フェニル化シリカゲ

ルを充塡する． 

カラム温度：50℃付近の一定温度 

移動相：トリフルオロ酢酸の水／アセトニトリル混液

(1：1)溶液(1→500) 

流量：モンテルカストの保持時間が約2分になるように

調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液5 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，モンテルカストのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ1500段以上，1.5以

下である． 

システムの再現性：標準溶液5 μLにつき，上記の条件

で試験を5回繰り返すとき，モンテルカストのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

溶出性〈6.10〉 試験液にラウリル硫酸ナトリウム溶液(1→

200) 900 mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を

行うとき，本品の15分間の溶出率は85％以上である．  

本操作は遮光した容器を用いて行う．本品のモンテルカス

ト(C35H36ClNO3S)約4 mgに対応する量を精密に量り，試験

を開始し，規定された時間に溶出液15 mL以上をとり，孔径

0.45 μm以下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ

液10 mL以上を除き，次のろ液を試料溶液とする．別にモン

テルカストジシクロヘキシルアミン標準品約27 mgを精密に

量り，メタノールに溶かし，正確に100 mLとする．この液

2 mLを正確に量り，試験液を加えて正確に100 mLとし，標

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液25 μL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，それぞれの液のモンテルカストのピーク面積AT及

びASを測定する． 

モンテルカスト(C35H36ClNO3S)の表示量に対する溶出率(％) 

＝MS／MT × AT／AS × 1／C  × 18 × 0.764  

MS：モンテルカストジシクロヘキシルアミン標準品の秤

取量(mg) 

MT：本品の秤取量(g) 

C：1 g中のモンテルカスト(C35H36ClNO3S)の表示量(mg) 

試験条件 

製剤均一性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25 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，モンテルカストのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，1.5以

下である． 

システムの再現性：標準溶液25 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，モンテルカストのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

定量法 本操作は遮光した容器を用いて行う．本品のモンテ

ルカスト(C35H36ClNO3S)約48 mgに対応する量を精密に量

り，メタノール／水混液(3：1) 200 mLを正確に加える．超

音波処理により粒子を小さく分散させた後，遠心分離し，上

澄液を試料溶液とする．別にモンテルカストジシクロヘキシ

ルアミン標準品約33 mgを精密に量り，メタノール／水混液

(3：1)に溶かし，正確に100 mLとし，標準溶液とする．試

料溶液及び標準溶液20 μL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

の液のモンテルカストのピーク面積AT及びASを測定する． 

モンテルカスト(C35H36ClNO3S)の量(mg) 

＝MS × AT／AS × 2 × 0.764 

MS：モンテルカストジシクロヘキシルアミン標準品の秤

取量(mg) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：255 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ10 cmのステンレス管に3 

μmの液体クロマトグラフィー用フェニルヘキシルシ

リル化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：50℃付近の一定温度 

移動相A：トリフルオロ酢酸溶液(1→500) 

移動相B：メタノール／アセトニトリル混液(3：2) 

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 

(分) 

移動相A 

(vol％) 

移動相B 

(vol％) 

 0 ～   5 48 → 45 52 → 55 

 5 ～ 12 45 55 

12 ～ 22 45 → 25 55 → 75 

22 ～ 23 25 75 

流量：毎分1.5 mL (モンテルカストの保持時間約14分) 

システム適合性 

システムの性能：透明の容器に標準溶液10 mLをとり，

過酸化水素(30) 4 μLを加え，4000 lxの白色光下で10

分間放置する．この液20 μLにつき，上記の条件で操

作するとき，モンテルカストに対する相対保持時間約

0.92の類縁物質Bのピークとモンテルカストのピーク

の分離度は1.5以上である．また，標準溶液20 μLに

つき，上記の条件で操作するとき，モンテルカストの

ピークの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ

5000段以上，2.5以下である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件

で試験を5回繰り返すとき，モンテルカストのピーク

面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 

保存条件 遮光して保存する． 

容器 気密容器． 

その他 

類縁物質A，B，C，D，E及びFは，「モンテルカストナト

リウム」のその他を準用する． 
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医薬品各条の部 葉酸の条純度試験の項(２)の目を次のよう

に改める． 

葉酸 

純度試験 

(２) 遊離アミン 定量法の試料溶液30 mLを正確に量り，

希塩酸20 mL及び水を加えて正確に100 mLとし，試料溶液

とする．別に純度試験用パラアミノベンゾイルグルタミン酸

標準品をデシケーター(減圧，シリカゲル)で4時間乾燥し，

その約50 mgを精密に量り，薄めたエタノール(2→5)に溶か

し，正確に100 mLとする．この液3 mLを正確に量り，水を

加えて正確に1000 mLとし，標準溶液とする．これらの液4 

mLずつを正確に量り，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550 nmにおける吸光度

AT及びASを測定するとき，遊離アミンの量は1.0％以下であ

る． 

遊離アミンの量(％)＝MS／MT × AT／AS 

MS：純度試験用パラアミノベンゾイルグルタミン酸標準

品の秤取量(mg) 

MT：脱水物に換算した本品の秤取量(mg) 

医薬品各条の部 ラウリル硫酸ナトリウムの条を次のように

改める． 

ラウリル硫酸ナトリウム 
Sodium Lauryl Sulfate 

C12H25NaO4S：288.38 

Monosodium monododecyl sulfate 

[151-21-3] 

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のうち，調和合意におい

て，調和の対象とされた項中非調和となっている項の該当箇所は

「
◆

 ◆」で，調和の対象とされた項以外に日本薬局方が独自に規定

することとした項は「
◇

 ◇」で囲むことにより示す． 

本品はラウリル硫酸ナトリウムを主成分とするアルキル硫

酸ナトリウムの混合物である． 

本品は定量するとき，アルキル硫酸ナトリウム[ラウリル

硫酸ナトリウム(C12H25NaO4S)として] 85.0％以上を含む． 
◆性状 本品は白色～淡黄色の結晶又は粉末で，僅かに特異な

においがある． 

本品はエタノール(95)にやや溶けにくい． 

本品1 gは水10 mLに澄明に又は混濁して溶ける．◆ 

確認試験 

(１) 本品2.5 gを白金製又は石英製のるつぼに入れ，5 

mol/L硫酸試液2 mLを加える．水浴上で加熱し，次に注意

してバーナーで徐々に温度を上げて強熱した後，できれば電

気炉に入れ，600±25℃で強熱し，残留物を完全に灰化する．

冷後，1 mol/L硫酸試液数滴を加え，再び同様に加熱及び強

熱する．冷後，炭酸アンモニウム試液数滴を加え，蒸発乾固

した後，更に同様に強熱する．冷後，残留物を水50 mLに溶

かし，かき混ぜる．この液2 mLにヘキサヒドロキソアンチ

モン(Ⅴ)酸カリウム試液4 mLを加えるとき，白色の結晶性

の沈殿を生じる．必要ならば，ガラス棒で試験管の内壁をこ

する． 

(２) 本品の水溶液(1→10)に塩酸を加えて酸性とし，20分

間煮沸するとき，沈殿を生じない．この液に塩化バリウム試

液を加えるとき，白色の沈殿を生じる． 

(３) 本品0.1 gを水10 mLに溶かし，振り混ぜるとき，著

しく泡立つ． 

(４) (3)の水溶液0.1 mLにメチレンブルー試液0.1 mL及び

希硫酸2 mLを加え，更にジクロロメタン2 mLを加え，振り

混ぜるとき，ジクロロメタン層は濃青色を呈する． 

純度試験 

(１) アルカリ 本品1.0 gを水100 mLに溶かし，フェノー

ルレッド試液0.1 mLを加え，0.1 mol/L塩酸で滴定〈2.50〉す

るとき，その消費量は0.5 mL以下である． 

(２) 塩化ナトリウム 本品約5 gを精密に量り，水50 mL

に溶かし，必要ならば希硝酸を加えて中性とし，0.1 mol/L

塩化ナトリウム試液5 mLを正確に加え，0.1 mol/L硝酸銀液

で滴定〈2.50〉する(指示薬：フルオレセインナトリウム試液

2滴)．ただし，滴定の終点は液の黄緑色が黄色を経て，だい

だい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． 

0.1 mol/L硝酸銀液1 mL＝5.844 mg NaCl 

塩化ナトリウム(NaCl：58.44)の量は次の硫酸ナトリウム

(Na2SO4：142.04)の量と合わせて8.0％以下である． 

(３) 硫酸ナトリウム 本品約1 gを精密に量り，水10 mL

に溶かし，エタノール(95) 100 mLを加えて沸点近くで2時

間加熱し，温時，沈殿をガラスろ過器(G4)でろ過し，沸騰エ

タノール(95) 100 mLで洗う．ガラスろ過器の残留物を水

150 mLで溶かして洗い込み，希塩酸10 mLを加えて沸騰す

るまで加熱し，塩化バリウム試液25 mLを加え，一夜放置す

る．沈殿をろ取し，洗液に硝酸銀試液を加えても混濁を生じ

なくなるまで水で洗い，沈殿をろ紙とともに乾燥し，徐々に

温度を上げ500 ～ 600℃で恒量になるまで強熱した後，質量

を量り，硫酸バリウム(BaSO4：233.39)の量とする． 

硫酸ナトリウム(Na2SO4)の量(mg) 

＝硫酸バリウム(BaSO4)の量(mg) × 0.6086 

(４) 未反応アルコール 本品約10 gを精密に量り，水100 

mLに溶かし，エタノール(95) 100 mLを加えて分液漏斗に

入れ，ペンタン50 mLずつで3回抽出する．乳化して分離し

にくいときは，塩化ナトリウムを加える．ペンタン抽出液の

全量を合わせ，水50 mLずつで3回洗い，無水硫酸ナトリウ

ムで脱水し，次に液をろ過し，ろ液を質量既知のビーカーに

とり，水浴上でペンタンを留去する．残留物を105℃で30分

間乾燥し，放冷した後，質量を量るとき，残留物の量は

4.0％以下である． 
◇水分〈2.48〉 5.0％以下(0.5 g，容量滴定法，直接滴定)．◇ 
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◇総アルコール量 本品約5 gを精密に量り，水150 mL及び塩

酸50 mLを加え，還流冷却器を付け，4時間煮沸する．冷後，

ジエチルエーテル75 mLずつで2回抽出し，ジエチルエーテ

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

に105℃で30分間乾燥し，質量を量るとき，その量は59.0％

以上である．◇ 

定量法 本品約1.15 gを精密に量り，水を加え，必要ならば加

温して溶かし，正確に1000 mLとする．この液20 mLを100 

mLの共栓付きメスシリンダーに正確にとり，ジクロロメタ

ン15 mLと臭化ジミジウム－パテントブルー混合試液10 mL

を加えて振り混ぜる．強く振り混ぜながら0.004 mol/Lベン

ゼトニウム塩化物液で滴定〈2.50〉し，次の滴定の前に層の

分離を確認し，終点はジクロロメタン層の淡赤色が灰青色に

変わるときとする． 

0.004 mol/Lベンゼトニウム塩化物液1 mL 

＝1.154 mg C12H25NaO4S 
◆貯法 容器 密閉容器．◆ 

医薬品各条の部 ラナトシド Cの条を削る． 

医薬品各条の部 ラナトシド C錠の条を削る． 

医薬品各条の部 レボフロキサシン点眼液の条の次に次の一

条を加える． 

レボホリナートカルシウム水和物 
Calcium Levofolinate Hydrate 

レボホリナートカルシウム 

 

C20H21CaN7O7・5H2O：601.58 

Monocalcium N-[4-({[(6S)-2-amino-5-formyl-4-oxo- 

1,4,5,6,7,8-hexahydropteridin-6-yl]methyl}amino)benzoyl]- 

L-glutamate pentahydrate 

[419573-16-3] 

本品は定量するとき，換算した脱水及び脱溶媒物に対し，

レボホリナートカルシウム(C20H21CaN7O7：511.50) 97.0 ～ 

102.0％を含む． 

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，メタノール又はエタノール

(99.5)にほとんど溶けない． 

本品は吸湿性である． 

旋光度 〔α〕
25

D 
：－10 ～ －15° (脱水及び脱溶媒物に換算

したもの0.25 g，pH 8.1の0.2 mol/Lトリス緩衝液，25 mL，

100 mm)． 

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→200)はカルシウム塩の定性反応

〈1.09〉の(2)及び(3)を呈する． 

ｐＨ〈2.54〉 本品0.4 gに新たに煮沸して冷却した水50 mLを

加え，必要ならば40℃に加温して溶かした液のpHは7.0 ～ 

8.5である． 

純度試験 

(１) 溶状 本品0.4 gに水50 mLを加え，必要ならば40℃

に加温して溶かすとき，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420 nmにおける吸光度は0.25以下である． 

(２) 塩化物 本品0.300 gに水50 mLを加え，必要ならば

40℃に加温して溶かし，2 mol/L硝酸試液10 mLを加え，

0.005 mol/L硝酸銀液で適定〈2.50〉する (電位差適定法 ) 

(0.5％以下)． 

0.005 mol/L硝酸銀液1 mL＝0.177 mg Cl  

(３) 重金属〈1.07〉 本品1.0 gをとり，第2法により操作

し，試験を行う．比較液には鉛標準液2.0 mLを加える(20 

ppm以下)． 

(４) 白金 別に規定する(5 ppm以下)． 

(５) 類縁物質 本品20 mgを水25 mLに溶かし，試料溶液

とする．この液1 mLを正確に量り，水を加えて正確に200 

mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20 μL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，試料溶液のレボホリナー

ト以外のピークの面積は，標準溶液のレボホリナートのピー

ク面積より大きくない．また，試料溶液のレボホリナート以

外のピークの合計面積は，標準溶液のレボホリナートのピー

ク面積の5倍より大きくない． 

試験条件 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する． 

面積測定範囲：溶媒のピークの後からレボホリナートの

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5 mLを正確に量り，水を加えて

正確に25 mLとする．この液20 μLから得たレボホリ

ナートのピーク面積が，標準溶液のレボホリナートの

ピーク面積の14 ～ 26％になることを確認する． 

システムの性能：標準溶液20 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，レボホリナートのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ1500段以上，1.5以

下である． 

システムの再現性：標準溶液20 μLにつき，上記の条件
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で試験を6回繰り返すとき，レボホリナートのピーク

面積の相対標準偏差は2.0％以下である． 

(６) ジアステレオマー 本品50 mgを水100 mLに溶かし，

試料溶液とする．試料溶液10 μL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．各々のピーク

面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれら

の量を求めるとき，レボホリナートに対する相対保持時間約

2.0のジアステレオマーのピークの量は0.3％以下である． 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：286 nm) 

カラム：内径4 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 μm

の液体クロマトグラフィー用ヒトアルブミン化学結合

シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：40℃付近の一定温度 

移動相：リン酸二水素ナトリウム二水和物3.4 gを水870 

mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液又はリン酸を加

えてpH 4.9に調整した後，2－プロパノール110 mL

及びアセトニトリル20 mLを加える． 

流量：レボホリナートの保持時間が約16分になるよう

に調整する． 

システム適合性 

検出の確認：ホリナートカルシウム標準品10 mgを水に

溶かし，50 mLとする．この液1 mLに試料溶液を加

えて20 mLとし，システム適合性試験用溶液とする．

システム適合性試験用溶液1 mLを正確に量り，水を

加えて正確に10 mLとする．この液10 μLから得たジ

アステレオマーのピーク面積が，システム適合性試験

用溶液のジアステレオマーのピーク面積の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10 μLにつ

き，上記の条件で操作するとき，レボホリナート，ジ

アステレオマーの順に溶出し，その分離度は5以上で

ある． 

システムの再現性：システム適合性試験用溶液10 μLに

つき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ジアス

テレオマー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〉 12.0 ～ 17.0％(0.2 g，容量滴定法，直接滴定)． 

定量法 本品及びホリナートカルシウム標準品(別途「ホリナ

ートカルシウム」と同様の方法で水分〈2.48〉を測定してお

く)約10 mgずつを精密に量り，それぞれを水に溶かし，正

確に25 mLとし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及

び標準溶液20 μL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，試料溶液のレボホ

リナート及び標準溶液のホリナートのピーク面積AT及びAS

を測定する． 

レボホリナートカルシウム(C20H21CaN7O7)の量(mg) 

＝MS × AT／AS 

MS：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(測定波長：254 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：45℃付近の一定温度 

移動相：薄めた0.05 mol/Lリン酸水素二ナトリウム試液

(4→25)／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

pH 7.5に調整する． 

流量：ホリナートの保持時間が約10分になるように調

整する． 

システム適合性 

システムの性能：葉酸10 mgを移動相50 mLに溶かす．

この液5 mLに標準溶液5 mLを加えた液20 μL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20 μL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． 

貯法 

保存条件 遮光して保存する． 

容器 気密容器． 

医薬品各条の部 ロキシスロマイシンの条の次に次の一条を

加える． 

ロキシスロマイシン錠 
Roxithromycin Tablets 

本品は定量するとき，表示された力価の95.0 ～ 110.0％

に対応するロキシスロマイシン(C41H76N2O15：837.05)を含

む． 

製法 本品は「ロキシスロマイシン」をとり，錠剤の製法によ

り製する． 

確認試験 本品を粉末とし，「ロキシスロマイシン」0.3 g(力

価)に対応する量をとり，アセトニトリル10 mLを加え，振

り混ぜた後，遠心分離する．上澄液を水浴上で減圧留去し，

残留物を60℃で1時間減圧乾燥し，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するとき，波数

3460 cm-1
，2940 cm-1

，1728 cm-1
，1633 cm-1

及び1464 cm-1

付近に吸収を認める． 

製剤均一性〈6.02〉 質量偏差試験又は次の方法による含量均

一性試験のいずれか行うとき，適合する． 

本品1個をとり，移動相7V ／10 mLを加え，超音波処理

により錠剤を崩壊させ，振り混ぜた後，内標準溶液V ／25 

mL を正確に加え， 1 mL 中にロキシスロマイシン

(C41H76N2O15)約1.5 mg(力価)を含む液となるように移動相

を加えてV  mLとする．この液を孔径0.45 μm以下のメンブ

ランフィルターでろ過し，初めのろ液5 mLを除き，次のろ

液を試料溶液とする．以下定量法を準用する． 

ロキシスロマイシン(C41H76N2O15)の量[mg(力価)] 

＝MS × Q T／Q S × V／25   

MS：ロキシスロマイシン標準品の秤取量[mg(力価)] 
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内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの移動相溶

液(1→800) 

溶出性〈6.10〉 試験液に溶出試験第2液900 mLを用い，パド

ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間

の溶出率は80％以上である． 

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

20 mL以上をとり，孔径0.45 μm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する．初めのろ液10 mL以上を除き，次のろ液V  

mL を正確に量り， 1 mL 中にロキシスロマイシン

(C41H76N2O15)約0.17 mg(力価)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．別にロキシ

スロマイシン標準品約33 mg(力価)に対応する量を精密に量

り，試験液に溶かし，正確に200 mLとし，標準溶液とする．

試料溶液及び標準溶液50 μL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

れの液のロキシスロマイシンのピーク面積AT及びASを測定

する． 

ロキシスロマイシン(C41H76N2O15)の表示量[mg(力価)]に対

する溶出率(％) 

＝MS × AT／AS × V ′／V  × 1／C  × 450  

MS：ロキシスロマイシン標準品の秤取量[mg(力価)] 

C：1錠中のロキシスロマイシン(C41H76N2O15)の表示量

[mg(力価)] 

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4.6 mm，長さ15 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する．  

流量：ロキシスロマイシンの保持時間が約5分になるよ

うに調整する． 

システム適合性 

システムの性能：標準溶液50 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ロキシスロマイシンのピークの理論段

数及びシンメトリー係数は，それぞれ2300段以上，

2.0以下である． 

システムの再現性：標準溶液50 μLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ロキシスロマイシンのピ

ーク面積の相対標準偏差は1.0％以下である． 

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．ロキシスロマイシン(C41H76N2O15)約38 mg(力価)に対

応する量を精密に量り，移動相20 mLを加え，激しく振り混

ぜた後，内標準溶液1 mLを正確に加え，更に移動相を加え

て25 mLとする．この液を孔径0.45 μm以下のメンブランフ

ィルターでろ過し，初めのろ液5 mLを除き，次のろ液を試

料溶液とする．別にロキシスロマイシン標準品約38 mg(力

価)を精密に量り，移動相に溶かした後，内標準溶液1 mLを

正確に加え，更に移動相を加えて25 mLとし，標準溶液とす

る．試料溶液及び標準溶液10 μL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ロキシスロマイシンのピーク面積の比

Q T及びQ Sを求める． 

ロキシスロマイシン(C41H76N2O15)の量[mg(力価)] 

＝MS × Q T／Q S  

MS：ロキシスロマイシン標準品の秤取量[mg(力価)] 

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの移動相溶

液(1 → 800) 

試験条件 

検出器：紫外吸光光度計(測定波長：230 nm) 

カラム：内径4.6 mm，長さ25 cmのステンレス管に5 

μmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充塡する． 

カラム温度：25℃付近の一定温度 

移動相：リン酸二水素アンモニウム49.1 gを水に溶かし

1000 mLとし，2 mol/L水酸化ナトリウム試液を加え

てpH 5.3に調整する．この液690 mLにアセトニトリ

ル310 mLを加える． 

流量：ロキシスロマイシンの保持時間が約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10 μLにつき，上記の条件で

操作するとき，ロキシスロマイシン，内標準物質の順

で溶出し，その分離度は10以上である． 

システムの再現性：標準溶液10 μL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

に対するロキシスロマイシンのピーク面積の比の相対

標準偏差は1.0％以下である． 

貯法 容器 気密容器． 

医薬品各条の部 ロキタマイシンの条を削る． 

医薬品各条の部 ロキタマイシン錠の条を削る． 

 100 ロキタマイシン . 
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