
イミダブリル塩酸塩  
ⅠmidaprilHydrochloride   

塩酸イミダブリル  

N．／CO2H ●HCJ  

0弐ニナH  
／                         H3C   

C2。H27N｝06・HCl：441．91  

（4S）－3－（（2S）－2－［（1S）－1－Ethoxycarbonyl－3－pheny］propylamino］propanOyll－1－methyl－2－OXOimidazolidine－4－Carboxylic acid  

monohydrochloride  

［β夕j夕かタイーJ］   

本品を乾燥したものは定量するとき，イミダブリル塩酸塩（C2。H27Nユ06・HCl）98．5・～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶である．   

本品はメタノールに溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノール（99．5）にやや溶けにくい．   

本品l．Ogを水100mLに浮かした液のpHは約2である．   

融点：約203℃（分解）．  

確認試験  

（1）本品の水溶液（1→50）3mLにライネッケ塩試液5滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．  

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

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

（3）本品の水溶液（1→50）は塩化物の定性反応〈川夕〉 を呈する．  

旋光度〈2・49〉〔a］訂：－65・0～－69・00（乾燥後，0・1g，メタノール，10mL，100mm）・  

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品2．Ogをとり，第4法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2・OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（2）類縁物質 本品25mgを移動相50mLに溶かし，試料溶液とする，この液1mLを正確に量り′，移動相を加え  

て正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト  

グラフィー〈2．OJ〉 により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶  

液のイミダブリルのピークに対する相対保持時間約0．45のピーク面積は，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の  

2／5より大きくなく，試料溶液のイミダプリル及び上記のピーク以外のピークの面積は，標準溶液のイミグプリルの  
ピーク面積の1／5より大きくない．また，試料溶液のイミダブリル以外のピークの合計面積は，標準溶液のイミダプ  

リルのピーク面積のl／2より大きくない．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5FLmの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ  

ゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相：．リン酸二水素カリウム1．36gを水1000mLに溶かし，リン酸を加えてpH2．7に調整する．この液600mL  

にメタノール400mLを加える．  

流量：イミダブリルの保持時間が約8分になるように調整する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からイミダプリルの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする．この液20pLから得たイミダ  

ブリルのピーク面積が，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の7～13％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液20〃Lにつき，上記の条件で操作するとき，イミグプリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．  
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システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量く2．イノ〉 0．5％以下（1g，105℃，3時間）．  

強熟残分〈2，すイ〉 0．1％以下（lg）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0・4gを精密に量り，水70mLに溶かし，0・1mol／L水酸化ナトリウム液で第一当量  

点から第二当量点まで滴定く2．∫めする（電位差清定法）．  

0．1mol／L水酸化ナトリウム液1mL＝44．19mgC20H27N306・HCl   

貯 法 容  器 密閉容器．  
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イミグプリル塩酸塩錠  
ImidaprilHydrochlorideTablets  

塩酸イミグプリル錠  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するイミダプリル塩酸塩（C2。H2，N，06・HCl：441．91）を含む・  

製 法 本品は「イミダブリル塩酸塩」をとり，錠剤の製法により製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「イミダブリル塩酸塩」25mgに対応する量をとり，エタノール（99．5）5  

mLを加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．別に塩酸イミダブリル25mgをエタノール（99．5）  
5mLに溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．Oj〉 により試験を行う．試料溶液  

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

る．次に1－ブタノール／酢酸エチル／水／エタノール（99．5）／酢酸（100）混液（16＝16：7：2：2）を展開溶媒として約  

13cm展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ  

ト及び標準溶液から得たスポットの月ー値は等しい．  

純度試験 類縁物質 本品を粉末とし，表示量に従い「イミダブリル塩酸塩」25mgに対応する量をとり，薄めたメ  

タノール（2→5）40mLを加えて10分間激しく振り混ぜた後，薄めたメタノール（2→5）を加えて50mLとし，  

孔径0．45仰1以下のメンプランフィルターでろ過する，初めのろ液2mLを除き，次のろ液を試料溶液とする・この  

液1mLを正確に量り，薄めたメタノール（2→5）を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする：試料溶液及び標  

準溶液20／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．OJ〉により試験を行う．それぞれの液の各々  

のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のイミダブリルのピークに対する相対保持時間約0．45のピ  

ーク面積は，標準溶液のイミダブリルのピーク面積より大きくなく，相対保持時間約0．8のピーク面積は，標準溶液  

のイミダブリルのピーク面積の7／10より大きくなく，試料溶液のイミダブリル及び上記のピーク以外のピークの面積  

は，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の3／10より大きくない．また，試料溶液のイミグプリル以外のピークの合  

計面積は，標準溶液のイミグプリルのピーク面積の1．5倍より大きくない．  

試験条件  

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

面積測定範囲：溶媒のピークの後からイミグプリルの保持時間の約2倍、の範囲   

システム適合性   

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り，薄めたメタノール（2→5）を加えて正確に20mLとする．この液  

20／丸から得たイミダプリルのピーク面積が，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の7～13％になることを  
確認する．  

システムの性能：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で振作するとき，イミグプリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  

製剤均一性〈∂．β2〉 次の方法により含量均一性試験を行ケと▼き；－一連合する，   

本品1個をとり，水2V5mLを加えて10分間激しく振り混ぜた後，lmL中にイミダブリル塩酸塩（C2。H27N306・  
HCl）約0．1mgを含む液となるように薄めたメタノール（2→3）を加えて正確にVmLとし，孔径0．45FLm以下の  

メンブランフィルターでろ過する．初めのろ液2mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用塩酸イミダブ  

リルを105℃で3時間乾燥し，その約10mgを精密に量り，薄めたメタノール（2→5）に溶かし，正確に100mL  

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈フ．ロイ〉  

により試験を行い，それぞれの液のイミダプリルのピーク面積dT及びdsを測定する．  

イミダブリル塩酸塩（C2OH27N306・HCl）の量（mg）＝ Ws X（AT／As）×（仁／100）   

耶：定量用塩酸イミダブリルの秤取量（mg）   

試験条件   

定量法の試験条件を準用する・   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，イミグプリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液20〝Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は1．0％以下である．  
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溶出性〈良川〉 試験液に水900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の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20mL以上をとり，孔径0．45仰l以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にイミダブリル  

塩酸塩（C2。Hz，N，06・HCl）約2．8FLgを含む液となるように水を加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．別に定  

量用塩酸イミダブリルを105℃で3時間乾燥し，その約28mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする．  

この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50FLL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．ロJ〉により試験を行い，それぞれの液のイミグプリルのピーク面  

積dT及び木を測定する．  

イミダプリル塩酸塩（C20H27N306・HCl）の表示量に対する溶出率（％）   

＝穐×（月T／」s）×（「／の ×（1／C）×9   

呵s：定量用塩酸イミダブリルの秤取量（mg）   

C：1錠中のイミダブリル塩酸塩（C2。H2，N｝06・HCl）の表示量（mg）   

試験条件  

定量法の試験条件を準用する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液50〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，イミダブリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．   

システムの再現性：標準溶液50／JL肇こつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  

定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする・イミダブリル塩酸塩（C2。H2，N，06・HCl）約20mg  

に対応する量を精密に量り，薄めたメタノール（2→5）30mLを加え，更に内標準溶液5mLを正確に加えて10分  

間激しく振り混ぜた後，薄めたメタノール（2→5）を加えて50mLとし，孔径0．45／皿以下のメンブランフィルタ  

ーでろ過する・初めのろ液2mLを除き・次のろ液5mLを量り，薄めたメタノール（2→5）を加えて20mLとし，  

試料溶液とする．別に定量用塩酸イミダブリルを105℃で3時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，内標準溶液5mL  

を正確に加えて溶かした後，薄めたメタノール．（2→5）を加えて50mLとする．この液5mLを量り，薄めたメタノ  

ール（2→5）を加えて20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20〟Lにつき，次の条件で液体クロマ  

トグラフィー〈2・OJ〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイミダブリルのピーク面積の比eT及び  

9sを求める．  

イミグプリル塩酸塩（C2。H2，N306・HCl）の量（mg）＝岬s X（QT／Qs）  

I％：定量用塩酸イミダブリルの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの薄めたメタノール（2→5）溶液（1→500）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ  

ゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相‥リン酸二水素カリウム1・36gを水1000mLに溶かし，リン酸を加えてpH2．7に調整する．この液600mL  
にメタノール400mLを加える．  

J 流量：イミダブリルの保持時間が約8分になるように調整する．   
システム適合性  

システムの性能‥標準溶液20／山こつき，上記の条件で操作するとき，イミダプリル，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は4以上である．  

システムの再現性：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に  

対するイミダブリ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．  
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イルソゲラジンマレイン酸塩  
rrsogladineMaleate  

マレイン酸イルソグラジン   

C】  

NYNH2  
CIN＼FN  

NH2  

C9H7Ct2N5・C4H404：372．16  

6－（2，5－Dichlorophenyl）－1，3，5Ltriazine－2，4－diamine monomaleate  

【糾∫0イー∂クーβ】  

本品を乾燥したものは定量するとき，イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，CI2N5・C．H．04）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味はやや苦い．   

本品は酢酸（100）又はエチレングリコールにやや溶けにくく，メタノール又はエタノール（99・5）に溶けにくく，  

水にほとんど溶けない．   

確認試験  

（1）本品20mgをメタノールをこ溶かし，20mLとする．この液2mLを量り，水を加えて20mLとする．更にこの  

液2mLを量り，水を加えて50mLとする．この液につき，紫外可視吸光度測定法く2．24〉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くヱ2j〉 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル   

と本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一疲数のところに同様の強度の吸収を認める．  

（3）本品10mgを希塩酸1mL及び水4mLに溶かし，過マンガン酸カリウム試液3滴を加えるとき，試液の色は  

直ちに消える．   

純度試験  

（1）重金属〈川乃 本品2．O gをとり，第4法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．O mLを加える  

（10ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品50mgをエチレングリコール10mLに溶かし，試料溶液とするこ この液1mLを正確に量り，  

エチレングリコールを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5〟Lずつを正確にとり，  

次の条件で液体クロマトグラフィー 〈2．卯〉 により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法によ  

り測定するとき，試料溶液のマレイン酸及びイルソグラジン以外のピークの面積は，標準溶液のイルソグラジンのピ  

ーク面積の1／10 

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ7．5cmのステンレス管に3〝Tlの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相ニメタンスルホン酸溶液（1→1000）／メタノール混液（4：1）  

流量：イルソグラジンの保持時間が約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イルソグラジンの保持時間の約3倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，エチレングリコールを加えて正確に10mLとする．この液5／丸か  

ら得たイルソグラジンのピーク面積が，標準溶液のイルソグラジンのピーク面積のケ～13％になることを確  

認する．  

システムの性能：標準溶液5〟Lにつき，上記の条件で操作するとき．イルソグラジンのピークの理論段数及び  

シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，1．5以下である．  
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システムの再現性＝標準溶液5ノ血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イルソグラジンのピーク面  

積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈～．イブ〉 0＿5％以下（1g，105℃，4時間）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）∴  

定量法 本品を乾燥し，その約0－3gを精密に量り，酢酸（100）25mLに溶かし，無水酢酸25mLを加えた後，0．05  

moレL過塩素酸で滴定〈2・Jのする（電位差滑走法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0；05mol几過塩素酸1mL＝18．61mgC，H，C12N；・C．H．0．   

貯 法 容 器 密閉容器．  
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イルソゲラジンマレイン酸塩錠  

IrsogladineMaleateTablets  
マレイン酸イルソグラジン錠  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するイルソグラジンマレイン酸塩（C9H7C12N5・C．H404：   

372．16）を含む．   

製 法 本品は「イルソグラジンマレイン酸塩」をとり，錠剤の製法により製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「イルソグラジンマレイン酸塩」2mgに対応する量をとり，メタノール5  

mLを加えて10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にマレイン酸イルソグラジン2mgを  

メタノール5mLに溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィーく2．∂j〉により試験を行う．  

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

スポットする．次に石油エーテル／アセトン／酢酸（100）混液（12：4：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄  

層板を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの月ー値  

は等しい．   

製剤均一性く丘〝〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品l個をとり，水2mLを加えた後，イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，CliN5・C．H．04）1mg当たりメタノール  

2mLを加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，1mL中にイルソグラジンマレイン酸塩（C9H7C12N5・  

C．H．04）約40Jjgを含む液となるように水を加え，正確にVmLとする．．－この液を遠心分離し，，上澄液1mLを正確に  

量り，水を加えて正確に20mLとする．この液を孔径0．5〟m以下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液10mL  

を除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，その約20mg  

を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLと  

する．更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ  

き，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長210nmにおける吸光度dT及び」sを測定  

する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝fyiX（AT／As）×（V／500）   

町s：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）  

溶出性〈‘Jの 試験液に水900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶  

出率は80％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．5〃m以下のメンプランフイ  

／レターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従いImL中にイルソグラジ  

ンマレイン酸塩（C，H，CliN5・C．H．0．）約2．2FLg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．  

別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，その20mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正  

確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとする．更にこの液2mLを正確に量り，L  

水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測  

定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長210nmにおける吸光度dT及び月sを測定する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C9H7C12N5・C4H404）の表示量に対する溶出率（％）   

＝ 喝×（月T／ds）×（n／り ×（1／C）×9   

垢：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

C：1錠中のイルソグラジンマレイン酸塩（C9H，C12N5・C．H．0．）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．イ／レソグラジンマレイン酸塩（C，H7C】2N5・  

C4H．04）約5mgに対応する量を精密に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，分散するまで振り混ぜた後，水5mL  

を加える．更にエチレングリコール25mLを加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，エチレングリコ  

ールを加えて50mLとする．この液を孔径0，5iLm以下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，  

次のろ液を試料溶液とする・別に定量用マレイン酸イルソグラ．ジンを105℃で4時間乾燥し，その約25mgを精密に  

量り，エチレングリコールに溶かし，正確に25mLとする．この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に  

加え，水5mL及びエチレングリコールを加えて50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5FLLにつき，  

次の条件で液体クロマトグラフィーく2．鋸〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイルソグラジン甲  

ピーク面積の比eT及び9sを求める．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H，Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）’×（1／5）  
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垢：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチ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：250nm）   

カラム：内径4＿6mm，長さ15cmのステンレス管に5pnの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度   

移動相：水／アセトニトリル／酢酸（100）混液（750：250：3）  

流量：イルソグラジンの保持時間が約9分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液5／九につき，上記の条件で操作するとき，イルソグラジン，内標準物質の順に溶出  

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5／JLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に  

対するイルソグラジンのピーク面積の比の相対標準偏差はl．0％以下である．   

貯 法 容  器 気密容器．  

了0   



イルソゲラジンマレイン酸塩細粒  

IrsogladineMaleateFineGrandes  
マレイン酸イルソグラジン細粒   

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するイルソグラジンマレイン酸塩（C，H，ClヱN5・C．H．0．：  
372．16）を含む．   

製 法 本品は「イルソグラジンマレイン酸塩」をとり，散剤の製法により微粒状に製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「イルソグラジンマレイン酸塩」2mgに対応する量をとり，メタノール5  

mLを加えて10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にマレイン酸イルソダラジン2mgを  

メタノール5mLに溶かし，標準溶液とする．・これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．Oj〉により試験を行う．  

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

スポットする．次に石油エーテル／アセトン／酢酸（100）混液（12：4：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄  

層板を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの凡イ直  
は等しい．  

製剤均一性〈丘β2〉 分包したものは，次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，水2mLを加えた後，イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，Cl2N，・C．H．0．）  

lmg当たりメタノール2mLを加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，1mL中にイルソグラジンマレ  

イン酸塩（C，H，C12N5・C．H．0．）約40FLgを含む液となるように水を加えて正確にVmLとする．この液を遠心分離し，  

上澄液1mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとする．この液を孔径0．5pn以下のメンブランフィルターでろ  
過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時  

間乾燥し，その約20mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水  

を加えて正確に20mLとする．更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする，  

試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により試験を行い，波長210 nmにお  

ける吸光度」T及び」sを測定する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H，Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝ Ws X（AT／As）×（V／500）   

垢：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）  

溶出性〈良川〉 試験液に水900mLを用い，パ・ドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶  
出率は70％以上である．   

本品の表示量に従いイルソグラジンマレイン酸塩（C，H，C12N，・C．H．0．）約4mgに対応する量を精密に量り，試験  

を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．5〟m以下のメンブランフィルターでろ過する．初め  

のろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，  

その約40mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水を加えて正  

確に20mLとする．更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料一客液及  

び標準溶動こつき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により試験を行い，波長210nmにおける吸光度  

dT及び」sを測定する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H7CI2N5・C4H。04）の表示量に対する溶出率■（％）   

＝（杵ち／脚ー）×（」T／」s）×（1／C）×9   

抒ち：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

叫：本品の秤取量（g）   

C：lg中のイルソグラジンマレイン酸塩（C，H7C12N，・C．H．0．）の表示量（mg）  

粒 度〈‘．βj〉’試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品を粉末とtし，イルソグラジンマレイン酸塩（C，H，C12N5■C．H．0．）約5mgに対応する量を精密に量り，  

内標準溶液5mLを正確に加え，分散するまで振り塩ぜた後，水5mLを加える，更にエチレングリコール25mLを  

加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，エチレングリコールを加えて50mLとする．この液を孔径0．5  

〟m以下のメンブランフィ1レターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレ  

イン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，その約25mgを精密に量り， 

25mLとする．この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mL・を正確に加え，水5mL及びエチレングリコールを加え  

て50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5〟Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．以〉に  

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイルソグラジンのピーク面積の比eT及びesを求める．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H7Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝勒×（QT／Qs）×（l／5）  
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肋：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチ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：250nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〝mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相：水／アセトニトリル／酢酸（100）混液（750：250：3）  

流量：イルソグラジンの保持時間が約9分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液5／九につき，上記の条件で操作するとき，イルソグラジン，内標準物質の順に溶出  

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5／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に  

対するイルソグラジンのピーク面積の比の相対標準偏差は1．0％以下である．   
貯 法 容  器 気密容器．  
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インダバミド   

Indapamide  

c・ 

H／  

及び鏡像異性体  

C16Ht6CIN303S：365．83  

4－Chloro－N－［（2RS）－2－methyト2，3－dihydro－1H－indol－1－yl］－3－Sulfhmoylbenzamide  

【フββロト∂ゴー句  

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，インダバミド（C16H16CINユ03S）9臥5～101．5％を含む．   

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品はエタノール（99．5）に溶けやすく，水にほとんど溶けない．   

本品のエタノー／レ（99．5）溶液（1→10）は旋光性を示さない．   

確認試験  

（1）本品のエタノール（99．5）溶液（l→100000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉 により吸収スペクト  

ルを測定し，本品のスペクト■ルと本品の参照スペクトル又はインダバ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）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法（2．2∫〉 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクト  

ルと本品の参照スペクトル又はインダバ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．  

（3）本品につき，炎色反応試験（2）く力〃〉を行うとき，緑色を呈する．   

融 点‾〈2．∂の 167～171℃   

純度試験  

（1）塩化物〈Jカj〉 本品1．5gに水50mLを加えて15分間振り混ぜた後，氷水中で30分間放置し，ろ過する．  

ろ液30血Lに希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする．これを検液とし，試験を行う．比較液には0．01mol几  

塩酸d．25mLを加える（0．01％以下）．  

（2）重金属〈⊥07〉 本品2．Ogをとり，第2法により換作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．OmLを加える  

（10ppm以下）．  

（3）類縁物質 本操作は，遮光した容器を用いて行う．本品0．10gをエタノール（99．5）5mLに溶かし，試料溶  

液とする．この液1m⊥を正確に量り，エタノール（99．5）を加えて正確に200mLとし，標準溶液（1）とする．  

この液5mLを正確に量り，エタノール（99，5）を加えて正確に10mLとし，標準溶液（2）とする．これらの  

液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．Oj〉 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／血ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．直  

ちに酢酸エチル／シクロヘキサン／酢酸（100）混液（100：80：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板  

を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，  

標準溶液（1）から得たスポットより濃くない．また，試料溶液から得た各類縁物質のスポットの渡さを標準溶  

液（1）及び標準溶液（2）と比較して各類縁物質の量を求めるとき，その合計は2．0％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定する．   

乾燥減量〈2．イノ〉 3．0％以下（0．5g，減圧・0．67kPa以下，酸化リン（Ⅴ），110℃，2時間）．  
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強熟残分〈2．メイ〉 0．1％以下（1g）．   

定量法本品及びインダバミド標準品（別途本品と同様の条件で乾燥減量〈2．イJ〉 を測定しておく）約20mgず  

つを精密に量り，それぞれを水／エタノール（99．5）混液（1：1）に溶かし，正確に100mLとする．この液10mL  

ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液2mLずつを正確に加え，更に水／エタノール（99．5）混液（1：l）を加  

えて20m⊥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10J血につき，次の条件で液体クロマト  

グラフィー〈2．卯〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するインダバミドのピーク面積の比eT及び  

esを求める．  

インダ／iミド（C16H16CIN303S）の量（mg）．＝WsX（QT／Qs）  

穐：乾燥物に換算したインダ′くミド標準品の秤取量（mg）  

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの水／エタノール（99．5）混液（1：1）溶液（3→1000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：287nlh）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〃mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化  

シリカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相‥薄めたリン酸（1→1000）／アヤトニトリル／メタノール混液（6：3‥1）  

流量：インダバミドの保持時間が約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〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，インダバミド，内標準物質の順に溶  

出し，その分離度は4以上である．  

システムの再現性：標準溶液10〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面  

積に対するインダバミドのと－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 遮光して使存する．   

容   器 気密容器．  

了4   



インダバミド錠  

hdapamideTablets  

本品は定量するとき，表示量の93＿0～103．0％に対応するインダバミド（C16HI6CIN】03S：365．83）を含む．  

製 法 本品は「インダバミド」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，表示量た従い「インダバミド」10mgに対応する量をとり，酢酸エチル5mLを加えて  

10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にインダバミド標準品10mgを酢酸エチル5mLに  
溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．∂j〉 により試験を行う．試料溶液及び標  

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

直ちに酢酸エチル／シクロヘキサン／酢酸（100）混液（100：80：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を  

風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たスポ  

ットは青紫色を呈し，それらの尺r値は等しい．  

製剤均一性〈反02〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1個をとり，内標準溶液V710mLを正確に加え，1mI，中にインダバミド（C16H16CIN，0，S）約0．1mgを含む  

液となるように水／エタノール（99．5）混液（l：l）を加えてrmLとし，振り混ぜて崩壊させた後，10分間超音波処  

理する．更に10分間振り混ぜ，遠心分離した後，上澄液を試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

インダ／くミド（C－6H．6CIN，0，S）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（ル／200）   

垢：乾燥物に換算したインダバミド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの水／エタノール（99．5）混液（1：1）溶液（3→1000）  

溶出性〈“の試験液に水900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，1mg錠の45分間の溶  

出率及び2mg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20mL以上をとり，孔径0．45J皿以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き．次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にインダバミド  

（C】6H16CIN，0，S）約1．1俺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．別にインダバミド  

標準品（別途「インダバミド」と同様の条件で乾燥減量く2．イJ〉を測定しておく）約20mgを精密に量り．エタノー  

ル（99．5）に溶かし，正確に50mLとする．この事夜5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとする．更にこの  

液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50JjLずつを正確に  

とり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈Z鋸〉により試験を行い，インダバミドのピーク面積」T及び木を測定す  

る．  

インダバミド（C】6H16CIN30｝S）の表示量に対する溶出率（％）＝垢×（dT／ds）×．（㌣／り×（1／q x（9／2）   

悔：乾燥物に換算したインダバミド標準品の秤取量（mg）   

C：l錠中のインダバミド（C16H．6CIN，0，S）の表示量（mg）   

試験条件   

「インダバミド」の定量汝の試験条件を準用する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液50／血につき，上記の条件で操作するとき，インダバミドのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ3500段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液50／九につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，インダバミドのピーク面積  

の相対標準偏差はl．5％以下である．  

定量法本品20個をとり，水／エタノール（99．5）混液（1：l）80mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させた後，10  

分間超音波処理する．更に10分間振り混ぜた後，水／エタノール（99．5）混液（1：1）を加えて正確に100mLとする．  

インダバミド（C16H．6CIN30，S）約2mgに対応する容量を正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，更に水／エタ  

ノー／レ（99．5）混液（1‥1）を加えて20mLとする・この 

ミド標準品（別途「インダバミド」と同様の条件で乾燥減量く2．イブ〉を測定しておく）約20mgを精密に量り，水／エ  

タノール（99．5）混液（l：1）に溶かし正確に100mLとする．この液10mLを正確にとり，内標準溶液2mLを正確  

に加え，更に水／エタノール（99．5）混液（1：1）を加え，20I一山とし，標準溶液とする．以下「インダバミド」の定  

量法を準用する．  

インダバミド（C16H16CIN303S）の量（mg）＝I鴨×（QT／Qs）×（1／10）  
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垢：乾燥物に換算したインダバミド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの水／エタノール（99．5）混液（1：1）溶液（3→1000）  

貯 法 容 器 気密容器．  
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ウベニメクスカプセル  
UbenimexCapsules  

本品は定量するとき，表示量の93．0％～107．0％に対応する夕べニメクス（C16Hヱがヱ04：308．37）を含む．  

製 法 本品は「ウペニメクス」をとり，カプセル剤の製法により製する．  

確認試験 本品の内容物を取り出し，表示量に従い「ウペニメクス」25mgに対応する量をとり，水を加えて50mL  

とし，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉により吸収スペクトルを測定する  

とき，波長250～254nm，255～259nm及び261～265nmに吸収の極大を示す．  

製剤均一性く丘β2〉 次の方法により含量均一性試験を行うときト適合する．   

本品1個をとり，水／アセトニトリル混液（7：3）30mLを加え，30分間よく振り混ぜた後，水／アセトニトリル混  

液（7：3）を加えて正確に50mLとする．この液を遠心分離し，上澄液を孔径0．45／瓜以下のメンブランフィルター  

でろ過する．初めのろ液5mLを除き，次のろ液の夕べニメクス（C16H2．N20．）約3mgに対応する容量VmLを正確  

に量り，内標準溶液4mLを正確に加え，水／アセトニトリル混液（7：3）を加えて50mLとし，試料溶液とする．別  

に定量用夕べニメクスを80℃で4時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，水／アセトニトリル混液（7：3）に  

溶かし，正確に100mLとする．この液15mLを正確に量り，内標準溶液4mLを正確に加え，水／アセトニトリル混  

液（7：3）を加えて50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20〃Lにつき，次の条件で液体クロマト  

グラフィー〈z以〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するウペニメクスのピーク面積の比eT及び9s  

を求める．  

夕べ’ニメクス（C，6H2．N20．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（1／V）×（15／2）   

勒：定量用ウペニメクスの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの水／アセトニトリル混液（7：3）溶液（1→2000）  

試験条件  

定量法の試験条件を準用する．   

システムの適合性   

システムの性能：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，ウペニメクス，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は10以上である．   

システムの再現性：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，内標準物質のピーク面積  
に対するウペニメクスのピーク面積の比の相対標準偏差は2．0％以下である．  

溶出性〈“の 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用して，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，  

本品の30分間の溶出率は70％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45〟m以下のメンブランフ  

ィルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にウペニメク  

ス（C16H，．N20．）約11FLgを含む液となるように水／アセトニトリル混液（7‥3）を加えて正確にV，mLとし，試料溶  

液とする．別に定量用ウべニメクスを80℃で4時間減圧乾燥し，その約22mgを精密に量り，水／アセトニトリル混  

液（7：3）に溶かし，正確に100mLとする．この液5mLを正確に量り，水／アセトニトリル混液（7：3）を加えて  

正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液獲び標準溶液50〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ  

ラフィー〈2．以〉により試験を行い，ウペニメクスのピーク面積月丁及びdsを測定する．  

ウペニメクス（C16H24N204）の表示量に対する溶出率（％）＝垢×いT／ds）×（n／り×（1／q x45   

垢：定量用ウペニメクスの秤取量（mg）   

C：lカプセル中のウペニメクス（C16H24N20．）の表示量（mg）   

試験条件  

定量法の試験条件を準用する．   
システム適合性  

システムの性能：標準溶液50／九につき，上記の条件で操作するとき，ウペニメクスのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，2．0以下である．  

システムの再現性：標準溶液50／血につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，ウペニメクスのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  

定量法 本品10個をとり，水／アセトニトリル混液（7：3）140mLを加え，30分間よく振り混ぜた後，水／アセト  

ニトリル混液（7：3）を加えて正確に200mLとする．この液を遠心分離し，ろ過する．初めのろ液20mLを除き，  
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次のろ液のウペニメクス（C．6H2．N20．）約7．5mgに対応する容量を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，  

水／アセトニトリル混液（7＝3）を加えて50mLとし，試料溶液とする．別に定量用ウペニメクスを80℃で4時間減  

圧乾燥し，その約30mgを精密に量り，水／アセトニトリル混液（7‥3）に溶かし，正確に20mLとする・この液5mL  

を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，水／アセトニトリル混液（7：3）を加えて50mLとし，標準溶  

液とする．試料溶液及び標準溶液20／九につき，次の条件で液体クロマトグラフィーく2．OJ〉により試験を行い，内標  
準物質のピーク面積に対する夕べニメクスのピーク面積の比9T及びesを求める，  

ウペニメクス（C16H2．N20．）の量（mg）＝J佐×（QT／Qs）×（1／4）   

穐：定量用ウペニメクスの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの水／アセトニトリル混液（7：3）溶液（1→2000）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：200nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする，  

カラム温度：30℃付近の一定温度  

移動相：薄めたリン酸（1→100）／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（83：17）  

流量：ウペニメクスの保持時間が約g分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能‥標準溶液20／山こつき，上記の条件で操作するとき，ウペニメクス，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は10以上である．  

システムの再現性：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に  

対するウペニメクスのピ∵ク面積の比の相対標準偏差は1．0％以下である・  

貯 法 容 器 気密容器．  
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ウルソデオキシコール酸顆粒  

UrsodeoxycholicAcidGranules  
ウ／レソデスオキシコール酸顆粒   

本品は定量するとき，表示量の95．0へノ105．0％に対応するウ／レソデオキシコール酸（C24H。。04：392．57）を含む．  

製 法 本品は「ウルソデオキシコール酸」をとり，顆粒剤の製法により製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量．に従い「ウルソデオキシコール酸」20mgに対応する量をとり，メタノール10mL  

を加えて20分間振り混ぜる．この液を遠心分離し，上澄液4mLをとり，減圧で留去する．残留物にアセトン4mL  

を加え，超音波処理により分散させた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にウルソデオキシアール酸10mg  

をアセトン5mLに音容かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．βj〉により試験を行う．  

試料溶液及び標準溶液10′／九ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．  

次にイソオクタン／エタノール（99．5）／酢酸エチル／酢酸（100）混液（10：6：3：1）を展開溶媒として約15cm展開した後，  

薄層板を風乾する．更に120℃で30分間乾燥後，直ちにリンモリブデン酸〃水和物のエタノール（99．5）溶液（1→5）  

を均等に噴霧し，120℃で3～5分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポッ◆ト及び標準溶液から得たスポットは  

青色を呈し，それらの月ー値は等しい．  

溶出性〈∂．川試験液に溶出試験第2液900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の  

15分間の溶出率は80％以上である．   

本品の表示量に従いウルソデオキシコール酸（C24H。。04）約50mgに対応する量を精密に量り，試験を開始し，規  
定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45〃m以下のメンブランフイ■ルターでろ過する．初めのろ液10mL  

を除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用ウルソデオキシコール酸を105℃で2時間乾燥し，その約22 mgを  

精密に量り，アセトニトリルに溶かし，正確に100mLとする．この液5mLを正確に量り，試験液を加え七正確に  
20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液100／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー  

く2．以〉により試験を行い，それぞれの液のウルソデオキシコール酸のピーク面積dT及び」sを測定する．  

ウルソデオキシコール酸（C2。H。。0。）の表示量に対する溶出率（％）＝（垢／肝ー）×材T／ds）×（1／qx225   

耶：定量用ウルソデオキシコール酸の秤取量（mg）   

脚r：本品の秤取量（g）   

C：lg中のウルソデオキシコール酸（C24H4。04）の表示量（mg）   

試験条件  

定量法の試験条件を準用する．   
システム適合性  

システムの性能：標準溶液100／瓜につき，上記の条件で操作するとき，ウルソデオキシコール酸のピークの理  

論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，2．0以下である．   

システムの再現性‥標準溶液100〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ウルソデオキシヲール酸  

のピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．   

粒 度〈丘βj〉 試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品を粉末とし，ウルソデオキシコール酸（C24H4。04）約0．1gに対応する量を精密に量り，内標準溶液  

20mLを正確に加え，10分間振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液を孔径0．45／皿以下のメンプランフィルターを用  

いてろ過し，ろ液を試料溶液とする．別に定量用ウルソデオキシコール酸を105℃で2時間乾燥し，その約0．1gを精  

密に量り，内標準溶液20mLを正確に加えて溶かし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／JLにつき，次の条  

件で液体クロマトグラフィー〈2．βJ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するウルソデオキシコール酸  

のピーク面積の比eT及びesを求める．  

ウルソデオキシコール酸（C2．H．。0．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

耶：定量用クルソデオキシコール酸の秤取量（mg）   

内標準溶液 安息香酸エチルの薄めたメタノール（4→5）溶液（7→200000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〝llの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

▲
L
「
“
．
い
巨
弾
り
軒
．
J
丘
 
 
鳴
り
り
．
．
ド
．
．
．
．
r
 
 

ー
告
り
告
．
〓
粁
ト
リ
い
 
が
．
．
1
 
 

・
∴
十
∴
芋
．
－
」
 
‥
〃
」
∵
・
1
 
 

J
い
り
㌧
け
・
∴
闇
イ
∴
∴
欄
〃
ト
け
 
 

－
け
〓
‥
一
い
け
・
〃
い
優
γ
 
 
 

79  



移動相：薄めたリン酸（l→500）／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（11：9）  

流量：ウルソデオキシコール酸の保持時間が約6分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液10／血につき，上記の条件で操作するとき，ウルソデオキシコール酸，内標準物質の  

順に溶出し，その分離度は8以上である．  

システムの再現性：標準溶液10〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に  

対するウルソデオキシコール酸のピーク面積の比の相対標準偏差は，l．0％以下である．   

貯 法 容  器 気密容器．  
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