
確認試農 本品4mgをとり，塩酸のメタノール溶液（19→20000）250mLに溶かした液につき，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221～225nm，26l～265nm及び354～358nm  

に吸収の極大を示す．   

pH〈2．54〉 本品の表示量に従い ‾ミノサイクリン塩酸塩」0．1g（力価）に対応する量をとり，水10mLに溶かし  

た液のpHは2．0～3．5である．   

純度試験類縁物質 本操作は，試料溶液を調製後，速やかに試験を行う．本品の表示量に従い「ミノサイクリ  

ン塩酸塩」0．1g（力価）に対応する量をとり，移動相に溶かして100mLとする．この液25mLを正確に量り，移  

動相を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする．試料溶液20／血につき，次の条件で液体クロマトグラフィー  

〈2．0川こより試験を行い，各々のピーク面積を自動積分法により測定する．面積百分率法によりミノサイクリンに  

対する相対保持時間約0．83のエビミノサイクリンの量を求めるとき，6．0％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ミノサイクリンの保持時間の約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：定量法の標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，システム適合性試  

験用音容液とする．システム適合性試験用溶液5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとする．  

この液20〃Lから得たミノサイクリンのピーク面積が，システム適合性試験用溶液20〃Lから得たミノサイ  

クリンのピーク面積の3．5～6．5％になることを確認する．   

システムの再現性：システム適合性試験用溶液20〃Lにつき，上記の条件で試験を6回鱒り返すとき，ミノ  

サイクリンのピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．   

水分 〈2．4β〉 本品1個の質量を精密に量り，水分測定用メタノール2mLを正確に加え，内容物を溶かした後，  

その1mLを正確に量り，容量滞在法の逆滴定により試験を行うとき，3．0％以下である．   

エンドトキシン〈イ．卯〉 1．25EU／mg（力価）未満．   

製剤均一性〈∂．∂2〉 質量偏差試験を行うとき，適合する．   

不溶性異物 〈∂．0∂〉 第2法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子 〈∂．07〉 試験を行うとき，適合する．   

無 菌 〈イ．0∂〉 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i法「ミノサイクリン塩酸塩」約0．1g（力価）に対応する量を精密に量り，移動相に溶かし，正確に100mL  

とする．この液25mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする．別にミノサイクリン  

塩酸塩標準品の約25mg（力価）に対応する量を精密に量り，移動相に溶かし，正確に50mLとし，標準溶液と  

する．試料溶液及び標準溶液20／血ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．0ノ〉により試験を行  

い，それぞれの液のミノサイクリンのピーク面積」T及びdsを測定する．  

ミノサイクリン（C2，H27N，07）の量［mg（力価）］＝ VtX（AT／As）×4  

肋：ミノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］  

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度及び流量は「ミノサイクリン塩酸塩」の定量法の試験条件を準用する．  

移動相：シュウ酸アンモニウムー水和物溶液（7→250）／〃，〟－ジメチルホルムアミド／0．1mol／Lエチレンジア  

ミン四酢酸二水素ニナトリウム試液混液（1l：5：4）にテトラプチルアンモニウムヒドロキシド試液を加  
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えてpH6．5に調整する．   

システム適合性   

システムの性能：塩酸ミノサイクリン50mgをとり，水に溶かし25mLとする．この液5mLを水浴上で60  

分間加熱した後，水を加えて25mLとする．この液20〃Lにつき，上記の条件で操作するとき，エビミノ  

サイクリン，ミノサイクリンの順に溶出し，その分離度は2．5以上である．  

システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ミノサイクリンのピー  

ク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．   

貯 法 容器 密封容器．   

医薬品各条の部 メダゼパムの条基原の項．性状の項及び確認試験の項を次のように改める．   

メダゼパム  

本品を乾燥したものは定量するとき，メダゼパム（C】6LI，5CIN：）98．5～10l．0％を含む．   

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品はメタノール，エタノール（99．5），酢酸（100）又はジエチルエーテルに溶けやすく，水にほとんど溶け  

ない．   

本品は光によって徐々に黄色に着色する．   

確認試験  

（1）本品10mgをクエン酸・酢酸試液3mLに溶かすとき，液は濃だいだい色を呈し水浴中で3分間加熱するとき，  

暗赤色に変わる．  

（2）本品のメタノール溶液（1→100000）につき，紫外可視吸光度測定法 〈プ．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を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の  

強度の吸収を認める．  

（3）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈プ．プ5〉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．  

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

医薬品各条の部 メチルドパ錠の条確認試験の項の次に次の一項を加える，   

メチルドパ錠   

製剤均一性〈∂．〃2〉 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，0．05mol／L硫酸試根50mLを加えて15分間よく振り混ぜ，更に0．05n101／L硫酸試液を加えて  

正確に100mLとし，ろ過するL初めのろ液20mLを除き，次のろ液のメチルドパ（C．。H．，NO4）約5mgに対応す  

る容量VmLを正確に量り，酒石酸鉄（Ⅲ）試液5mLを正確に加え，更にpH8．5のアンモニア・酢酸アンモニウ  

ム緩衝液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする．別にメチルドパ標準品（別途125℃，2時間で乾燥減量  

〈2．4］〉を測定しておく）約0．11gを精密に量り，0．05mol／L硫酸試液に溶かし，正確に100mLとする．この液5mL  

を正確に量り，酒石酸鉄（Ⅲ）試液5mLを正確に加え，更にpH8．5のアンモニア・酢酸アンモニウム緩衝液を加  

えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 〈エフヰ〉 により  

試験を行い，波長520nmにおける吸光度」T及び．4sを測定する．  

メチルドパ（C，。H．，NO4）の量（mg）＝WsX（AT／As）×（5／1）  
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垢：乾燥物に換算したメチルドパ標準品の秤取量（mg）   

医薬品各条の部 メフルシド錠の条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

メフルシド錠   

製剤均一性〈∂．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l個をとり，メタノール40mLを加え，時々振り混ぜながら超音波処理して崩壊させた後，更に10分間超  

音波処理し，1mL中にメフルシド（C．，H19CIN205S2）約0．5mgを含む液となるようにメタノールを加えて正確に  

VmLとする．この液を遠心分離し，上澄液5mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとし，試料溶  

液とする．以下定量法を準用する．  

メフルシド（C13Hl，CIN205S2）の量（mg）＝WsX（AT／As）×（r′／125）  

I巧：定量用メフルシドの秤取量（mg）   

医薬品各条の部 モルヒネ塩酸塩錠の条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

モルヒネ塩酸塩錠   

製剤均一性〈∂．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l個をとり，モルヒネ塩酸塩水和物（C17H19NO3・HCl・3H20）2mg当たり内標準溶液1mLを正確に加え，  

超音波処理により粒子を小さく分散させた後，更にときどき振り混ぜながら15分間超音波処理し，1mL中にモル  

ヒネ塩酸塩水和物（C17H．9NO3・HCI・3H20）約0．4mgを含む液になるように水を加えてVmLとする．この液をろ  

過し，ろ液を試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

モルヒネ塩酸塩水和物（Cl，H19NO，・HCl・3H20）の量（mg）＝r巧×（QT／Qs）×（レ／50）×1・1679  

垢：脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量（mg）  

内標準溶液 塩酸エチレフリン溶液（1→500）   

医薬品各条の部 葉酸錠の条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

葉酸錠   

製剤均一性 〈∂．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，希水酸化ナトリウム試液50mLを加え，しばしば振り混ぜた後，ろ過する．残留物を希水酸  

化ナトリウム試液で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，更に希水酸化ナトリウム試液を加えて正確に100mLとし，試  

料原液とする．この液30mLを正確に量り，希塩酸20mL及び水を加えて正確に100mLとする．この液60mL  

を正確に量り，亜鉛末0．5gを加え，しばしば振り混ぜ，20分間放置する．次にこの液を乾燥ろ紙を用いてろ過す  

る．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り1mL中に葉酸（Cl，H．9N706）約15FLgを含む液とな  

るように水を加えて正確に【′′mLとし，試料溶液とする．別に葉酸標準品約50mg（別途「葉酸」と同様の方法で  

水分〈2．イβ〉 を測定しておく）を精密に量り，希水酸化ナトリウム試液に溶かし，正確に100mLとする．この液  

30mLを正確に量り，希塩酸20mL及び水を加えて正確に100mLとする．この液60mLを正確に量り，亜鉛末  

0．5gを加え，しばしば振り混ぜ，20分間放置する・次にこの液を乾燥ろ紙を用いてろ過し，初めのろ液10mLを  
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除き，次のろ液10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液4  

mLずつを正確に量り，それぞれに水1mL希塩酸1mL及び亜硝酸ナトリウム溶液（1→1000）lmLを加えて混  

和した後，2分間放置する．次にアミド硫酸アンモニウムi容液（l→200）1mLを加えよく振り混ぜた後，2分間  

放置する．これらの液に凡〃－ジエチルー〃′－トナプチルエチレンジアミンシュウ酸塩溶液（1→1000）lmLずつを  

加え，振り混ぜた後，10分間放置し，水を加えて正確に20mLとする，別に試料原液30mLを正確に量り，希塩  

酸20mL及び水を加えて正確に100mLとする．この液rTmLを正確に量り1mL中に葉酸（C19H19N706）約15FJg  

を含む液となるように水を加えて正確にV，mLとする．次にこの液4mLを正確に量り，試料溶液と同様に操作し  

て得た液を空試験液とする．試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液並びに空試験液につき，水4mL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〈エフイ〉 により試験を行い，波長550nmにおける吸  

光度」T，月s及び」〔を測定する．  

葉酸（C．9H．9N，06）の量（mg）＝ WsXt（ATAc）／As）×（V’／り×（1／10）  

〃左：脱水物に換算した葉酸標準品の秤取量（mg）   

医薬品各条の部 葉酸注射液の条採取容量の項の次に次の三項を加える．   

葉酸注射液   

不溶性異物 〈∂．〃∂〉 第1法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子 〈∂．07〉 試験を行うとき，適合する．   

無 菌 〈イ．け∂〉 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．   

医薬品各条の部 精製ラノリンの条の次に次の二条を加える．   

ラベタロール塩酸塩  

Labetalol Hydrochloride 

塩酸ラベタロール  

0ン、／NH2  

H
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√
 
 
 

／
／
 
 

及び鏡像異性体  

0、、、／NH2   

て  OH   

、・・、 － しこン／1  
及び鏡像異性体  

C］9H24N203・HCl：364．87  

2－rlydroxy－5－〈（1RS）－l－hydroxy－2－【（1RS）－1－methyl－3－Phenylpropylamino］ethyl〉benzamide monohydrochloride  
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2－Hydroxy－5－（（1RS）－1－hydroxy－2－［（1SR）－l－methyl－3－phenylpropylamino］ethyl〉benzamide monohydrochloride  

【j27β0－∂イー∂】  

本品を乾燥したものは定量するとき，ラベタロール塩酸塩（C一。H2．N203・HCl）98．5～1Ol．0％を含む．   

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

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

本品は0．05mol／L硫酸試液に溶ける．   

融点：約181℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品の0．05mol几硫酸試液溶液（1→20000）につき，紫外可視吸光度測定法 〈2．2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→50）は塩化物の定性反応 〈J欄夕〉 を呈する．   

pH〈2．54〉本品0，5gを水50mLに溶かした液のpHは4．0～5．0である．   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品1．Og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．Oml．を加える  

（20ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品0．8gをメタノール10mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メタノ  

ールを加えて正確に200mLとし，標準溶液とする．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5ノ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．次に酢酸エチル／2－プロパノール／水／アンモニア水（28）混液（25：15：8：2）を展開溶媒として  

約10cm展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気中に30分間放置するとき，試料溶液から得た主スポ  

ット以外のスポットは2個以下で，標準溶液から得たスポットより濃くない．   

乾燥減土 〈2．イJ〉l．0％以下（lg．105℃，3時間）．   

強熟残分く2．メイ〉 0．1％以下（1g）．   

異性体比 本品5mgを炉プチルポロン酸の無水ビリジン溶液（3→250）0．7mLに溶かした後，20分間放置し，  

試料溶液とする．試料溶液2〟Lにつき，次の条件でガスクロマトグラフィー〈2．の2〉 により試験を行う．ラベタ  

ロールの2本に分離した異性体の保持時間の小さい方のピーク面積」a及び保持時間の大きい方のピーク面積」b  

を自動積分法により測定するとき，」b／（」a＋」b）は0．45 ～0．55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0．53mm，長さ25mのフューズドシリカ管の内面にガスクロマトグラフイー用メチルシリコー  

ンポリマーを厚さ5〟mで被覆する．  

カラム温度：290℃付近の一定温度  

注入口温度：350℃付近の一定温度  

検出器温度：350℃付近の一定温度  

キャリヤーガス：ヘリウム  

流量：ラベタロールの2本のピークのうち，先に流出するピークの保持時間が約9分になるように調整する．   

システム適合性  
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システムの性能：試料溶液2／JLにつき，上記の条件で換作するとき，ラベタロールの2本のピークの分離度  

はl．5以上である．  

システムの再現性：試料溶液2／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ラベタロールの保持時間  

の小さい方のピーク面積に対する保持時間の大きい方のピーク面積の比の相対標準偏差は2．0％以下である．   

定量法 本品を乾燥し，その約0．3gを精密に量り，無水酢酸／酢酸（100）混液（7：3）100mI．に溶かし，0．1mol／L  

過塩素酸で滑走 〈2．5け〉 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，lmol／L過塩素酸ImL＝36．49mgC．，H2．N203・IICl   

貯 法 容器 気密容器．  

ラベタロール塩酸塩錠  

LabetaloIHydrochlorideTablets  

塩酸ラベタロール錠  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107，0％に対応するラベタロール塩酸塩（C．9H24N203・HCl：364．87）を  

含む．   

製 法 本品は「ラベタロール塩酸塩」をとり，錠剤の製法により製する．   

確認試鼓  

（1）本品を粉末とし，表示量に従い「ラベタロール塩酸塩」5mgに対応する量をとり，0．05mol／L硫酸試液100  

mLを加えて振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度測定法くエフJ〉 により吸収スペクトルを測定  

するとき，波長300へノ304nmに吸収の極大を示す．  

（2）本品を粉末とし，表示量に従い「ラベタロール塩酸塩」0．25gに対応する量をとり，メタノール25mLを加  

えて50分間激しく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする・別に塩酸ラベタロール10mgをメタノールI  

mL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 〈ユ〃j〉 により試験を行う．試料溶  

液及び標準溶液5／山ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポ  

ットする．次に酢酸エチル／2－プロパノール／水／アンモニア水（28）混液（25：】5：8：2）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の穐イ直は等しい．   

製剤均一性〈∂．〃プ〉 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，0．5mol／L硫酸試液5mL及び水30mLを加え，30分間激しく振り混ぜた後，水を加えて正確  

に50mLとし，ろ過する．初めのろ液5mLを除き，次のろ液4mLを正確に量り，1mL中にラベタロール塩酸塩  

（C．。r124N203・HCl）約40FJgを含む液となるように0．O5mol／L硫酸試液を加え，正確にVmLとし，試料溶液と  

する．別に定量用塩酸ラベタロールを105℃で3時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，0．05mol／L硫酸試液に  

溶かし，正確に50mLとする．この液5mLを正確に量り，0．05mol／L硫酸試液を加えて正確に50mLとし，標準  

溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 〈エフヰ〉 により試験を行い，波長302nmにお  

ける吸光度」T及び」sを測定する．  

ラベタロール塩酸塩（Cl。H24N203・HCl）の量（mg）＝ WsX（AT／As）×（F／40）  

〃1：定量用塩酸ラベタロー′レの秤取量（m昌）   

溶出性 〈∂．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75％以上である．   

本品l個をとり∴試験開始後，規定された時間iこ溶出液20mL以上をとり，孔径0．8／爪以下のメンブランフイ  
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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ImL中にラベタロー  

ル塩酸塩（C19H2．N203・HCl）約50FLg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  

に定量用塩酸ラベタロールを105℃で3時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLと  

する．この液10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ  

き，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉 により試験を行い，波長302nmにおける吸光度」T及び月sを測定する．  

ラベタロール塩酸塩（C19H24N二03・HCl）の表示量に対する溶出率（％）＝垢×（AT／As）×（V，／TlX（1／OX90  

－晦：定量用塩酸ラベタロールの秤取量（mg）   

C：1錠中のラベタロール塩酸塩（C19H24N203・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．ラベタロール塩酸塩（C19H24N203・HCl）  

約Igに対応する量を精密に量り，0．5mol／L硫酸試液100mL及び水600mLを加え，30分間激しく振り混ぜた後，  

水を加えて正確に1000mLとし，ろ過する．初めのろ液5mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，0．05mol／L  

硫酸試液を加えて正確に25mLとする．この液5mLを正確に量り，0．05mol／L硫酸試液を加えて正確に25mLと  

し，試料溶液とする．別に定量用塩酸ラベタロールを105℃で3時間乾燥し，その約40mgを精密に量り，0．05mol／L  

硫酸試液に溶かし，正確に100mLとする．この液5mLを正確に量り，0．05mol／L硫酸試液を加えて正確に50mL  

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 〈2．2イ〉 により試験を行い，波長  

302nmにおける吸光度」T及び」sを測定する．  

ラベタロール塩酸塩（Cl，H2．N＝03・HCI）の量（mg）＝垢×（AT／As）×25  

勒：定量用塩酸ラベタロールの秤取量（mg）   

貯 法 容器 気密容器．   

医薬品各条の部 リボフラビンリン酸エステルナトリウム注射液の条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

リボフラビンリン酸エステルナトリウム注射液   

エンドトキシン〈4別〉10EU／mg未満．   

同条採取容量の項の次に次の三項を加える．   

不溶性異物 〈∂．06〉 第1法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子 〈∂．07〉 試験を行うとき，適合する．   

無 菌 〈イ．0の 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．   

医薬品各条の部 硫酸マグネシウム注射液の条採取容量の項の次に次の三項を加える．   

硫酸マグネシウム注射液   

不溶性異物 〈∂．0∂〉 第1法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子 〈∂．07〉 試験を行うとき，適合する．   

無 菌 〈4．〃∂〉 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．  
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医薬品各条の部 リンゲル液の条採取容量の項の次に次の三項を加える．   

リンゲル液   

不溶性異物 〈6．0∂〉 第l法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子 〈6．〃7〉 試験を行うとき，適合する．   

無 菌 〈イ．〃6〉 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．   

医薬品各条の部 無水リン酸水素カルシウムの条基原の項，性状の項，確認試験の項，純度試験の項，強熟残  

分の項，定量法の項及び貯法の項を次のように改める．   

無水リン酸水素カルシウム   

CaHPO4：136．06  

【7757一夕j一夕1  

本医薬品各条は．三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品各条である．  

．なお，三薬局方で調和されていない部分は「◆ ◆」で囲むことにより示す．  

本品は定量するとき，リン酸水素カルシウム（CaHPO4）98．0～103．0％を含む．   

◆性 状 本品は白色の結晶性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．   

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．◆   

確認試験  

（1）本品0．1gに2mol／L塩酸試液10mLを加え，加温して溶かし，アンモニア試液2．5mLを振り混ぜながら滴加   

し．シュウ酸アンモニウム試液5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる．  

（2）本品O．1gを希硝酸5mLに溶かし，70Ocで1～2分間加温し，セモリブデン酸六アンモニウム試液2mLを  

加えるとき，黄色の沈殿を生じる．   

純度試験  

（1）酸不溶物 本品5．Ogに水40mL及び塩酸10mLを加え，5分間穏やかに煮沸し，冷後，不溶物を定量分析  

用ろ紙を用いてろ取する．洗動こ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，残留物をろ紙ととも  

に600±500cで強熱して灰化するとき，その量は10mg以下である（0．2％以下）．  

（2）塩化物〈］．03〉 本品0．20gに水20mL及び希硝酸13ml，を加えて溶かし，水を加えて100mLとし，必要な   

らばろ過する．この液50mLを検液とし，試験を行う．比較液には0．Olmot／l．塩酸0．7（）mLを加える（0，248％以  

下）．  

（3）硫酸塩 〈1＿］4〉 本品0．5gに水5mL及び希塩酸5mLを・加えて溶かし，水を加えて100mLとし，必要なら  

ばろ過する，ろ液20mLに希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする．この液を検液とし，試験を行う．比較液   

には0，005mol／L硫酸1．OmLを加える（0．48％以下）．  

（4）炭酸塩 本品I．Ogに新たに煮沸して冷却した水5mLを加えて振り混ぜ，直ちに塩酸2mLを加えるとき，  

液は泡立たない．  

◆（5）重金属〈1n7〉 本品0．65gに水5mL及び希塩酸5mLを加え，加温して溶かし，冷後，わずかに沈殿を生  

一204－   



じるまでアンモニア試液を加えた後，少量の希塩酸を滴加して沈殿を溶かし，pH3．5の塩酸・酢酸アンモニウム  

緩衝液10mL及び水を加えて50mLとする．これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液2．OmLにpH3．5  

の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液10mL及び水を加えて50mLとする（31ppm以下）．．  

（6）バリウム 本品0．5gに水10mLを加えて煮沸し，かき混ぜながら塩酸1mLを滴加して溶かし，冷後，必要  

ならばろ過し，硫酸カリウム試液2mLを加え，10分間放置するとき，液は混濁しない．  

◆（7）ヒ素 〈）・11〉 本品1・Ogを希塩酸5mLに溶かし・これを検液とし，試験を行う（2ppm以下）．．   

強熟減量〈2．イj〉 6．6～8．5％（1g，800～825℃，恒量）．   

走王法 本品約0．4gを精密に量り，希塩酸12mLに溶かし，水を加えて正確に200mLとする．この液20mL  

を正確に量り，これに0．02mol／Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液25mLを正確に加え，水50mL  

及びpHlO．7のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加え，過量のエチレンジアミン四酢酸二水素ニナト  

リウムを0．02mol／L硫酸亜鉛液で滑走〈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25  

mg）．同様の方法で空試験を行う．  

0・02mol／Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液1mL ＝2．721mgCaHPO．   

◆貯法 容器 密閉容器．◆   

医薬品各条の部リン酸水素カルシウム水和物の条基原の項，性状の項，確認試験の項，純度試験の項，強熟  

残分の項．定量法の項及び貯法の項を次のように改める．   

リン酸水素カルシウム水和物   

CaHPO4・2H20：172．09  

【77βクー77一刀  

本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品各条である．   

なお．三薬局方で調和されていない部分は「◆ ◆」で囲むことにより示す．  

本品は定量するとき，リン酸水素カルシウム水和物（CaHPO．・2H20）98．0～105．0％を含む．   

◆性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品は水又はエタノール（99．5）にほとんど溶けない．   

本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける．◆   

確認試験  

（1）本品0．1gに2mol／L塩酸試液10mLを加え，加温して溶かし，アンモニア試液2．5rnLを振り混ぜながら滴  

加し，シュウ酸アンモニウム試液5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる．  

（2）本品0．1gを希硝酸5mLに溶かし，70℃で1～2分間加温し，セモリブデン酸六アンモニウム試液2mL  

を加えるとき，黄色の沈殿を生じる．   

純度試酸  

（1）酸不溶物 本品5．Ogに水40mL及び塩酸10mLを加え，5分間穏やかに煮沸し，冷後，不溶物を定量  

分析用ろ紙を用いてろ取する．洗液に硝酸銀試液を加えても混濁を生じなくなるまで水で洗い，残留物を  

ろ紙とともに600±50℃で強熱して灰化するとき，その量は10mg以下である（0．2％以下）．  

（2）塩化物〈J．03〉 本品0．20gに水20mL及び希硝酸13mLを加えて溶かし，水を加えて100mLとし，必要な  

らばろ過する．この液50mLを検液とし，試験を行う．比較液には0．01mol／L塩酸0．70mLを加える（0．248％以  

下）．  
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（3）硫酸塩〈J．］4〉 本品0．5gに水5mL及び希塩酸5mLを加えて溶かし，水を加えて100mLとし．必要なら  

ばろ過する．ろ液20mLに希塩酸ImL及び水を加えて50mLとする．この液を検液とし，試験を行う．比較液  

には01005moI／L硫酸1．OmLを加える（0．48％以下）．  

（4）炭酸塩 本品1．Ogに新たに煮沸して冷却した水5mLを加えて振り混ぜ，直ちに塩酸2mLを加えるとき，  

液は泡立たない．  

◆（5）重金属〈］．07〉 本品0．65gに水5mL及び希塩酸5mLを加え，加温して溶かし，冷後，わずかに沈殿を生  

じるまでアンモニア試液を加えた後，少量の希塩酸を滴加して沈殿を溶かし，PH3．5の塩酸・酢酸アンモニウム  

緩衝液10mL及び水を加えて50mLとする・これを検液とし，試験を行う．比較液は鉛標準液2．O mLにpH3．5  

の塩酸・酢酸アンモニウム緩衝液IOmL及び水を加えて50mLとする（31ppm以下）．．  

（6）バリウム 本品0．5gに水10mLを加えて煮沸し，かき混ぜながら塩酸1mLを滴加して溶かし，冷後、必要  

ならばろ過し，硫酸カリウム試液2mLを加え，10分間放置するとき，液は混濁しない．  

◆（7）ヒ素〈∴〃〉 本品1・Ogを希塩酸5mLに溶かし・これを検液とし，試験を行う（2ppm以下）．．   

強熟減i〈2，4j〉 24．5～26．5％（lg，800～825℃，恒量）．   

定量法 本品約0．4gを精密に量り，希塩酸12mlJに溶かし，水を加えて正確に200mLとする．この液2OmL  

を正確に量り，これに0．02mol／Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液25mLを正確に加え，水50mL  

及びpH10．7のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加え，過量のエチレンジアミン四酢酸二水素ニナト  

リウムを0．02mol／L硫酸亜鉛液で滑走〈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25  

mg）．同様の方法で空試験を行う．   

（）．02mol／Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液1mL ＝3．442mgCaHPO．・2H20   

◆貯法 容器 密閉容器．◆   

医薬品各条の部 レセルピン注射液の条採取容量の項の次に次の三項を加える，   

レセルピン注射液   

不溶性異物 〈∂．〃の 第1法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子 〈6．〃7〉 試験を行うとき，適合する．   

無 菌 〈イ．0∂〉 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．   

医薬品各条の部 レバロルフアン酒石酸塩注射液の条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

レバロルフアン酒石酸塩注射液   

エンドトキシン〈4．01〉150EU／mg末子乱   

同条採取容量の項の次に次の三項を加える．  

不溶性異物 〈6．〃6〉 第1法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子 〈∂．〃7〉 試験を行うとき，適合する．  

無 菌 〈イ．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．  
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医薬品各条の部 ロキシスロマイシンの条基原の項を次のように改める．   

ロキシスロマイシン  

本品は，エリスロマイシンの誘導体である．   

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり970～1020／Jg（力価）を含む・ただし，本品の力価は，  

ロキシスロマイシン（C41H76N2015）としての量を質量（力価）で示す．   

医薬品各条の部 ロキタマイシンの条の次に次の一条を加える．   

ロキタマイシン錠  

RokitamycinTablets  

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～l】0．0％に対応するロキタマイシン（C42I169NO．5：827．99）を  

含む．   

製法 本品は「ロキタマイシン」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，表示量に従い「ロキタマイシン」10mg（力価）に対応する量をとり，メタノール20  

mLを加え，必要ならば遠心分離する・この液1mLにメタノールを加えて25mLとした液につき，紫外可視吸光  

度測定法〈フ．24〉により吸収スペクトルを測定するとき，波長230～233nm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，水50mLを加え，崩壊させる．次にメタノール10mLを加え，よく振り混ぜた後，水を加え  

て正確に100mLとする，この液を必要ならば遠心分離し，孔径0．5／皿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VmLを正確に量り，1mL中に「ロキタマイシン」約20FLg（力価）を含む液  

となるように水を加えて正確に1′′mLとし，試料溶液とする．別にロキタマイシン標準品約20mg（力価）に対応  

する量を精密に量り，メタノール10mLに溶かした後，水を加えて正確に100mLとする．この液5mLを正確に  

量り，水を加えて正確に50mL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細こより試験を行い，波長232nmにおける吸光度」T及び」sを測定する．  

ロキタマイシン（C．2H6，NOI5）の量［mg（力価）】＝＝ WsX（AT／As）×（V，／り×（1／10）  

I鴨：ロキタマイシン標準品の秤取量［mg（力価）］   

溶出性 〈∂．ノ0〉 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l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〝11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「ロキタ  

マイシン」約22／ノg（力価）を含む液となるように水を加えて正確にr′′mLとし，試料溶液とする．別にロキタマ  

イシン標準品約22mg（力価）に対応する量を精密に量り，メタノール10mLに溶かした後，水を加えて正確に  

100mLとする．この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL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232nmにおける吸光度」T及び  

」sを測定する．  

ロキタマイシン（C．2H6，NO15）の表示量に対する溶出率（％）＝ 垢×（AT／As）×（V’／り×（1／C）×90  
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FIち：ロキタマイシン標準品の秤取量【mg（力価）］   

C：】錠中のロキタマイシン（C42H6。NO15）の表示量［mg（力価）】   

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〈イ，〃プ〉の円筒平板法により試験を行う．  

（i）試験菌，培地及び標準溶液は「ロキタマイシン」の定量法を準用する．  

（ii）試料溶液 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする．「ロキタマイシン」約40mg（力価）  

に対応する量を精密に量り，メタノール50mLを加えて激Lく振り混ぜた後，pH4．5の0，lmol／Lリン酸塩緩衝  

液を加えて正確に100mLとし，必要ならば遠心分離する．この液適量を正確に量り，ポリソルベート80 0．1g  

にpH8．0のOLlmol／Lリン酸塩緩衝液を加えて1000mLとした液を加えて1mL中に2FJg（力価）及び0．5FLg（力  

価：）を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする．  

貯 法 容器 気密容器．  
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医薬品各条の部 イレイセンの条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

イレイセン   

純度試験 ヒ素〈J．1］）本品の粉末0．4gをとり第4法により検液を調製し，試験を行う（5ppm以下）・   

医薬品各条の部 ウコンの条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

ウコン   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品の粉末3．Ogをとり，第3法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液3・OmLを  

加える（10ppm以下）．  

（2）ヒ素り．〃〉 本品の粉末0．4gをとり，第4法により検液を調製し，試験を行う（5ppm以下）・   

医薬品各条の部 ウコンの条の次に次の一条を加える．   

ウコン末  

PowderedTurmeric   

CURCUMAERHIZOMAPULVERATUM  

鬱金末  

本品は「クコン」を粉末としたものである．   

生薬の性状 本品は黄褐色～暗黄褐色を呈し，特異なにおいがあり，味は苦く刺激性があり，だ液を黄色に染め  

る．   

本品を鏡検 〈5．卯〉 するとき，全体が黄色を呈し，主としてのり化したでんぷん塊や黄色物質を含む柔細胞を  

認め，更に階紋道管の破片を認める．コルク組織，表皮細胞，厚壁化した木部柔細胞の破片及び非腺毛を認める  

ことがある．   

確認試願 本品0．5gにメタノール20mLを加え，15分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする・この  

液につき，薄層クロマトグラフィー 〈2．朋〉 により試験を行う．試料溶液5／九を薄層クロマトグラフィー用シリ  

カゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル／ヘキサン／酢酸（100）混液（70：30：1）を展開  

溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾するとき，布イ直0，4付近に黄色のスポットを認める．   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品3．Ogをとり，第3法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液3．OmLを加える  

（10ppm以下）．  

（2）ヒ素〈ノ．〃〉 本品0．4gをとり，第4法により検液を調製し，試験を行う（5ppm以下）．   

乾燥減量 〈J．卯〉17．0％以下（6時間）．   

灰 分 〈J．〃／〉 7．5％以下．   

酸不溶性灰分 〈∫．のノ〉1．0％以下．   

エキス含土 〈5．以〉 希エタノールエキス9．0％以上．  
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医薬品各条の部 ウヤクの条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

ウヤク   

純度試験  

（1）重金属 〈川7〉 本品の粉末3．O gをとり，第3法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液3．O mL  

を加える（10ppm以下）．  

（2）ヒ素り．〃〉 本品の粉末0．4gをとり，第4法により検液を調製し，試験を行う（5ppm以下）・   

医薬品各条の部 ウワウルシ流エキスの条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

ウワウルシ流エキス   

純度試寮重金属〈川7〉 本品1．Ogをとり，流エキス剤（4）により検液を調製し，試験を行う（30ppm以下）・   

医薬品各条の部 エンゴサクの条確認試験の項を次のように改める．   

エンゴサク   

確認試験 本品の粉末2gにメタノール10mLを加え，15分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする・こ  

の液につき，薄層クロマトグラフィーく2．旧〉により試験を行う．試料溶液10〃Lを薄層クロマトグラフィー用シリ  

カゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノール／酢酸アンモニウム溶液（3→10）／酢酸（100）混  

液（20：11）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365nm）を照射  

するとき，布イ直0．4付近に黄緑色の蛍光を発するスポット，裾直0．35付近に黄色の蛍光を発するスポットを認め  

る．また，噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧し，風乾後，亜硝酸ナトリウム試液を均等に噴霧するとき，  

」裾直0．6付近に褐色のスポットを認める・   

同条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品の粉末3．Ogをとり，第3法により操作し，試験を行う・比較液には鉛標準液3・OmL  

を加える（10ppm以下）・  

（2）ヒ素〈ノ，〃〉 本品の粉末0．4gをとり，第4掛こより検液を調製し，試験を行う（5ppm以下）・   

医薬品各条の部 エンゴサクの条の次に次の一条を加える．   

エンゴサク末  

Pc嘲deredCorydalisTuber  

CORYDALISTUBERPULVERATUM  

延胡索末  

本品は「エンゴサク」を粉末としたものである．  
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本品は換算した生薬の乾燥物に対し，デヒドロコリダリン（デヒドロコリダリン硝酸塩として）0．08％以上を  

含む．   

生薬の性状 本品は緑黄色～灰黄色を呈し，ほとんどにおいがなく，味は苦い．   

本品を鏡検 〈5．0ノ〉 するとき，主としてのり化したでんぷん塊又はでんぷん粒を含む淡黄色～無色の柔細胞を  

認め，更にコルク組織の破片，淡黄色の石細胞，厚壁細胞，網紋，らせん紋及び環紋道管の破片を認める．でん  

ぷん粒は，単粒又は2～3個以上よりなる複粒である．   

確認試験 本品2gにメタノール10mLを加え，15分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．この液  

につき，薄層クロマトグラフィー〈2．〃j〉により試験を行う．試料溶液10／山を薄層クロマトグラフィー用シリカ  

ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．次にメタノール／酢酸アンモニウム溶液（3→10）／酢酸（100）混  

液（20：1：l）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365nm）を照  

射するとき，月r値0．4付近に黄緑色の蛍光を発するスポット，穐イ直0．35付近に黄色の蛍光を発するスポットを認  

める．また，噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧し，風乾後，亜硝酸ナトリウム試液を均等に噴霧すると  

き，穐イ直0，6付近に褐色のスポットを認める．   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品3．Ogをとり，第3法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液3．OmLを加える  

（10ppm以下）．  

（2）ヒ素〈ノ．〃〉 本品0．4gをとり，第4法により検液を調製し，試験を行う（5ppm以下）．   

乾燥減量 〈5．0ノ〉15．0％以下．   

灰 分 〈5．ロイ〉 3．0％以下．   

成分含量測定法 本品約1gを精密に量り，メタノール／希塩酸混液（3：1）30mLを加え，還流冷却器を付けて  

水浴上で30分間加熱し，冷後，ろ過する．残留物はメタノール／希塩酸混液（3：1）15mLを加え，同様に操作す  

る．全ろ液を合わせ，メタノール／希塩酸混液（3：1）を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする，別に成分含  

量測定用硝酸デヒドロコリダリンをデシケ一夕ー（シリカゲル）で1時間以上乾燥し，その約10mgを精密に量  

り，メタノール／希塩酸混液（3：1）に溶かして正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5／JL  

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〉により試験を行い，それぞれの液のデヒドロコリ  

ダリンのピーク面積」T及び」sを測定する．  

デヒドロコリダリン〔デヒドロコリダリン硝酸塩（C22H24N207）として〕の量（mg）＝WtX（AT／As）×（1／4）  

垢：成分含量測定用硝酸デヒドロコリダリンの秤取量（mg）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：340nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ15crn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：リン酸水素ニナトリウム十二水和物17．91gを水970mLに溶かし，リン酸を加えてpH2．2に調整す  

る．この液に過塩素酸ナトリウム14．05gを加えて溶かし，水を加えて正確に1000mLとする．この液にア  

セトニトリル450mL及びラクリル硫酸ナトリウム0．20gを加えて溶かす．  

流量：デヒドロコリダリンの保持時間が約24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：成分含量測定用硝酸デヒドロコリダリンImg及び塩化ベルベリン1mgを水／アセトニトリ  

ル混液（20：9）20mLに溶かす．この液5／山につき，上記の条件で操作するとき，ベルベリン，デヒドロ  
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コリダリンの順に溶出し，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5／九につき，試験を6回繰り返すとき，デヒドロコリダリンのピーク面積の相   

対標準偏差は1．5％以下である．   

医薬品各条の部 オウゴンの条定量法の項を次のように改める．   

オウゴン   

定i法 本品の粉末約0．5gを精密に量り，薄めたメタノール（7→10）30 mLを加え，還流冷却器を付けて  

水浴上で50分間加熱する．冷後，共栓遠心沈殿管に移し，遠心分離し，上澄液を分取する．還流抽出の容器は，  

薄めたメタノール（7→10）30mLで洗い．洗液は先の共栓遠心、沈殿管に入れ，5分間振り混ぜ，遠心分離し，  

上潅液を分散する．残留物は更に薄めたメタノール（7→10）30mLを加え，5分間振り混ぜ，遠心分離し，上  

澄液を分取する．全抽出液を合わせ，薄めたメタノール（7→10）を加えて正確に100mLとする．この液2mL  

を正確に量り，薄めたメタノール（7→10）を加えて正確に20mLとし，試料溶液とする．別にバイカリン標準  

品（別途水分を測定しておく）約10mgを精密に量 り，メタノールに溶かして正確に20mLとする．この液2mL  

を正確に量り，薄めたメタノール（7→10）を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶  

液10／JLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈ユ朋〉により試験を行い，それぞれの液のバイ  

カリンのピーク面積」T及び」sを測定する．  

バイカリン（C21H1801一）の量（mg）＝W宣×（AT／As）×5  

勒：脱水物に換算したバイカリン標準品の秤取量（mg）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：277nm）  

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：50℃付近の一定温度  

移動相：薄めたリン酸（1→146）／アセトニトリル混液（18：7）  

流量：バイカリンの保持時間が約6分になるように調整する．   

ンステム適合性  

システムの性能：バイカリン標準品Img及びパラオキシ安息香醸メチル2mgをメタノールに溶かして100mL  

とする．この液10／九につき，上記の条件で操作するとき，バイカリン，パラオキシ安息香酸メチルの順  

に溶出し，その分離度は3以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／ノLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，バイカリンのピーク面  

積の相対標準偏差は1．5％以下である．   

医薬品各条の部 オウゴン末の条確認試験の項（2）の目及び定量法の項を次のように改める．   

オウゴン未   

確認試験  

（2）本品2gにメタノール10mLを加え，水浴上で3分間加温し，冷後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする・別に  

バイカリン標準品Imgをメタノール1mLtこ溶かし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフ  

ィー 〈2，〃j〉 により試験を行う．試料溶液及び標準溶液5／九ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用い  

－212－   



て調製した薄層板にスポットする．次にトブタノール／水／酢酸（100）混液（4：2：1）を展開溶媒として約10cm  

展開した後，薄層板を風乾する．これに塩化鉄（Ⅲ）・メタノール試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得  

た数個のスポットのうち1個のスポットは，標準溶液から得た暗緑色のスポットと色調及び月r値が等しい．   

定土法本品約0．5gを精密に量り，薄めたメタノール（7→10）30mLを加え，還流冷却器を付けて水浴上で  

30分間加熱する．冷後，共栓遠心沈殿管に移し，遠心分離し，上澄液を分取する．還流抽出の容器は，薄めたメ  

タノール（7→10）30mLで洗い，洗液は先の共栓遠心沈殿管に入れ，5分間振り混ぜ，遠心分離し，上澄液を  

分取する．残留物は更に薄めたメタノール（7→10）30mLを加え，5分間振り混ぜ，遠心分離し，上澄液を分  

散する．全抽出液を合わせ，薄めたメタノール（7→10）を加えて正確に100mLとする．この液2mLを正確に  

量り，薄めたメタノール（7→10）を加えて正確に20mLとし，試料溶液とする．別にバイカリン標準品（別途  

水分を測定しておく）約10mgを精密に量り，メタノールに溶かして正確に20mLとする．この液2mLを正確に  

量り，薄めたメタノール（7→10）を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／JL  

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．〃ハ により試験を行い，それぞれの液のバイカリンの  

ピーク面積dT及び」sを測定する．  

バイカリン（C2）H，80‖）の量（mg）＝Ws X（AT／As）×5  

垢：脱水物に換算したバイカリン標準品の秤取量（mg）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：277nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〝11の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化  

シリカゲルを充てんする．  

カラム温度：50℃付近の一定温度  

移動相：薄めたリン酸（1→146）／アセトニトリル混液（18：7）  

流量：バイカリンの保持時間が約6分になるように調整する，   

システム適合性  

システムの性能：バイカリン標準品Img及びパラオキシ安息香酸メチル2mgをメタノールに溶かして100mL  

とする．この液10／JLにつき，上記の条件で操作するとき，バイカリン，パラオキシ安息香酸メチルの順  

に溶出し，その分離度は3以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，バイカリンのピーク面  

積の相対標準偏差は1．5％以下である．   

医薬品各条の部 オウレンの条確認試験の項の次に次の一項を加える．   

オウレン   

純度試験 ヒ素（1．11〉 本品の粉末0．4gをとり第4法により検液を調製し，試験を行う（5ppm以下）．   

医薬品各条の部 オウレン末の条純度試験の項を次のように改める．   

オウレン未   

練度試験  

（1）オウバク 本品を鏡検 〈5．朋〉 するとき，結晶細胞列又は粘液塊を認めない．また，本品0．5gに水2mLを  

加えてかき混ぜるとき，液はゲル状を呈しない．  
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