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チルミコシン類

Tilmicosin Antibiotic Drugs

シス－チルミコシン

チルミコシンは、タイロシンリン酸塩を原料とした半合成によって得られるシス1
チルミコシン及びトランス チルミコシンなどの混合物である。－ －

この類の医薬品は、チルミコシン、チルミコシンの塩及びこれらを含有する製剤2
とする。

この類の医薬品の力価は、シス チルミコシン( )としての量を「質3 C H N O－ 46 80 2 13

量(力価)」で示す。



- 180 -

チルミコシン注射液

Tilmicosin Injection

本品は、チルミコシンの液状の注射剤である。

確認試験

。 、1 1mL 20mL 2mL 1mL本品 にアセトンを加えて とする この液 に塩酸 を加えるとき

液は淡紅色を呈する。

本品につき、薄層クロマトグラフィーにより試験を行い、確認する。2
( ) 展開溶媒 ［酢酸エチル／ジエチルアミン混液( ： )］を用いる。1 9 1
( ) 常用標準希釈液 常用標準チルミコシン適当量をとり、メタノールを加えて2
溶かし、約 (力価) の希釈液を作る。10mg /mL

( ) 試料溶液 本品の表示力価に従い、約 (力価)に対応する量をとり、メ3 300mg
タノールを加えて溶かし、約 (力価) の試料溶液を作る。10mg /mL

( ) 薄層板 薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いる。4
5 100( ) 判定 展開した薄層板に硫酸・メタノール試液を均一に噴霧した後、約

℃で約 分間加熱するとき、試料溶液の示すスポットの 値は、常用標準希釈5 R f

液のそれと等しい。

規格 ( ) 本品は、表示された力価の ～ ％を含む。1 90 120
2 pH 5.5 6.5( ) ； ～

( ) 無菌試験；適合3

―――試験法―――

力価試験

( ) 円筒平板法1
① 培地 種層用寒天培地及び基層用寒天培地

17.0g 2.5gパンクレアチン消化カゼイン ブドウ糖

3.0g 5.0gパパイン消化大豆 塩化ナトリウム

13.0 20.0g 2.5gカンテン ～ リン酸水素二カリウム

1,000mL pH 7.2 7.4以上をとり 水を加えて溶かし とし 滅菌する は ～、 、 、 。 、

とする。

② 試験菌 を用いる。Staphylococcus epidermidis ATCC 12228
③ 常用標準希釈液 常用標準チルミコシン適当量をとり、減圧下( 以0.67kPa
下)、 ℃で 時間乾燥した後、その適当量を精密に量り、少量のメタノールを60 3
加えて溶かし、 リン酸塩緩衝液( )を加えて約 (力価) の濃0.1mol/L pH4.5 1mg /mL
度の明らかな原液を作る。原液は遮光下、 ℃以下に保存し、 日以内に使用15 30
する。用時、原液の適量を正確に量り、同緩衝液で正確に希釈して (力100µg
価) 及び (力価) の希釈液を作る。/mL 25µg /mL

④ 試料溶液 本品の表示力価に従い、適当量を正確に量り、 リン酸塩0.1mol/L
緩衝液( )を加えて約 (力価) の濃度の明らかな試料原液を作る。こpH4.5 1mg /mL
れを同緩衝液で正確に希釈して (力価) 及び (力価) の試料溶液100µg /mL 25µg /mL
を作る。

( ) 液体クロマトグラフィー2
本品の表示力価に従い、約 (力価)に対応する容量を正確に量り、移動相300mg

を加えて正確に とする。この液 を正確に量り、内標準溶液 を正確100mL 5mL 5mL
に加えた後、移動相を加えて とし、必要に応じて孔径 以下のメンブ50mL 0.45µm
ランフィルターでろ過し、試料溶液とする。別に、常用標準チルミコシンを減圧

下( 以下)、 ℃で 時間乾燥し、その約 (力価)に対応する量を精密0.67kPa 60 3 30mg
5mL 20mLに量り、アセトニトリル を加えて溶かした後、移動相を加え、正確に

とする。この液 を正確に量り、内標準溶液 を正確に加えた後、移動相10mL 5mL
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を加えて とし、必要に応じて孔径 以下のメンブランフィルターでろ50mL 0.45µm
過し、標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液それぞれ につき、次の条件10µL
で液体クロマトグラフィーにより試験を行い、内標準物質のピーク面積に対する

チルミコシンのピーク面積の比 及び を求める。ただし、チルミコシンのピQ QT S

ーク面積は シス チルミコシン(保持時間約 分) トランス チルミコシン(保、 、－ －14
持時間約 分)及び エピ シス チルミコシン(保持時間約 分)のそれぞれの12 8 13－ － －

ピーク面積の和とする。

本品 中の (力価)1mL mg
常用標準チルミコシン採取量中の (力価)QT mg

10＝ × ×

本品の採取量( )QS mL

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのアセトニトリル溶液( → )1 1,000
操作条件

検出器：紫外吸光光度計(測定波長： )280nm
カラム：内径 ～ 、長さ ～ のステンレス管に の液体クロマトグラ4 5mm 25 30cm 5µm

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： ℃付近の一定温度60
移動相：ジブチルアミン試液( ) 、アセトニトリル 及びテトラヒpH2.5 25mL 52mL

ドロフラン に水を加え とする。60mL 1,000mL
流 量：シス チルミコシンの保持時間が約 分になるように調整する。－ 14
カラムの選定：標準溶液 につき、上記の条件で操作するとき、トランス チ10µL －

ルミコシン、シス チルミコシン、内標準物質の順に溶出し、トランス－

チルミコシンとシス チルミコシンの分離度が 以上のものを用い－ － 2.5
る。
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チルミコシンリン酸塩液

Tilmicosin Phosphate Solution
(リン酸チルミコシン液)

本品は、チルミコシンリン酸塩の液剤である。

確認試験

。 、1 1mL 20mL 2mL 1mL本品 にアセトンを加えて とする この液 に塩酸 を加えるとき

液は淡紅色を呈する。

2 2 10µL力価試験の( )液体クロマトグラフィーの試料溶液及び標準溶液それぞれ

につき、力価試験の( )液体クロマトグラフィーにより試験を行うとき、本品の2
内標準物質に対するシス チルミコシン及びトランス チルミコシンの相対保持－ －

時間は、常用標準品のそれと等しい。

規格 ( ) 本品は、表示された力価の ～ ％を含む。1 90 120
2 pH 3.5 5.5( ) ； ～

―――試験法―――

力価試験

( ) 円筒平板法1
① 培地 種層用寒天培地及び基層用寒天培地

17.0g 2.5gパンクレアチン消化カゼイン ブドウ糖

3.0g 5.0gパパイン消化大豆 塩化ナトリウム

13.0 20.0g 2.5gカンテン ～ リン酸水素二カリウム

1,000mL pH 7.2 7.4以上をとり 水を加えて溶かし とし 滅菌する は ～、 、 、 。 、

とする。

② 試験菌 を用いる。Staphylococcus epidermidis ATCC 12228
③ 常用標準希釈液 常用標準チルミコシン適当量をとり、減圧下( 以0.67kPa
下)、 ℃で 時間乾燥した後、その適当量を精密に量り、少量のメタノールを60 3
加えて溶かし、 リン酸塩緩衝液( )を加えて約 (力価) の濃0.1mol/L pH4.5 1mg /mL
度の明らかな原液を作る。原液は遮光下、 ℃以下に保存し、 日以内に使用15 30
する。用時、原液の適量を正確に量り、 リン酸塩緩衝液( )で正0.1mol/L pH4.5
確に希釈して (力価) 及び (力価) の希釈液を作る。100µg /mL 25µg /mL

④ 試料溶液 本品の表示力価に従い、適当量を正確に量り、 リン酸塩0.1mol/L
緩衝液( )を加えて約 (力価) の濃度の明らかな試料原液を作る。こpH4.5 1mg /mL
れを リン酸塩緩衝液( )で正確に希釈して、 (力価) 及び0.1mol/L pH4.5 100µg /mL

(力価) の試料溶液を作る。25µg /mL
( ) 液体クロマトグラフィー2

本品の表示力価に従い、約 (力価)に対応する容量を正確に量り、移動相250mg
を加えて正確に とする。この液 を正確に量り、内標準溶液 を正確100mL 5mL 5mL
に加えた後、移動相を加えて とし、必要に応じて孔径 以下のメンブ50mL 0.45µm
ランフィルターでろ過し、試料溶液とする。別に、常用標準チルミコシンを減圧

下( 以下)、 ℃で 時間乾燥し、その約 (力価)に対応する量を精密0.67kPa 60 3 25mg
5mL 20mLに量り、アセトニトリル を加えて溶かした後、移動相を加えて正確に

とする。この液 を正確に量り、内標準溶液 を正確に加えた後、移動相10mL 5mL
を加えて とし、必要に応じて孔径 以下のメンブランフィルターでろ50mL 0.45µm
過し、標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液それぞれ につき、次の条件10µL
で液体クロマトグラフィーにより試験を行い、内標準物質のピーク面積に対する

チルミコシンのピーク面積の比 及び を求める。ただし、チルミコシンのピQ QT S

ーク面積はシス チルミコシン(保持時間約 分)、トランス チルミコシン(保－ －14
持時間約 分)及び エピ シス チルミコシン(保持時間約 分)のそれぞれの12 8 13－ － －
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ピーク面積の和とする。

本品 中の (力価)1mL mg
常用標準チルミコシン採取量中の (力価)QT mg

10＝ × ×

本品の採取量( )QS mL

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのアセトニトリル溶液( → )1 1,000
操作条件

検出器：紫外吸光光度計(測定波長： )280nm
カラム：内径 ～ 、長さ ～ のステンレス管に の液体クロマトグラ4 5mm 25 30cm 5µm

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： ℃付近の一定温度60
移動相：ジブチルアミン試液( ) 、アセトニトリル 及びテトラヒpH2.5 25mL 52mL

ドロフラン に水を加え とする。60mL 1,000mL
流 量：シス チルミコシンの保持時間が約 分となるように調整する。－ 14
カラムの選定：標準溶液 につき、上記の条件で操作するとき、トランス チ10µL －

ルミコシン、シス チルミコシン、内標準物質の順に溶出し、トランス－

チルミコシンとシス チルミコシンの分離度が 以上のものを用い－ － 2.5
る。
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チルミコシンリン酸塩準散

Powdered Mixture Tilmicosin Phosphate and Feed
(リン酸チルミコシン準散)

本品は、チルミコシンリン酸塩の準散剤である。

確認試験

本品につき、薄層クロマトグラフィーにより試験を行い、確認する。

( ) 展開溶媒 ［酢酸エチル／ジエチルアミン混液( ： )］を用いる。1 9 1
( ) 常用標準希釈液 常用標準チルミコシン適当量をとり、メタノールを加えて溶2
かし、約 (力価) の希釈液を作る。5mg /mL

( ) 試料溶液 本品の表示力価に従い、約 (力価)に対応する量をとり、メタ3 50mg
ノール／クロロホルム混液( ： )を加えて振り混ぜた後、ろ過し、約 (力価)1 1 5mg
の試料溶液を作る。/mL

( ) 薄層板 薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いる。4
( ) 判定 展開した薄層板に硫酸・メタノール試液を均一に噴霧した後、約 ℃5 100
で約 分間加熱するとき、試料溶液の示すスポットの 値は、常用標準希釈液の5 R f

それと等しい。

規格 ( ) 本品は、表示された力価の ～ ％を含む。1 90 120
( ) 乾燥減量； ％以下(第 法、 、減圧、 ℃、 時間)2 12.0 1 1g 60 5

―――試験法―――

力価試験

( ) 円筒平板法1
① 培地 種層用寒天培地及び基層用寒天培地

17.0g 2.5gパンクレアチン消化カゼイン ブドウ糖

3.0g 5.0gパパイン消化大豆 塩化ナトリウム

13.0 20.0g 2.5gカンテン ～ リン酸水素二カリウム

1,000mL pH 7.2 7.4以上をとり 水を加えて溶かし とし 滅菌する は ～、 、 、 。 、

とする。

② 試験菌 を用いる。Staphylococcus epidermidis ATCC 12228
③ 常用標準希釈液 常用標準チルミコシン適当量をとり、減圧下( 以0.67kPa
下)、 ℃で 時間乾燥した後、約 (力価)に対応する量を精密に量り、60 3 20mg

リン酸塩緩衝液( )を加えて溶かし、約 (力価) の濃度の明0.1mol/L pH4.5 1mg /mL
らかな原液を作る。原液は遮光下、 ℃以下に保存し、 日以内に使用する。15 30
用時、原液の適量を正確に量り、 リン酸塩緩衝液( )で正確に希0.1mol/L pH4.5
釈して (力価) 及び (力価) の希釈液を作る。100µg /mL 25µg /mL

④ 試料溶液 本品の表示力価に従い、約 (力価)に対応する量を精密に量100mg
り、メタノール／ リン酸塩緩衝液( )混液( ： ) を正確に0.2mol/L pH2.0 7 3 100mL
加えて 分間振り混ぜ、静置、ろ過又は遠心分離し、約 (力価) の濃度30 1mg /mL
の明らかな試料原液を作る。この液の適量を正確に量り、 リン酸塩緩0.1mol/L
衝液( )で正確に希釈して (力価) 及び (力価) の試料溶液pH4.5 100µg /mL 25µg /mL
を作る。

( ) 液体クロマトグラフィー2
100mg 0.2mol/L本品の表示力価に従い、約 (力価)に対応する量を精密に量り、

リン酸塩緩衝液( ) を正確に加えて 分間振り混ぜ、静置、ろ過又はpH2.0 100mL 30
遠心分離し、約 (力価) の濃度の明らかな試料原液を作る。この液 を1mg /mL 5mL
正確に量り、内標準溶液 を正確に加えた後、移動相を加えて とし、必5mL 50mL
要に応じて孔径 以下のメンブランフィルターでろ過し、試料溶液とする。0.45µm
別に、常用標準チルミコシンを減圧下( 以下)、 ℃で 時間乾燥し、その0.67kPa 60 3
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約 (力価)に対応する量を精密に量り、メタノール に溶かした後、移動25mg 10mL
相を加え、約 (力価) の濃度の明らかな標準原液を作る。この液 を正1mg /mL 5mL
確に量り、内標準溶液 を正確に加えた後、移動相を加えて とし、必要5mL 50mL
に応じて孔径 以下のメンブランフィルターでろ過し、標準溶液とする。0.45µm
試料溶液及び標準溶液それぞれ につき、次の条件で液体クロマトグラフィ30µL
ーにより試験を行い、内標準物質のピーク面積に対する本品及び常用標準チルミ

コシンのピーク面積の比 及び を求める。ただし、チルミコシンのピーク面Q QT S

積は、シス チルミコシン(保持時間約 分)、トランス チルミコシン(保持時－ －21
間約 分)、 エピ シス チルミコシン(保持時間約 分)のそれぞれのピーク17 8 19－ － －

面積の和とする。

本品 中の (力価)1mg µg
常用標準チルミコシン採取量中の (力価)QT mg

4,000＝ × ×

本品の採取量(m )QS g

内標準溶液 －ジメチルアミノベンズアルデヒド のメタノール溶液( → )4 0.5g 2 1,000
操作条件

検出器：紫外吸光光度計(測定波長： )280nm
カラム：内径 ～ 、長さ ～ のステンレス管に の液体クロマトグラ4 5mm 25 30cm 5µm

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： ℃付近の一定温度60
移動相： －ペンタンスルホン酸ナトリウム に水を加えて溶かした後、ジ1 0.174g

ブチルアミン試液( ) 、アセトニトリル 及びテトラヒドpH2.5 25mL 65mL
ロフラン を加え、水を加えて とする。60mL 1,000mL

流 量：シス チルミコシンの保持時間が約 分になるように調整する。－ 21
カラムの選定：標準溶液 につき、上記の条件で操作するとき、トランス チ30µL －

ルミコシン、シス チルミコシン、内標準物質の順に溶出し、トランス－

チルミコシンとシス チルミコシンの分離度が 以上のものを用い－ － 2.5
る。




