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目的

Alliance®  HPLCを用いた、USP準拠の分析条件に

よるブデソニドエピマーの分離。 

背景

ブデソニドは喘息および非感染性鼻炎（花粉症

やその他アレルギーを含む）の治療や、鼻ポ

リープの予防および治療に用いられる副腎皮

質ホルモンであり、炎症性腸疾患にも使用さ

れます。ブデソニド（16α,17-[(1RS)-ブチリデ

ンビス (オキシ )]-11β,21-ジヒドロキシプレ
グナ -1,4-ジエン -3,20-ジオンのエピマー）は、

C-22S（エピマー A）と C-22R（エピマー B）の

混合物です。

ブデソニドの USP 法では、4.6 × 150 mm、

5 µmの L1カラムを接続した HPLCシステム、
254 nmの UV検出、移動相には 23 mMリン酸

バッファー含有アセトニトリル（pH3.2）を使用

することを定めています。また、USP法では

3項目のシステム適合性を満たすことを要求

しており、2本のブデソニドエピマーのピー

ク間の分離度が 1.5以上であること、ブデソ

ニドエピマー Bのピークから決定されるカラ

ム効率は理論段数 5500以上であること、そ

してエピマー Aの相対保持時間がエピマー B

に対して 1.1であることが必要です。

一般的な品質管理部門で運用される、このよ

うな繊細な USP分析には、正確で精密な送液、

安定したミキシングおよび、精度の高いサン

プル注入と検出が可能な、信頼性と頑健性を

兼ね備えた HPLCシステムが必要です。そこで

本報告では、Alliance HPLCシステムの高水準

なパフォーマンスをご紹介します。

医薬品の品質管理

モニタリングに求められる

頑健性と信頼性を備えた

Alliance HPLCシステムは

品質管理部門に最適です。

米国薬局方（USP）公定法に
よるブデソニドエピマーの
分離におけるAlliance HPLC
システムの評価

図 2. XBridge 4.6 × 150 mm、5 µmを接続した Alliance HPLCシステムでの、USP標準法による
ブデソニドの分析結果
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図 1. Alliance HPLCと 2489 UV/vis検出器図 1. Alliance HPLCと 2489 UV/vis検出器
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ソリューション

図 1に示した Alliance HPLCシステムは、医薬品の

品質をモニタリングするために HPLCシステムに

頑健性や信頼性を要求する、品質管理部門に適し

ています。USPのオリジナルの分析法は、古い L1 

C18カラムの技術を使用して開発、公示されました。

Waters® 逆相カラム選択性チャートは、使用されて

いるカラムと最も近い保持能と選択性を持ち、より

新しい、堅牢性のある L1カラムを探す際に役立つ

ツールです。本分析では、このツールによりウォー

ターズの XBridge™ C18カラムを選択しました。
指定された標準試料および製剤サンプルの濃度は

0.5 mg/mLですが、この濃度は医薬品原薬に合わせ

て指定されたもので、賦形剤を含む最終的な製剤

中の原薬の測定には不適切でした。そのため、こ

の実験においてはサンプルの前処理を変更し、標

準品およびサンプルの濃度を、製剤が十分に溶解

する 12.8 µg/mLにしました。

XBridge C18 4.6 × 150mm、5 µmの L1カラムを使
用してブデソニド標準品の分析を行った結果、図 2

に示すクロマトグラム分離が確認されました。

表 1に示す通り、Alliance HPLCシステムは、ブデソニドの分離におけるシステ

ム適合性基準を容易に満たしました。さらに、エピマー B及びエピマー Aの両

ピークにおける面積値と保持時間の再現性は、USP Chromatography <621>で定

められた 5回注入時の相対標準偏差 2.0%以下の基準値を大幅に下回る良好な

結果です。このように、Alliance HPLCシステムは、非常に精度の高いクロマト

グラフィー結果を提供することができます。

USP要求事項 ブデソニドサンプルの分析結果

USP分離度（≧ 1.5） 2.03 

エピマー Bピークの理論段数（≧ 5500） 7962 

相対保持時間
（エピマー A = 1.1 × エピマー B)

1.1 

エピマー Bピークの面積値の
相対標準偏差（%RSD）

 0.28 (epimer B peak)

 0.39 (epimer A peak)

エピマー Bピークの保持時間の %RSD
 0.03 (epimer B peak)

 0.02 (epimer A peak)

表 1. Alliance HPLCシステムによるブデソニド標準品およびサンプルの 6回注入時におけるシス
テム適合性試験結果 .    

まとめ

ソフトウェアツールを使用して新しいウォーターズのカラムを選択し、Alliance 

HPLCシステムにより分析を行った結果、USPのブデソニド分析条件に準拠して、

エピマー 2本のピーク分離が可能でした。また、USP法において要求されるシ

ステム適合性も満たしています。以上より、再現性および信頼性のあるクロマ

トグラフィー結果を提供する Alliance HPLCシステムのパフォーマンス性能は、

USP法の運用に最適です。
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