
 

エルゴタミン酒石酸塩 1mg・無水カフェイン 50mg・イソプロピルアンチピリン 300mg 錠 
 

溶出性〈6.10〉 本品１個をとり，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．溶出試験開始 30 分後，溶出液 20mL 以上をとり，孔径 0.45μm 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 5mL を正確に量り，内

標準溶液 1mL を正確に加えた後，移動相を加えて正確に 10mL とし，試料溶液とする．別

にエルゴタミン酒石酸塩標準品を 60℃で 4 時間減圧乾燥し，その約 50mg を精密に量り，移

動相を加えて正確に 50mL とし，この液 2mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 20mL
とし，標準原液 Ａ とする．また，無水カフェイン標準品を 80℃で 4 時間乾燥し，その約

50mg を精密に量り，移動相を加えて正確に 50mL とし，標準原液 Ｂ とする．また，イソ

プロピルアンチピリン標準品をシリカゲルを乾燥剤として 5 時間減圧乾燥し，その約 60mg
を精密に量り，標準原液 Ａ 2mL，標準原液 Ｂ10mL を正確に加えた後，移動相を加えて溶

かし，正確に 100mL とする．更にこの液 5mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 10mL
とし，この液 5mL を正確に量り，内標準溶液 1mL を正確に加えた後，移動相を加えて正確

に 10mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10μL 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，それぞれの液の内標準溶液のピーク面積に対す

るエルゴタミン酒石酸塩のピーク面積の比ＱＴＥ及びＱＳＥ，カフェインのピーク面積の比ＱＴ

Ｃ及びＱＳＣ並びにイソプロピルアンチピリンのピーク面積の比ＱＴＩ及びＱＳＩを求める. 
本品の 30 分間の溶出率はエルゴタミン酒石酸塩 70％以上，無水カフェイン 85％以上及び

イソプロピルアンチピリン 85％以上である． 
 

エルゴタミン酒石酸塩（（C33H35N5O5）2･C4H6O6）の表示量に対する溶出率（％） 
＝ ＷＳE × （ＱＴE /ＱＳE ）×（１/ＣE ）×（9/5） 

 
無水カフェイン（C8H10N4O2）の表示量に対する溶出率（％） 
＝ ＷＳC ×（ＱＴC /ＱＳC ）×（１/ＣC ）× 90 

 
イソプロピルアンチピリン（C14H18N2O）の表示量に対する溶出率（％） 

＝ ＷＳＩ ×（ＱＴＩ/ＱＳＩ）×（１/ＣＩ）× 450 
 

ＷＳＥ：エルゴタミン酒石酸塩標準品の秤取量 (mg) 
ＷＳＣ：無水カフェイン標準品の秤取量 (mg) 
ＷＳＩ：イソプロピルアンチピリン標準品の秤取量 (mg)  
ＣＥ：１錠中のエルゴタミン酒石酸塩（（C33H35N5O5）2･C4H6O6）の表示量 (mg) 
ＣＣ：１錠中の無水カフェイン（C8H10N4O2）の表示量 (mg) 
ＣＩ：１錠中のイソプロピルアンチピリン（C14H18N2O）の表示量 (mg) 

 
内標準溶液 4-ジメチルアミノベンズアルデヒド10mgを移動相に溶かし，100mLとする． 

 
試験条件 

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：290nm） 
蛍光光度計（励起波長：320nm，蛍光波長：388nm） 
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カラム：内径 4.6mm，長さ 15cm のステンレス管に 5μm の液体クロマトグラフィー用

ブ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：薄めたリン酸（17→20）1.36mL を量り，水を加えて混和し，正確に 2000mL

とする（10mmol/L リン酸水溶液）．この液 1500mL にアセトニトリル 500mL を加

える． 
流量：カフェインの保持時間が約 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 10μL につき，上記の条件で操作するとき, 蛍光検出におい

てはエルゴタミン酒石酸塩，4-ジメチルアミノベンズアルデヒドの順に溶出し，エル

ゴタミン酒石酸塩，4-ジメチルアミノベンズアルデヒドの分離度は 2.0 以上である。

紫外吸光検出においてはカフェイン，4-ジメチルアミノベンズアルデヒド，イソプロ

ピルアンチピリンの順に溶出し，カフェイン，4-ジメチルアミノベンズアルデヒド及

びイソプロピルアンチピリンのピークの分離度はそれぞれ 2.0 以上である． 
システムの再現性：標準溶液 10μL 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ルゴタミン酒石酸塩，カフェイン及びイソプロピル

アンチピリンのピーク面積の比の相対標準偏差はそれぞれ 3.0％以下である． 
 

エルゴタミン酒石酸塩標準品 エルゴタミン酒石酸塩（日局）．ただし，乾燥したものを定量す

るとき，エルゴタミン酒石酸塩（（C33H35N5O5）2･C4H6O6）99.0％以上を含むもの． 
 
無水カフェイン標準品 無水カフェイン（日局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，カフ

ェイン（C8H10N4O2）99.0％以上を含むもの． 
 
イソプロピルアンチピリン標準品 イソプロピルアンチピリン（日局）.ただし，乾燥したもの

を定量するとき，イソプロピルアンチピリン（C14H18N2O）99.0％以上を含むもの． 
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エルゴタミン酒石酸塩 0.5mg・無水カフェイン 25mg・イソプロピルアンチピリン 150mg 錠 
 

溶出性〈6.10〉 本品１個をとり，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．溶出試験開始 30 分後，溶出液 20mL 以上をとり，孔径 0.45μm 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 5mL を正確に量り，内

標準溶液 1mL を正確に加えた後，移動相を加えて正確に 10mL とし，試料溶液とする．別

にエルゴタミン酒石酸塩標準品を 60℃で 4 時間減圧乾燥し，その約 50mg を精密に量り，移

動相を加えて正確に 50mL とし，この液 2mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 20mL
とし，標準原液 Ａ とする．また，無水カフェイン標準品を 80℃で 4 時間乾燥し，その約

50mg を精密に量り，移動相を加えて正確に 50mL とし，標準原液 Ｂ とする．また，イソ

プロピルアンチピリン標準品をシリカゲルを乾燥剤として 5 時間減圧乾燥し，その約 60mg
を精密に量り，標準原液 Ａ 2mL，標準原液 Ｂ10mL を正確に加えた後，移動相を加えて溶

かし，正確に 100mL とする．更にこの液 5mL を正確に量り，移動相を加えて正確に 10mL
とし，この液 5mL を正確に量り，内標準溶液 1mL を正確に加えた後，移動相を加えて正確

に 10mL とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液 10μL につき，次の条件で液体クロ

マトグラフィー〈2.10〉により試験を行い，それぞれの液の内標準溶液のピーク面積に対す

るエルゴタミン酒石酸塩のピーク面積の比ＱＴＥ及びＱＳＥ，カフェインのピーク面積の比ＱＴ

Ｃ及びＱＳＣ並びにイソプロピルアンチピリンのピーク面積の比ＱＴＩ及びＱＳＩを求める． 
本品の 30 分間の溶出率はエルゴタミン酒石酸塩 70％以上，無水カフェイン 85％以上及び

イソプロピルアンチピリン 85％以上である． 
 

エルゴタミン酒石酸塩（（C33H35N5O5）2･C4H6O6）の表示量に対する溶出率（％） 
＝ ＷＳE ×（ＱＴE / ＱＳE ）×（1 / ＣE ）×（9 / 5） 

  
無水カフェイン（C8H10N4O2）の表示量に対する溶出率（％） 

＝ ＷＳC ×（ＱＴC / ＱＳC ）×（1 /ＣC ）× 90 

   
イソプロピルアンチピリン（C14H18N2O）の表示量に対する溶出率（％） 

＝ ＷＳＩ ×（ＱＴＩ / ＱＳＩ）×（1 / ＣＩ）× 450 
 

ＷＳＥ：エルゴタミン酒石酸塩標準品の秤取量 (mg) 
ＷＳＣ：無水カフェイン標準品の秤取量 (mg) 
ＷＳＩ：イソプロピルアンチピリン標準品の秤取量 (mg)  
ＣＥ  ：１錠中のエルゴタミン酒石酸塩（（C33H35N5O5）2･C4H6O6）の表示量 (mg) 
ＣＣ ：１錠中の無水カフェイン（C8H10N4O2）の表示量 (mg) 
ＣＩ ：１錠中のイソプロピルアンチピリン（C14H18N2O）の表示量 (mg) 

 
内標準溶液 4-ジメチルアミノベンズアルデヒド10mgを移動相に溶かし，100mLとする． 

 
試験条件 

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：290nm） 
蛍光光度計（励起波長：320nm，蛍光波長：388nm） 
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カラム：内径 4.6mm，長さ 15cm のステンレス管に 5μm の液体クロマトグラフィー用

ブ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：薄めたリン酸（17→20）1.36mL を量り，水を加えて混和し，正確に 2000mL

とする（10mmol/L リン酸水溶液）．この液 1500mL にアセトニトリル 500mL を加

える． 
流量：カフェインの保持時間が約 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 10μL につき，上記の条件で操作するとき, 蛍光検出におい

てはエルゴタミン酒石酸塩，4-ジメチルアミノベンズアルデヒドの順に溶出し，エル

ゴタミン酒石酸塩，4-ジメチルアミノベンズアルデヒドの分離度は 2.0 以上である。

紫外吸光検出においてはカフェイン，4-ジメチルアミノベンズアルデヒド，イソプロ

ピルアンチピリンの順に溶出し，カフェイン，4-ジメチルアミノベンズアルデヒド及

びイソプロピルアンチピリンのピークの分離度はそれぞれ 2.0 以上である． 
システムの再現性：標準溶液 10μL 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ルゴタミン酒石酸塩，カフェイン及びイソプロピル

アンチピリンのピーク面積の比の相対標準偏差はそれぞれ 3.0％以下である． 
 

エルゴタミン酒石酸塩標準品 エルゴタミン酒石酸塩（日局）．ただし，乾燥したものを定量す

るとき，エルゴタミン酒石酸塩（（C33H35N5O5）2･C4H6O6）99.0％以上を含むもの． 
 
無水カフェイン標準品 無水カフェイン（日局）．ただし，乾燥したものを定量するとき，カフ

ェイン（C8H10N4O2）99.0％以上を含むもの． 
 
イソプロピルアンチピリン標準品 イソプロピルアンチピリン（日局）．ただし，乾燥したもの

を定量するとき，イソプロピルアンチピリン（C14H18N2O）99.0％以上を含むもの． 
 

 70




