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典方 法 测 定 含 量 的 结 果 为
、

 
、

 本文方法测定含量相应

为
、 、

 
。

两种方法

测定结果基本一致
。

六 盐酸美沙明 口服液的含量浏定

依法测定 批盐酸美沙酮 口服液
,

含量

结 果 分 别 为 标 示 量 的
、 、

 

三
、

讨论

一 盐酸美沙酮 口服 液按文献【”〕方法

用 厂 毗拉明马来酸盐
,

在

未及剂此物的条件下
,

我们通过选择
,

用盐酸

布 比卡因作内标
,

结果满意
。

二 盐酸美沙酮口服液中含防腐剂尼泊

金乙醋
,

在测定含量时
,

磷酸盐缓冲液的

值对组分的分离度及保留时间有较大影响
,

选择
、 、 、 、

进行试验
,

得

各溶质容量因子
’

的对数与 值的关系如

图
。

由图可见
,

盐酸美沙酮容量因子 ’随

升高而升高
,

而尼泊金 乙醋容量 因子 ’

随 升高略有下降
,

在 时
,

盐酸美沙

酮
、

内标及尼泊金乙酷可完全分离
。

三 采用 公司新产 品 势

色谱柱
,

基线噪声小
,

柱效高
,

盐酸美沙酮 口

服液中各组分得到较好分离
,

且色谱峰形对

称性提高
,

半峰宽也减小
,

得到 了较理想的色

谱图
。
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图
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值关 系图

盐酸布 比卡因 盐酸美沙酮 尼泊金 乙脂
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反相 法测定月事安颗粒剂中芍药试含量

赵丽华 张 霄翔
’

武苦安徽总队医院

王玉香 “

合肥   

摘要 用反相高效液相色谱法测定中成药颖粒剂中芍药贰的含量
。

用 。柱为固定相
,

甲醉
一

异丙醉

醋酸
一

水 为流动相分离效果最佳
,

平均 回收率
,

相对标准偏差
。

本法提取简

单
,

分析快速
,

精确
,

重现性好
。

关键词 芍药戒 反相高效液相色谱

月事安颗粒剂用于治疗妇科疾病
。

该冲

安徽中医学院药剂教研室

,

夭长市药检所

剂由白芍
、

地黄
、

牛膝
、

党参
、

肉桂等 余味

中药组成
,

成分复杂
。

为控制产品质量
,

保证

疗效
,

对其中的有效成分芍药贰建立含量测

定项
。

据文献报道
,

芍药贰的含量测定方法



有 法 ’ 、

比包法
、

薄层层析法
、

气

相色谱法
、

等
。

本文采 用反相

高效液相色谱法测定含量
。

结果满意
,

并对

提取次数
,

回收率
,

重复性
,

精密度等进行了

考察
。

一
、

方法与结果

一 鉴别试验

供试品溶液的制备 取供试样品 ,

置分液漏斗中
,

加水 使溶解
。

用乙醚抽

提数次 每次
,

至乙醚层无色
,

弃去 乙

醚层
。

再 用 水饱和 正 丁醇 提取 次
,

每次
。

合 并 正 丁 醇 液
,

水 洗 涤 次
,

每 次
,

弃去 水液
,

蒸干
。

残渣加 乙 醇 使

溶解
,

拌入 中性氧化铝拌匀
。

水浴上干

燥
。

装入预先装填好的中性氧化铝小柱

一 目
, ,

内径 顶端
,

以 甲醇

洗脱
。

收集洗脱液
,

蒸干
。

加 无水乙

醇使残渣溶解
,

作为供试品溶液
。

阴性对 照品 制备 取去白芍供试样

品
,

按
“

供试液的制备方法
”

项下操作
。

残

渣加 乙醇溶解
。

作为阴性 对照 品溶

液
。

℃
前沿线

,

等

图 月事安颗拉剂中白芍的 图谱
二 阴性对照品 样品 芍药贰对照品

对照 品溶液 的制备 取芍药贰对照

品
,

加乙醇制成每 含 的
、

溶液
,

作为

对照品溶液
。

展开剂和展开方法 吸取 阴性对照

品溶液
,

供试品溶液
,

对照品溶液各 川
,

分别

点样于同一硅胶 薄层板上
,

以氯仿
一

醋酸 乙

酷
一

甲醇
一

甲酸 为展开剂
,

采取

上行展开方 法展开
。

取 出
,

晾干
。

喷以

香草醛硫酸溶液 热风吹至斑点清晰
,

日光下

检视
。

色谱 识别 供试品色谱在与芍药贰

对照品色谱相应的位置上
,

显相 同的蓝紫色

斑点
,

阴性对照品色谱无此斑点 出现
。

二 含量浏定

仪器及试剂 高效液 相色谱仪

泵  紫外检测器
,

积分仪
。

 一 柱 不 锈

钢 川微量进样器
。

所用水为蒸馏水
,

甲醇为色谱纯
,

其它试

剂均 为 级
,

芍药贰 由中国

药品生物制品检定所提供
。

颗粒剂 由厂家提

供
。

实验 条件 固定相 柱 流动相

甲醇
一

异丙醇
一

醋酸
一

水  流

速  !
∀

 
#

∃
% 检 测 波长

:2 3On m ;柱温
:
室

温
。

3

.

供试品液的制备

(1) 样品处理
:
取月事安颗粒剂 59 精密

称定
,

置分液漏斗中加 50 m l
、

水
,

使样品溶解
。

用乙醚抽提数次
。

( 每次 15 m l) 至 乙醚层无

色为止
,

弃去乙醚层
,

水层用水饱和正丁醇萃

取数次
。

正丁醇萃取液用减压蒸馏法除去正

丁醇至干
。

用 20 m l乙 醇分数次超声洗涤残

渣
,

洗液移至 50 m l容量瓶中
,

加乙醇至刻度
,

即得供试品溶液
。

( 2) 样品峰面积测定
:
照样品处理方法

,

分别用水饱和正丁醇
,

萃取 4 次(第 1次用正

丁醇 40m l
,

以后每次 15m l)6 次(第 1次用正

丁醇 4Om l
,

以后每次 巧m l) 得供试品溶液 1
,

2

。

经 H PL C 测定
,

得峰面积见表 1
,

所得峰

面积大致相同
,

即浓度相近
。

为保证提取完

全
,

取萃取次数以 5 次最好
。

4

.

阴什 于扰考察 制备去 白芍的月事

安颗粒剂
,

照样品处理方法试验
,

在芍药贰保

留时间 14
.
10 m in 处无峰出现

,

证明无干扰
。

详见图 2
。
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阴性对照品 供试品

图 2 阴性对照品
、

供试品
、

芍药武对照品

芍药贰对照品

图谱

表 1 样品峰面积浏定结果

样品号 峰面积

3897301
3823371

3902348
3862808

峰面积均值

3882578

5
.
仅器猜密度 考察 取同一含量 测定

用供试液
,

连续进样 5 次
,

测得峰面积值
,

测

定结果见表 2
,

结果表明精密度良好
。

表 2 精密度考察

进样
次数

峰面积 彗面覆 sD 思
1 1563661
2 1523467
3 1477377 1505136.8 43668.54 2.90
4 1511338
5 1449841
6.线性关 来考察 精密称定芍药贰对

照品适量
,

置 50 m l量瓶中
,

加 乙醇溶解并稀

表 3

释至刻度
,

摇匀
。

分别精密取 0
.
5
、

1

、

2

、

2

.

5

、

3 m l 对照品溶液至 10 m l容量瓶中
,

加 乙醇稀

释至刻度
,

摇匀
。

制成 0
.
063

、

0

.

1 2 6

、

0

.

2 5 2

、

0

·

3 1 5

、

0

.

3 7 8 m g
/ m l s 个 不 同 浓 度的溶液

。

按上述色谱条件各选择 10 川
,

以峰面积(Y )

对浓度(X )进行一元线性回归
。

回归方程为

Y = 一 2 0 6 1 2 + I O 6 6 8 9 3 3 X
,

r =
0

.

9 9 9 8

。

结果

表明
,

在 0
.
63拜g 一 3

.
78 拼g 范围内芍药贰含量

与峰面积呈 良好线性关系
。

7

.

重复性考察 取同一批样品
,

按拟定

的含量测定方法平行测定 5 次
,

测定结果见

表 3
。

8

.

回收 率考察 精密 吸取 已 知浓度的

对照品溶液
,

加入到已知含量的样品溶液中
,

照供试液制备方法项下操作
。

测定结果见表

4
o

9
.
样品含蚤 N.I 定 分别测定 3 批样品

,

测定结果见表 5
。

重复性考察

样品号 峰面积

1394266
1370899

1408909
1466865

1365594
1384374

1377377

1449841

1426633

1313097

峰面积均值 芍药贰含量(m 以g) 平均含量 R
SD (

% )

1382582
.
5 1

。

3 0 0
7

1 4
3

7
8 8

7 1

.

3 5
2

6

1 3
7 4

9 8
4

1

.

2 9 3 6
1

.

3
1

3
1 2

.

7
2

1 4 1
3 6 0 9 1

.

3 2 9 8

1 3 6 9 8 6 5
1

.

2 8 8 8



表 4 回收率测定结果 (n 二 5)

样品号 已知含量 (m g) 加入量(m g) 测得量 (m g) 回收率(% ) 平均回收率(% ) SD R
SD (% )

2
.
049

2
.
049

2
.
049

2
.
049

2 .049

2
.704

2
.704

2.704

2.704

2
.704

4 .7126

4 .6267

4 .6751

4 .7695

4 .6268

98
.
51

95
.
33

96
.45

100
.
61

95
.
33

97
.25 1.80 1

.
85

.二
2

内」

表 5 含量浏定结果 (
n = 3)

批号 样品号 峰面积(S) 峰均值(幻 供试液芍药贰浓度 芍药贰含量
(m以m l) (m岁g)

均值 R SD (% )

1394266
1370899

1382582 0
.13007 1

。

3 0 0
7

9 6 0
4

0 1
2

1
4

0 8 9 0 9

1 4
6 6 8 6 5

1
4

3
7

8 8
7

0

.

1
3 5 2 6 1

.

3 5 2 6 1

,

3 1 5 6

1 3
6 5

5
9

4

1
3 8

4
3

7 4

1 3
7 4

9 8
4

0

.

1 2
9 3 6

1

.

2
9 3 6

1
5 3

2
3 3 0

1 4
9

1
2 3 2

1
5

1 1 7
8

1
0

.

1
4

2
2

0
1

.

4 2 2
0

9 6 0
4

0 3 2

1
5

1 2 1 4 2

1 5
2 3 1

1
2

1 5 1
7

6 2
7

0

.

1
4

2
7

5 1

.

4
2

7
5 1

.

4
1 5 5

1
4

9 2 2 3 3

1
4 7

8 1
1

9

1
4

8 5 1
7

6 0

.

1
3 9

7
0 1

.

3 9 7 0

1
5 8 5 8 2 5

1
6 5 9 3

7 1

1
6 2 2 5 9 8 0

.

1 5 2
6

1 1

.

5 2 6
1

9 6 0
4

0 5 2

1
6 5 8 9 2 3

1
6 0

2
5 6 8

1 6 3 0
7 4

5

.

5
0

.

1
5 3 3

7
1

.

5
3 3

7
1

.

5
3 8 3

2

.

4
5

1

.

1 5

0

.

9
7

1 6 1 7
5 5 0

1
6 8 9

2
3 0

1
6 5 3 3 9 0 0

.

1
5 5 5 0 1

.

5 5 5 0

二
、

讨论

(一 )本制剂 为大复方制剂
,

成分复杂
,

干

扰大且芍药贰的 入
~ 为 230

nm
,

但许多化合

物
,

如芳香族化合物及一些具有双键的物质

在 230
nn 处也有吸 收

。

因此不能采用 紫外
-

可见分光光度法测定芍药贰含量
。

而 H P LC

具有分离效能高
。

分析速度快及仪器化等优

点
,

故决定采用 H P L C 法测定颗粒剂中芍药

贰含量
。

( 二 )在用 H P L C 法测定中
,

我们曾对几

组流动相系统进行选择
、

改进
。

以流动相甲

醉
一

异丙醇
一

30
% 醋酸

一

水 (25
:2 :2 :7 1)

,

流速

1
.
om l/ m in 为最佳

。

芍药贰峰形 对称
、

分离

完全
、

图谱简单
、

空白对照无干扰
。

且对柱效

要求不高
,

流动相价廉
。

( 三)在样品处理过程中
,

采用超 声清洗

正丁醇提取液蒸干后的残渣
,

能够保证芍药

贰定量转移到容量瓶中
,

而采用其它方法效

果不太好
。

( 四 )本实验采用外标法进行含量测定
,

测定结果表明
,

标准曲线并不经过原点
,

因此

决定采用外标两点法随行对照
。

( 五)运用反相 H PL C 法测定月事安颖

粒剂中芍药贰含量
,

简便快速
、

精密度高
、

重
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现性好
。
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酸性染料比色法测定小儿

化痰止咳糖浆中盐酸麻黄碱的含量
祖鲁宁

(海军 404 医院药局 威海 264200 )

小儿化痰止咳糖浆是含盐酸麻黄碱的常

用复方制剂
,

盐酸麻黄碱是其中主要成分
,

由

于受各组分干扰
,

难以直接测定含量
,

地方标

准无含量测定方法〔
’

·

2 〕
。

本文利用麻黄碱能

随水蒸气 蒸馏 的性质[
3,

4 〕
,

在碱性条件下直

接蒸馏将麻黄碱分离出来
,

再用酸性染料 比

色法测其含量
,

方法灵敏
、

准确
、

可靠
。

盐酸

麻黄碱在 pH S
.
6 磷酸盐缓冲液 中与澳磨香

草酚兰形成稳定的黄色络合物
,

其氯仿提取

液在 4l l
nm 处有最大吸收

,

故可对其进行 比

色测定
。

一
、

仪器与试药

u v
一

3
00

0 型分光光度计(日本岛津);盐

酸麻黄碱为中国药品生物制品检定所产品 ;

pH S
.
6 磷酸盐缓冲液

、

0

.

0 5 % 澳磨香草酚兰

溶液按 中国药典 1995 版配制;其它试剂为分

析纯
。

二
、

方法与结果

(一 )供试品溶液制备 精密吸取样品液

10m l
,

加水 12Om l
,

加氢氧化钠 209
,

蒸馏
,

收

集馏液约 95 m l
,

置 10Om l量瓶中
,

加水 至刻

度
。

精密吸取 5m l置分液漏斗 中
,

精密加入

磷酸盐缓冲液 Zm l
,

澳察香草酚兰溶液 Zm l
,

摇匀
,

精密 加入 氯仿 10 m l振摇 提 取
,

放置

3m in
,

分取氯仿层
。

同法制得氯仿空 白液
,

分别对两提取液在 340 一 50 O n m 波 长处扫

描
。

选定最大吸收波长 41 1 士 I
n m 为测定波

长
。

(导 )标 准 曲 线 的制 备 精 密 称取 于

10 5℃ 干燥 至恒重的盐酸麻黄碱对照品适量
,

制成每 lm l中含 o
.
08m g 的溶液

。

精密吸取

l 、

2

、

3

、

4

、

s m l

,

分 别加水至 sm l
,

按供试 品溶

液制备项下 自
“

置分液漏斗中
”

起
,

依法操作
。

经 回归处理
,

得 回归方 程 为 A = 0
.
0152 +

0
.
022 58C

,

R
=

0

.

9 9 9 7

。

( 三 )加样回收率试验 精取 已测知含量

的样品液 10 m l
,

准确加入定量的盐酸麻黄碱

对照 品
,

按 供 试 品 溶液 制 备项 下 操 作
,

于

4lln m 测定吸收度
,

按 回归方程计算
。

结果

平均回收率 为 99
.
65 %

,

R

SD

=
0

.

97
% ( N

=

6 )

。

( 四 )稳定性试验 制备的供试品溶液室

温放置 24 h
,

测定结果基本无变化
。

( 五)样品浏定 取样品液
,

按供试 品溶

液制备项下操作
,

于 4l lnrn 波长处测定吸收

度
,

按 回归方程计算
,

结果见表 1
。

表 1 小儿化疾止咳糖 浆中盐酸麻黄

碱的含量测定结果

批 号 标示量(% ) R
SD (% ) (n 二 3)

9 6 0 2 12 9 6
.
7 7 1

.
0 1

9 6 0 5 18 9 8
.
1 9 0

.
9 5

9 6 10 0 2 1 0 1
.
2 0

.
8 2

9 6 1 1 2 5 9 7
.
3 4 1

.
1 3

三
、

讨论与小结


