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这是由于 �� 只能反应龟板的部分特征
,

而本文以 ��

二 �� � �� 为指标更能全面地反应龟板的特征
,

这从

聚类的结果也可得到验证
。

尽管如此
,

以 �� 为指标

值
,

进行真伪鉴别时也能得到满意的结果
,

但分类效

果没有本法好
。

�
�

� 由于缺少样品
,

故未能将所有的科
、

属龟板进

行聚类
,

这有待于今后进一步完善
。
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摘要 目的
� 采用 高效液相色谱法考察并建立了测 定复方罗布麻片 � 中盐酸异丙漆和氯氮革含量的方法

。

方法 � 色谱柱为 � �
� �  � � � �  一 � � �

,

柱�� � � � �
�

� � � �
,

� 林� �
,

甲醇 一
磷酸盐缓冲溶液 �取磷酸二氢胺 �

�

� � �
,

加水 � ��� � � 溶解后
,

用磷酸调节 � � 值至 �
�

� ��� � � � � �为流动相
,

流速 �
�

�� 口� �
� ,

检测 波长为 � �  � �
,

进

样量 �� 林�
。

结果 � 盐酸异丙漆的线性 范围为 �
�

� 一
��

�

�林岁� ��
� � �

�

��� � �
,

氯氮革 的线性 范围为 �
�

� �

��
�

� 林岁� ��
�

��
�

�� � � �
,

平均回收率分别为 ��
�

� � 和 ���
�

� �
。

结论
� 本法精 密度好

,

结果准确 可靠
,

适用

于该复方制剂的质量检验分析
。
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复方罗布麻片 I具有 良好的降低血压效果
,

并

能有效地改善高血压症状
,

是一种常见的抗高血压

药
,

被广泛地应用于临床
。

《国家药品标准》化学药

品地方标准上升国家标准第十一册收载了复方罗布

麻片 I质量标准
,

处方中含有氢氯噬嗦
、

盐酸异丙嗓

和氯氮罩等西药成 分
,

标准只对氢氯窿嗓的含量进

行了测定
。

对复方罗布麻片 I 中盐酸异丙嗓和氯氮

草含量测定方法未见报道
,

为有效地控制药物质量
,

本文建立了用 H PL C 测定复方罗布麻片 I 中盐酸异

丙嗦和氯氮罩含量的方法
。

1 仪器与试药

W at er s 组合式高效液相色谱仪
,

5 巧 泵
,

7
17 自



动进样器
,

2 4
87 检测器 ;盐酸异丙嗦

、

氯氮罩对照品

由济南东 风 制药厂 提供
,

含 量分别 为 99
.
8%

、

9 9

.

6 % ( H P L C 面积归一法)
。

磷酸
、

磷酸二氢按为分析纯
,

甲醇为色谱纯
。

复方 罗 布 麻 片 I : 市 售 品
,

批 号
:030 101

、

0 3 0 3 2 0

、

0 2 1 1 0 9

。

2 色谱条件

色谱柱
:
Ph
enom enex 一 O D S

,

柱 (250
x 4
.
6o m m

,

5 林
m)

,

流动相
:甲醇

一
磷酸盐缓冲溶液(取磷酸二

氢胺 2
.
649 ,

加水 1 oo om L 溶解后
,

用磷酸调节 pH

值至 3
.
0 ) (55 : 45 )

,

流速
:1
.
om U m i

n ;检测波长为

25Onm 。

柱温
:
室温

。

3 线性关系

精密称取经 10 5℃干燥至恒重的盐酸异丙嗦和

氯氮草对照品各 50 m g
,

置同一 loo m L 量瓶中
,

加流

动相溶解并稀释至刻 度
,

作为储备液
。

精密量取

0
.
25

,

0

.

5

,

l

,

1

.

5

,

3 m L

,

分别置 25m L 量瓶中
,

加流动

相稀释至刻度
,

摇匀
,

在上述色谱条件下
,

分别进样

20 林L
,

记录色谱图
,

以浓度 C (林酬m L )对峰面积 A

作图
,

盐酸异丙嗦和氯氮罩回归方程分别为
:

Y = 103 295X 一 2 0 7 8 7 7 r = 1
.
0加 0

Y = 125 183X 一 1 1 6 4 1 3
r =

0

.

9 9 9 9

结果表明
,

盐酸异丙嗦在 5
.
1 一

60

.

8 卜群m L
,

氯

氮罩在 5
.
2 一

60

.
4 林岁m L 浓度范围内与峰面积呈 良

好的线性关系
。

4 回收率试验

按处方比例
,

模拟配制样品
,

精密称取适量
,

依

The Journ alofPharnlaeeutiealPrac
tiee Vol

.
212(X) 3 N

o.6

法操作
,

在线性范围内配制高
、

中
、

低浓度各 3 份样

品进行测定
,

盐酸异丙嗦回收率为 99
.
7%

、

99

.

1 %

、

9 9 6 %

,

尺s D 小于 0
.
5 % ;氯氮罩回收率为 101

.
3%

、

1 0 1

.

5 %

、

1 0 0

.

8 %

,

R S D 小于 0
.
7%

。

5 精密度和稳定性试验

取线性关系项下 3 号溶液
,

重复进样 5 次
,

盐酸

异丙 嗓 和 氯 氮草峰 面 积 RsD 分 别 为 。
、

22

%

,

0

.

27
%

。

在 。
、

2

、

4

、

6

、

s h 时测定上述溶液
,

盐酸异丙

嗓和氯氮草峰面积 尺S D 分别为 0
.
36 % 和 0

.
4 1%

,

样品在 8 小时内稳定
。

6 干扰性试验

按处方配制除盐酸异丙嗦和氯氮草外的空白样

品
,

照样品的测定方法试验
,

色谱图见 1
一 A

,

辅料对

样品的测定无影响
。

7 样品的测定

精密称取经 105 ℃干燥至恒重的盐酸异丙嗦和

氯氮罩对照品各 50 m g
,

置 同一 loo m L 量瓶中
,

加流

动相溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

精密量取 Zm L
,

置

SO m L 量瓶中
,

加流动相稀释至刻度
,

摇匀
,

作为对照

溶液
。

取本品 20 片
,

除去包衣后
,

精密称定
,

研细
,

精密称取适量(约相当于盐酸异丙嗦 lm g)
,

置 50 m L

量瓶中
,

超声使溶解
,

加流动相稀释至刻度
,

摇匀
,

滤

过
,

取续滤液作为供试品溶液
。

精密量取上述二种

溶液各 20 卜L
,

注人液相色谱仪
,

记录色谱图
,

以外标

法分别计算盐酸异丙嚓和氯氮草的含量
,

结果见表

〕 l0 2()

A

..........日‘. . . .
) 1 0

20

B

l 0

C

20
公面
n

图 1 空白样品 (A )
、

对照品(B)
、

样品 (C) 色谱图

l一 盐酸异丙傣 2 一
氯氮草

表 l 样品的含量测定结果 (标示量%
,
n =

3)

批号
含量

盐酸异丙嗓 氯氮草

030101 98
.
7

97
,

9

9 9

.

2

5 5

98.
l0l

0 3 0 3 2 0

0 2 1 1 0 9

8 讨论

8
.
1 分别对盐 酸异丙嗦和氯氮草溶液在 220

-

360n m 波长范围内进行紫外扫描
,

盐酸异 丙嗦在

25 4
n m 波长处有最大吸收

,

氯氮草在 245
nm 波长处

有最大吸收
,

考虑 到盐酸异丙嗦和氯氮草在 25o
nm

波长处均有较大吸收
,

选择 25O
nm 为测定波长

。

8

.

2 曾试验用甲醇 一醋酸盐缓冲溶液川作为流动

相
,

盐酸异丙嗦峰有拖尾现象
,

氯氮草与相邻峰不能
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基线分离
。

采用本文方法
,

盐酸异丙嗦峰无拖尾现

象
,

氯氮草与相邻峰能基线分离
,

见图 l
一
C

。
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H P L C 测定克感滴鼻液中盐酸麻黄碱的含量

刘梅娟
’ ,

委 平
“
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.

临沂市妇幼保健医院
,

山东 临沂 276 00 3
;2
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临沂市药品检验所 )

摘要 目的 :建立 H P LC 测 定克感滴鼻液中盐酸麻黄碱的含量
。

方法
:采用 O D S 柱

,

以 0
.
01 m

0F L 磷酸二 氢

钾溶液
一 乙睛 (45 :55 )为流动相 ;检测波长为 Z1 5n m ;流速为 1

.
O m U m in

。

结果 :线性范围为 40
一
%
卜酬m L

,

平均回收率为 %
.
1%

,

R S D
二 1

.

2 % (
n 二

5)

。

结论
:本法简便

、

快速
、

准确
,

可用 于本制剂质量控制
。

关键词 H P LC; 盐酸麻黄碱 ;含量
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克感滴鼻液是我市中医院研制生产的纯中药制

剂
,

由麻黄
、

川芍
、

薄荷
、

柴胡等多味中药材经科学组

方
,

用现代技术提取精制而成
。

具有组方科学
、

工艺

先进和疗效显著的特点
。

临床用于治疗上呼吸道引

起的病毒感染等
,

毒副作用小
。

本文建立 了 R P
-

H PL C 测定该制剂中盐酸麻黄碱含量的方法
,

准确

度高
,

灵敏
,

操作方便
,

为保证其制剂质量提供了可

靠的依据
。

1 仪器与试药

美国 SP8 80 0 型高效液相色谱仪
,

S Pl oo 型紫外
一 可见检测器

。

N
20 00 色谱工作站 (浙江大学智能

信息工程研究所 )
。

盐酸麻黄碱对照品 (中国药品

生物制品检定所 )
,

乙睛为色谱纯
,

磷酸二氢钾 为分

析纯
。

2 色谱条件

色谱柱
:H ypersiL B D S (250 m m x 4

.
6m rn

,

5 卜m ) ;

流动相
:0
.
01 m oU L 磷酸二氢钾溶液

一 乙睛 (45 :

55 ) ;流 速
:1
.
om l/ m i

n ; 检 测 波 长
:Z 15 nm ;柱 温 :

4 0℃ :进样量
:10 林L 。

3 测定方法与结果

图 1 色谱图

A 一 对照品 B 一 样品 C 一 阴性试验 1 一 盐酸麻黄碱


