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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 � 一 �
。
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摘要 目的 �
建立 � � � 测 定克感滴鼻液中盐酸麻黄碱的含量

。

方法
� 采用 � � � 柱

,

以 �
�

�� � � � � 磷酸二 氢

钾溶液
一 乙睛 ��� � �� �为流动相 �检测波长为 �� �� � �流速为 �

�

�� � � ��
。

结果 � 线性范围为 ��
一
� 卜酬 � �

,

平均回收率为�
�

��
,

� � 二 �
�

� � �
� 二
��

。

结论
� 本法简便

、

快速
、

准确
,

可用 于本制剂质量控制
。
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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
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3
.
1 线性关系 精密称取盐酸麻黄碱对照品 次沐SD

= 0
.
89 %

。

40
mg
置 loo m L 量瓶中

,

加水溶解并稀释至刻度
,

摇 3
.
3 重复性试验 按样品测定方法操作

,

用本方

匀(作对照 品贮备液)
。

分别精密吸 取 1
.
0

,

2

.

0

,

法对同一批克感滴鼻液 进 行含 量 测定
,

计算得

3
.
0

,

4

.

0

,

5

.

0

,

6

.

0

,

m L 置 25 m L 量瓶中
,

用流动相稀 6
.
sm 酬m L 沂SD

= 0
.
94 % (n = 6 )

。

释至刻度
,

摇匀
,

进样 10 L ,

按上述色谱条件测定峰 3
.
4 阴性干扰试验 取缺盐酸麻黄碱的阴性对照

面积
,

以浓度 C 对峰面积平均值 A 求出盐酸麻黄碱 样品
,

按本法进行测定
,

结果在其色谱图中
,

在盐酸

线性回归方程为 c
= 6
.
52
x lo

一 ’
A
一 7

.

85
; =

0
.
9 99 麻黄碱峰位无色谱峰出现

。

8 在 40
.
0 一

%

.

0 卜酬m L 之间呈 良好线性关系
。

3

.

5 回收率试验 精密吸取 已知含量的克感滴鼻

3
.
2 精密度试验 精密吸取盐酸麻黄碱对照品贮 液 10 m L S 份

,

分别精密加人 0
.
2

、

0

.

3

、

0

.

4

、

0

.

5

、

1 m L

备液 3m L
,

置 25 m L 量瓶中
,

加流动相稀释至刻度
,

含盐酸麻黄碱 0
.
87 m岁m L 的甲醇溶液

,

按样品测

摇匀按上述色谱条件进样 10 林L 测定峰面积
,

重复 6 定方法项下操作
。

结果见表 1
。

表 l 加样回收率实验结果(
n =
5)

T ab 1 R esu Lt of re eove砂 fo
r ad d ed h esp e ri d in (

n = 5 )

序号 样品量 (m g ) 加人量(m g) 测得量 (m g ) 回收率(% ) 平均回收率(% ) R 5D( % )

1 4
.
26 0

.
174 4

.
43 97

.
7

2 5
.
43 0

.
26 1 5

.
68 95

.
8

3 4
.
17 0

.
348

.
4
.
50 94

.
8 96

.
1 1

.
2

4 4
.
93 0

.
435 5

.
35 96

.
6

5 5
.
38 0

.
870 6

.
21 95

.
4

3
.
6 样品测定

3
.
6
.
1 对照品溶液的制备 精密称取盐酸麻黄碱

对照品约 40m g
,

置 loo m L 量瓶中
,

加水溶解并稀释

至刻度
,

摇匀
。

精密吸取 3m L 至 25 m L 量瓶中
,

用流

动相稀释至刻度
,

摇匀
,

即得
。

3

.

6

.

2 供试品溶液 的制备 精密吸取样 品 10 m L

置 10 Om L 量瓶 中
,

加流动相稀释至刻度
,

摇匀
。

精

密吸取 3m L 置 25 m L 量瓶中
,

加流动相稀释至刻度
,

摇匀
,

过 0
.
45 林m 膜即得

。

3

.

6

.

3 测定法 分别精密吸取对照品溶液与供试

品溶液 10林L
,

注人液相色谱仪中
,

按上述色谱条件

测定
,

用外标法计算样品中盐酸麻黄碱的含量
,

结果

见表 2
。

表 2 样品测定结果

Tab 2 D eterm ination of sam PLes

批号 测得含量(m 酬m L ) RsD (% )

0203 12 5 38 (n = 6 )

020529 4
.
26 (n = 5 )

020718 5
.
43 (n = 5 )

02 0719 4
.
17 (n = 5 )

0209 15 4
.
93 (n = 5 )

4 讨论

4
.
1 盐酸麻黄碱文献报道的测定方法有旋光法川

计算分光光度法〔“
一 4

]及高效液相色谱法 〔’」
,

本试验

采用 H P LC 法
,

曾选用 甲醇
一
磷酸二氢钾为体系进

行配比
,

均不能使盐酸麻黄碱峰与其它组份完全分

离
,

或保 留 时 间 不 能 适 中
,

系统 不稳 定
。

改 用

0
.
0 1m 。口L 磷酸二氢钾溶液

一 乙睛为流动相
,

中药

复方成份中的盐酸麻黄碱取得 良好分离
,

测定结果

满意
。

4

.

2 实验表明 H PL C 测定克感滴鼻液中盐酸麻黄

碱的含量
,

操作简单
、

快速
、

结果准确
、

稳定性和重现

性较好
,

为该制剂的质量控制提供了可靠的方法依

据
。
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