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褶合曲线分析法 同时测定百喘朋片剂 中两组分的含量
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摘要 目的 � 采用褶合曲线分析法不 经分 离同时测定 百 喘朋 片剂 中盐酸麻黄碱和 盐酸苯海拉 明二组分的含

量 方法 � 以褶合光谱为基础
,

利 用计算机信息处理技术 的褶合 曲线分析法
。

结果 � 百 喘朋 片剂中盐酸麻黄

碱和盐酸苯海拉明二组分的平均 回收率及相对标准偏 差 �� �� �分别 为 �� �
�

�� �
,

�
�

�� � � ��
�

�� �
,

�
�

�� �
。

结论 � 该方 法 用 于百喘朋 片剂含量的测 定
,

既简便
,

又快速
,

准确度较高
。
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百喘朋是一种用于气喘
、

枯草热
、

过敏性鼻炎的

常见药物
。

其主要成分是盐酸麻黄碱和盐酸苯海拉

明
。

每 片 含盐 酸麻 黄 碱 12
.
sm g ,

盐 酸 苯 海 拉 明

12
.
s m g 。

其 含量 测定 有 资 料报 道 采 用 高效 液 相

法川 同时测定百喘朋片中盐酸麻黄碱和盐酸苯海拉

明的含量 ;毛细管电泳法
一

’: 对盐酸麻黄碱 和盐酸苯

海拉明的分离分析 ;比色
一

容量法:
’〕测定百喘朋 片的

含量 ;反 相高效液相色谱法
:‘〕同时测定气喘片中 4

组分的含量
。

本实验采用褶合曲线分析法不经分离

同时测定百喘朋片剂中有效成分盐酸麻黄碱和盐酸

苯海拉明的含量
,

获得 了满意的结果
,

该法简便
、

快

速
、

结果可靠
、

重现性较好
。

现报道如下
。

映了物质对光的吸收特性
,

因此 与吸收曲线一样具

有定性定量的特征
。

由于它提供的信 息量大
,

可 以

显示吸收曲线的细微差异
,

可以减少相似组分 的数

学相关性
,

所以在物质定性和混 和物定量方面具有

明显的优点
。

2 实验部分

1 原理

褶合曲线分析法是一种数学变换方法
。

它根据

谐波分析原理
,

将光谱吸收曲线看作是多个数 学分

量加权而成
。

褶合曲线分析法系统采用类似多项式

回归的褶合变换技 术
,

提取 出 6 个 数学分 量 ( Q
。-

Q

。

)

,

组成一种新的独立光谱体系
一各数学分量随平

均波长的变化轨迹
。

褶合曲线从数学分量的角度反

作者简介:侯巍( 1963
一

)

,

男
,

副教授
.
Te一:( 0 4 54 )5 6一0 7 6 5

2
.
1 仪 器

,

药品及试剂 U V 、VI S一W 型褶合光谱

仪及褶合光谱软件包 (上海玉 田分析仪器有限公司
,

第二军医大学 ) ;联想 1 + 1 电脑 (联想集 团 )
,

盐酸

麻黄碱对照品 (佳木斯药检所 );盐酸苯海拉 明对照

品 (佳木斯化学制药厂 ) ;百喘朋片 (市售
,

长春卫星

制药有限公司 ) ;超纯水 (分析化学实验室制)
。

2

.

2 实验方 法

2
.
2
.
1 对照液的制备 分别精密称取盐酸麻黄碱

对照品 0
.
155 3 9 和盐酸苯海拉明对照品 0

.
10 6 49

,

用超纯水 溶解 并定 容至 10 0m L
,

而 后再 分别 取 出

lm L ,

用超纯水稀释至 100m L ,

配得一定浓度的对照

液 (盐 酸麻 黄 碱 巧
.
53 m g/ L

,

盐 酸 苯 海拉 明 10.

64 m g/ L 。

二者 的吸收度 值大部 分落 在 0
.
20
.
8 之

间)备用
。

2

.

2

.

2 模拟样 品液 的制备 按处方 比例
,

分别精



全宜‘e V
‘,

}

.

2 2 2 0 0 4 N
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密称取盐酸麻黄碱对照品 0
.
250 99 和盐酸苯海拉明

对照品 0
.
25 2 5 9

,

并加入 3
.
563 19 淀粉作为赋形剂

,

混合均匀后精密称取 0
.
巧7 19

,

用超纯水溶解并定

容至 10 0 m L 作 为储备液
,

再依次从 中吸取 9
、

9

.

5

、

1 0

.

5

、

一l
、

z Z m L

,

用超纯水稀释至 z00 m L ,

配得浓度分

别为
:
盐 酸麻 黄 碱 8

.
725 、

9

.

2 0 9

、

1 0

.

1 7 9

、

1 0

.

6 4 4

、

1 1

.

6 3 3 m g / L : 盐酸苯海拉 明 8
.
7 80 、

9

.

2 6 8

、

1 0

.

2 4 4

、

10

.

73
2

、

11

.

70

7 m g / L 的模拟样品溶液
。

配制模拟液

的原则是使其吸收度值大部分落在 0
.
21
.
2 之间

。

2

.

2

.

3 最佳条件的选择 运用褶合光谱仪将 以上

对照液及模拟样品液 以超纯水为空 白
,

经褶合光谱

仪采样器采集 ZOO400 nm 波长范围内吸收度信息
,

两

组分及混合物褶合光谱见 图 1
。

之后以双组分定量

分析系统软件进行褶合
,

运算
,

由系统 自动地选择最

佳测定条件产生最佳褶合光谱见图 2
,

3

。

同时计算

出模拟样品中两组分的含量和平均回收率
,

见表 l
。

测定结果
:
盐酸麻黄碱和盐酸苯海拉 明的平均 回收

率 (% )及相对标准偏差 R SD (% )分别为 100
.
06 ,

1

.

4 4
:

9 9

.

1 9

,

0

.

9 2

。

表 1 盐酸麻黄碱和盐酸苯海拉明的回收率

编号
盐酸麻黄碱

标示量 (m g/L ) 测得量 (m g/L ) 回收率(% ) 标示量 (m g/L )

盐酸苯海拉明

测得量 ( m g/L ) 回 q父率 (% )

5

R SD (% )

8
.
725 0

9
.
209 0

10 ]79 0

10
.664 0

11
.
633 0

8
.
84 8 3

9
.
353 3

10
.
156 0

10
.
599 2

11
.
4 16 7

1
.
44

10 1
.
41

10 1
.
57

99
.
77

99
.
39

98
.
14

8 780 0

9
,

2
6

8 0

1 0

.

2 4 4 0

1 0

.

7 3
2 0

1 1

.

7 0 7 0

8

.

7 6 4 3

9

.

1 9
0

1

1 0

.

1 6 2
2

1 0

.

7 4 0 2

1 1

,

4 3 8 5

0

.

9 2

9 9

.

8 2

9 9

,

1 6

9 9

.

2 0

1 0 0

.

0 8

9 7

.

7 2

3 样品测定

200.0 220
.
0 240.0

图 1 盐酸麻黄碱盐酸苯海拉明

和混合物 的吸收光谱图

一 盐酸麻黄碱 ;2 一 盐酸苯海拉明 ;3 一 混合物

取百喘朋 10 片
,

精密称量
,

研细
,

精密称取片粉

0
.
1500 9 左右

,

加少量超纯水在烧杯中振摇溶解并定

容至 100 m L
,

吸取 lm L ,

再用超纯水稀释至 100 m L
,

用褶合光谱仪采样器 自动采集吸收度信息后
,

按实

验方法中选定的最佳条件
,

经褶合光谱 中以双组分

定量分析系统 软件进行褶合运算 即可得出测定结

果
。

4 个批号的样品测定结果见表 2
。

4 讨论

0 。

3 4 0

0

.

0 0 0

一0
.
3 4 0

2 0 0
.
0 2 2 0

。

0 2
4

0

。

0

图 2 盐酸麻黄碱的最佳褶合光谱图

一 盐酸麻黄碱;2 一 盐酸苯海拉明;3 一 混合物

0. 0‘容

0
.
0 0 0

根据资料 :
’J盐酸麻黄碱和盐酸苯海拉明均溶于

水
,

故选用价格低廉的超纯水为溶剂
。

实验考察 了

按处方比例配制的混合溶液的稳定性
,

结果表明
,

混

合溶液 48 h 内稳定
。

经实验证 明
,

百喘朋片中的糖

衣及淀粉在测定波长 (200400
nm )范围内无吸收

,

所

以对测量结果无任何影响
,

故可直接研磨
,

无需去掉

糖衣
。

由于多组分定量褶合时 可以从测定波长范围内

任意截取一段
,

选用不同波段进行褶合可 以得到不

同的回收率及相对标准偏差
。

最佳条件 应是 RS D

( % )接近于 0
,

E R
( % ) 接近于 10 0

。

经尝试
,

选定波

段 200240
nm 时 R SD 最小

,

回收率最接近 100 %
。

所

以该波段被确定为最佳褶合范围
。

( 下转第93 页).0。 0 6 名‘
一一‘一 曰‘~ 一

,

一
200.0220.0240.0

图 3 盐酸苯海拉明的最佳褶合光谱 图
一 盐酸麻黄碱 ; 2 一 盐酸苯海拉明 ;3 一 混合物
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以水为空白
,

在 223
nm 波长处分别测定吸收度

,

以吸

收 度 ( A ) 对 溶 液 的 浓 度 ( C ) 线

性回归
,

得回归方程 (
n = 7 )

:A = 0
.
002429 + 0

.
03064

e , : =
0

.

9 9 9 7

。

洛索洛芬钠 在 4
.
0 16 16

.
0 64 林g/ m L

浓度范围内与吸收度 (A )之间呈 良好线性关系
。

2

.

3 精 密 度 试 验 分 别 配 制 5
.
020

,

10

.

0 4

,

15

.

06

林g/ m L 低
、

中
、

高 3 种浓度的洛索洛芬钠对照

品溶液
,

于同一天内测定 5 次和 s d 内分别测定吸收

度
,

l d 内重复 5 次
,

计算 日内和 日间差异
,

结果 日内

RSD (
n 二 5 ) 分别为 1

.
87 %

、

1

.

0 5 %

、

0

.

6 1 %

。

日间

R SD (n 二 5 ) 分别为 2
.
37 % 、

1

.

3 4 %

、

0 6 8 %

。

2

.

4 稳定性试验 取上述样品溶液
,

于 2
、

4

、

6

、

8

、

1 0

、

2 4 h 分别依法测定吸收度
,

按吸收度计算 RSD =

0
.
67 % (

n 二 6 )

。

2

.

5 样品 含量 测 定 取本 品 10 片
,

精密称定
,

研

细
,

精密称 取相 当于洛 索 洛芬 钠 25 m g 的 细粉 于

25 0 m L 的容量瓶中
,

加适量水充分振摇
,

再加水至刻

度
,

旋涡振 荡 sm in
,

过滤
,

精密量取续滤液 lm L 于

10 m L 量瓶 中
,

加水至刻度
。

依法测定吸收度
,

标准

曲线法定量
,

测得 3 个批号的洛索 洛芬钠片的含量

结果 见表 1
。

贮备液 1
.
0 、

2

.

0

、

3

.

0

、

4

.

0

、

5

.

o m L

,

然后加水稀释至

刻度
,

摇匀
。

依法分析定量
,

计算 回收率
,

结果见表

2

表 2 洛索洛芬钠的加样 回收率试验结果

样 品含量 平均回 收率

编号
( m g)

加人量

(m g )

测得值

(m g)

0
.
295 5

0
.
405 9

0
.
495 2

0
.
599 9

0
.
694 4

回 收率

(% )

97 4 5

100
.
57

99
.
26

99
.
27

9 8
.
52

(% )

RSD

(% )

0
.
202 8

0
.
202 8

0
、

2 0 2 8

0

.

2 0 2 8

0

.

2
0 2

8

1 0 0 4

Z U U 吕

0
、

3 0 1 2

0

.

4 0 1
6

0

.

5 0 2
0

9 8

.

8
1 1

.

1
9

3 讨论

试验结果表明
,

采用本法测定洛索洛芬 钠片的

含量
,

方法重现性好
,

辅料不干扰测定
,

结果 准确可

靠
。

本法作为洛索洛芬钠 片剂 的定量方法 之一
,

虽

然从理论上讲不及采用高效液相色谱法
2〕测定选择

性和准确性高
,

但相比而言操作更为简便快速
,

省时

省力
,

且经济实效
,

更适用于洛索洛芬钠片的快速检

验
。

参考文献 :

表 l 洛索洛芬钠 片含量测定结果 (
。 =

3)

批号 标示百分含量 (% ) R SD (% )

H 145T

M T723

M X 792

100
.
09

98
.
94

99
.
87

0
.
85

0
.
78

0
.
9 1

2
.
6 加样回收率试验 精密量取 已知含量 (约为

10 0此/m L) 的同一 样 品母 液 5 份各 Zm L ,

分 别 置

50 m L 容量瓶中
,

再依次精密加人洛索洛芬钠对照品
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表 2 样品中盐 酸麻黄碱和盐酸苯海拉明的测定结果

盐酸麻黄碱

标示量 (m 留 L) 测得量(m 目L) 回收率(% ) 标示量 ( m g月 )

盐酸苯海拉 明

测得量 (m g/ L) 回收率(% )

2002()902

2002 1002

2002 1102

2002 120 8

9
.
292 8

9
.
540 0

9
.
551 0

9
.
305 0

9
.
44 2 7

9
.
487 5

9
.
627 4

9
.
475 5

】0 1
.
6 2

9 9
.
4 5

100
.
8 0

10 1
.
8 3

9
.
2 9 2 8

9
.
54 0 0

9
.
55 1 0

9
.
30 5 0

9
.
2 9 7 1

9
.
2 79 6

9
.
3 25 4

9
.
1 80 4

10 0
.
0 5

9 7
.
27

9 7
.
6 4

9 8
.
6 6
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