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件进样测定
,

回收率结果见下表
。

表 � 氯哇西林稳定性 测定结果
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标示量计 �的溶液
,

作 为供试品溶液
� 精密称取氯哩

西林对照品适量
,

加水稀释成 �
�

� � � � �  的溶液
,

作

为对照溶液 �分别取对照溶液和供试品溶液
,

照上述

色谱条件对溶 出结果进行测定
,

同时采用 自身对照

分光光度法 ��� � 方法 �和对照品分光光度法测定
,

三法测定结果比较如下
。

表 � 氮哇西林三法测定结果 比校
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表 � 氯哇西林回收 率试验结果
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分光光度测定法中
,

辅料和空胶囊壳的吸收度值

分别为 �
�

� � � 和 �
�

� �  
,

故采用分光光度法侧定的结

果均高于高效液相色谱法
,

并且 �� � 中选择 的波长

� � � � � 亦不是本 品紫外吸收的最大吸收波长
,

紫外

分光光度法的专属性较低
,

使得测定数据明显高于

含量测定结果 �为标示量的 � �
�

� � �
,

故其准确性较

低
。

高效液相色谱法有较高的专属性 与选择性
,

用

于溶出度检测
,

排除了辅料和空胶囊壳的干扰
,

故其

测定数据和含量测定结果相比
,

较为真实合理
。
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摘要 目的
:
建立 复方 草 玉 梅含 片 的含 量 测 定 方 法

)
方法 :采 用 高效液相 色谱 法

,

反 相 C !8柱
,

以 甲醇
-

0
.
Zm ol / L 醋酸按溶液

一

冰醋酸(53 :
47
: l) 为流动 相

,

流速
: 1
.
O ln L/m in ;检测 波长 25 On m

。

结果 :甘草酸单

按盐在 0
.
05 20

.
46 8m g/ m L 范 围 内具有良好的线性关 系

, : =
0

.

99
9 6

,

精 密度及 回收率结 果良好
。

结论 :本法

简单
,

方便
,

线性 关 系和 重现性好
,

可有效地对本品进行质量控制
。
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复方草玉梅含片由草玉梅
、

两面针
、

射干
、

百合
、

生地
、

玄参
、

岗梅根
、

甘草
、

薄荷脑九味药组成
,

用以

治疗咽喉 口腔肿痛
。

收载于国家中成药整顿地方标

准汇编
。

厂方提供 的质量标准无含量测定项
,

不利

于产品质量控制
。

为控制产品质量
,

曾采用 H P LC

法测定方中齐墩果酸的含量
,

由于供试品溶液的制

备繁琐及发现有效成分含量受药材产地和收购季节

影响较大
,

导致试行过程中检测困难
。

尔后参考文

献t” 〕
,

调整流动相甲醇
一

0

.

Z m al / L 醋酸钱溶液 一 冰

醋酸为(53
:47 :l )

、

流速为 1
.
0 m L/ m i

n ,

采用高效液

相色谱法测定复方草玉梅含片中甘草酸的含量
。

5 1 0 1 5 2 0 2 5 :飞O

图 l 甘草酸单按盐对 照品的 H PLC 色谱图

图 2 样品 H P LC 色谱 图

材料与方法

1
.
1 仪器与试药 岛津 LC

一

1 0
v
p 高效液相色谱仪

,

岛津 SP D 一 1 0 A vP 紫外检测器
,

7 7 2 51 手动进样器
,

A N N
sT

A R 色谱工作站
。

甘草酸单钱盐对照品 (中国

生物制品检定所提供
,

批号 731 一
94 03 )

; 复方草玉

梅含 片 ( 贵 州 贵 宝 药 业 有 限公 司提 供
,

批 号 为

20020一2 9 ,

2 0 0 2 0 1 3 1

,

2 0 0 2 0 3 0 6
)

; 甲醇为色谱纯
,

其

余试剂均为分析纯
。

1

.

2 实验方法与 结果

1
.
2
.
1 实验色谱条件 十八烷基硅烷键合硅胶柱

仁Di
am onsil(T M )柱

,

5 卜m
,

1 5 0
x

4

.

6 m m

,

迪马公司」;

流动相
:
甲醇

一

0

.

Z m ol / L 醋酸馁溶 液 一 冰醋酸 (53
:

47 :一) ;流速
:1
.
0 m L/ m in ;检测波长为 25o

nm ;进样

量 10卜L ;柱温
:
室温

。

在上述色谱条件下甘草酸单

钱盐与其它组分可达到基线分离
,

阴性样品无干扰
。

( 见色谱图 l
、

图 2
、

图 3 )
。

1

.

2

.

2 对照品溶液的制备 精密称取甘草酸单按

盐对照品适量
,

加流动相制成每 lm L 约含 0
.
Z m g 的

溶液 (折合甘草酸 0
.
195 g m g )

,

即得
。

图 3 阴性对照液的 H PLC 色谱 图

1
.
2
.
3 供试 品溶液的制备 精密称取本品约 4 9

,

置 25 m L 量瓶中
,

加流动相 20 m L
,

超声处理 30 m i
n ,

取出
,

放冷
,

加流动相至刻度
,

用 0
.
45 林m 的微孔滤

膜滤过
,

即得
。

2 结果

2
.
1 线性关 系考察 精密吸取不同浓度的甘草酸

单钱盐 对照 品溶液 (0
.
05 2 、

0

.

1 5 6

、

0

.

2 6 0

、

0

.

3 6 3

、

0

.

46

8 m g / m
L) 的溶液 10林L 按上述色谱条件进样作

色谱分析
,

以甘草酸单钱盐进样量为横坐标
,

对照品

峰面积积分值为纵坐标绘制标准曲线
,

回归方程为
:

A = 34207
.
10 + 75569 1

.
35 C

,
r 二 0

.

9 9 9 6
。

结果表明

甘草酸单钱盐在 0
.
0 52 一 0

.
4 68 m g / m L 浓度范围内

具有 良好线性关系
。

2

.

2 精密度 实验 精密吸取甘草酸单按盐对照品
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溶液 (0
.
260 m g/m L ) 10卜L

,

重复进样 5 次
,

甘草酸单

钱盐峰 面 积 积分 值 的相 对 标 准 偏差 (R SD % ) 为

0
.
34 % ,

表明方法精密度良好
。

2

.

3 重复性实验 取同一批样品 (批号 20 0 203 06)

5 份
,

按供试 品溶 液的制备方 法
,

在 即 定色谱条件

下
,

测得含量的相对标准偏差 (R SD % )为 1
.
78 %

,

表

明方法重复性 良好
。

2

.

6 样品含量 测 定 分别吸取甘草酸量单钱盐对

照品溶液 (0
.
260 m g/m L ) 与供试 品溶液各 10卜L ,

依

上述色谱条件测定
,

按外标法
,

以下式计算本品每片

中甘草酸的含量
。

含量 (m g / 片 ) 二
C 对 x A 样 x 0

.
1 9 5 9 x w

A 对 x

价25
x 0.2

表 1

实验次数 峰面积值

2 030 789

2 016 539

2 021 144

2 025 464

2 033 449

精密度实验结果

均值 R SD (% )

其中

(m g/m L )

A 样

A 对

C
又, :
甘 草 酸单 铰盐 对 照 品溶液 的浓 度

:
样品峰面积
:
对照品峰面积

W : 样品称样量 (m g )

w : 平均片重 ( m g/片 )

2 025 477 0.34 表 5 10 批样 品含量

批号
含量测定值(m g /片 ) 含量测定均值 总平均值

1 2 ( m g /片 ) ( m g /片 )

表 2 重 复性实验结果
0
.
816

0
.
88 1

0
.
821

0
.
872

称样量 〔。) 峰面积值 含量测定值(% ) 含量测定均值(% ) R SD( 、 )

4
.
2 5 8 9

4
.
4 0 9 1

4
.
8 7 4 4

4
.
0 1 5 7

4
.
2 2 7 2

7 8 6 0 9 6

8 2 2 9 4 1

9 3 7 3 2 5

7 4 5 4 0 9

8 0 6 1 6 6

0
.
0 5 9 2

0
.
0 5 9 9

0
,

0 6 1 7

0

.

0 5 9 6

0

.

0 6 1 2

0

.

0
6

0 3 2 1

.

7 8

2 0 0 2 0 1 0 7

2 0 0 2 0 1 1
3

2 0 0 2
0

1 1 8

2
0

0 2 0 1 2
9

2 0 0 2
0

2 0 8

2 0 0 2 0 1 1
5

2 0 0 2 0 1 1
8

2 0 0 2 0 2 1
9

2 0 0 2 0 3 0
6

2 0 0 2 0 3 1
2

0

.

8 2 6

0

.

8 6
3

0

.

7 4
5

0

.

8 2 9

0

.

8
1

6

0

.

8 0 3

0

.

8 4 0

; ) ; ; : :

0

,

8 1 3

: : :

7 8 5

8 2 0

2

.

4 稳 定 性 实验 精 密 吸 取 同一 样 品 (批 号

20020306 )5 份
,

分别在 o
,

2

,

4

,

s h 进样 10 卜L 考察 sh

内的稳定性
,

结果 R SD 为 0
.
39 %

,

表明供试品溶液

较稳定
。

0

.

7 9 6

0

.

7 9 2

0

.

8 3 7

0

.

8 1 0

0

.

8 1 4

0
、

8
0

6

0

.

8 3 8

0

.

7 8 8

0

.

8 2 8

0

.

8 0 3

0

.

8 1 3

表 3 稳定性实验结 果

测定时间 峰面积值 含量测定值〔% ) 含量测定均值〔% ) R S D( % )

7 8 6 0 9 6

7 8 0 4 2 0

7 8 5 5 0 4

7 7 9 8 8 1

0
.
0 5 9 2

0
.
0 5 8 8

0
.
0 5 9 2

0
.
0 5 8 8

0
.
0 5 9 0 0

.
39

2
.
5 加样回 收率实验 精密称取已知含量的样品

约 2 9共 5 份
,

精密加人甘草 酸单按盐对照 品溶液

(o
·

2 6 0 m g / m L

)5

m L

,

按供试 品溶液制备方法
,

计算

测得量
,

结果见表 4
。

3 讨论

3
.
1 经过对 10 批样品的含量测定

,

结 果表明
,

该

质量标准草案的含量测定方法具有回 收率好
,

精密

度
、

重现性高
,

样品处理简便
,

分析快速等优点
,

符合

《中国药典》2000 年版一部附录 V ID 高效液相色谱

法的各项规定
。

3

.

2 经摸索
,

流动相 中甲醇
一

0

.

Z m ol / L 醋酸钱溶液
-

冰醋酸的比例以 (53 : 47 : l) 较为适宜
,

在此条件下

甘草酸单按盐与其它组分能达到基线分离
,

阴性样

品无干扰
。

参考文献 :

表 4 复方草玉梅含片中甘草酸单按盐的 回收率实验 结果

原有量

(m g)

1
.
208

1
.
354

1
.
4 12

1
.
294

!
.
148

加人量

(m g )

实测量

(m g)

2
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