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高效液相色谱法测定千柏鼻炎片中盐酸麻黄碱的含量

"
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摘要!目的!建立以高效液相色谱法测定千柏鼻炎片中盐酸麻黄碱含量的方法" 方法!色谱柱为 *+,-./0+12"&#%

!

-$#%' --

34$) --%$流动相!'$'" -.156磷酸二氢钾#用磷酸调节 78至 #$%%!甲醇#94:)%$检测波长为 #"' /-$流速为 "$' -65-+/"

结果!盐酸麻黄碱进样量为 '$';) <'$4"%

!

=范围内呈良好线性关系#!>'$999?%$平均回收率为 99$9?@$"#$为 '$?)@" 结

论!本法简便&快速&准确&专属性强$可用于千柏鼻炎片的质量控制"

关键词!高效液相色谱法'千柏鼻炎片'盐酸麻黄碱'含量测定

中图分类号!A#&4("!!文献标识码!B

!!千柏鼻炎片由千里光$麻黄$卷柏$川芎等中药

组成的复方制剂%具有清热解毒$活血祛风$宣肺通

窍的功效& 用于急慢性鼻炎$过敏性鼻炎$鼻窦炎及

咽炎等症& 盐酸麻黄碱是处方中的有效成分%现行

标准'"(中仅对盐酸麻黄碱采用薄层色谱法作定性

鉴别& 为了更好地控制产品质量%保证临床疗效%现

采用高效液相色谱法对制剂中主药麻黄的有效成分

盐酸麻黄碱进行含量测定&

"!仪器与试药

62C"'DEFG泵高效液相色谱仪!日本岛津公

司#%HG*C"'DFG型紫外可见检测器!日本岛津公

司#%电子天平%超声波清洗器& 盐酸麻黄碱对照品

!中国药品生物制品检定所%批号 ";"#4"C#''?'?#%

千柏鼻炎片!广州奇星药业有限公司%批号 &'#&%

&')%%&"'"#%千里光!产地)浙江#$麻黄!产地)山

西#$卷柏!产地)广东#$川芎!产地)四川#$决明子

!产地)安徽#$羌活!产地)四川#$白芷!产地)浙

江#均购自深圳市华辉医药公司"

##############################################

阴性对照样品为

#$)!稳定性试验!精密吸取供试品溶液 "'

!

1分

别于 '$4$&$"#$#4 小时各进样 " 次%其峰面积相对

标准偏差!"#$#为 '$4)@& 说明在 #4 小时内测

定%供试品溶液稳定&

#$;!重现性试验!取同一批号样品!'?'4##' 批

次#%共 % 份%精密称定%按照供试品溶液制备方法

制得供试品溶液%精密吸取供试品溶液 "'

!

6%进样

测定%结果葛根素含量平均值为 ";$;4 -=5=%"#$

值为 '$4@&

#$&!加样回收试验!取同一批已知含量的本品

!批号 '?'4##'#精密称取 % 份%分别加入适量的葛

根素对照品%按供试品溶液制备项下方法测定葛根

素的含量& 平均回收率为 9;$'@%"#$!@# 为

'$&9%表明此法回收率较好&

?!成品中葛根素含量测定

根据制订的方法%测定了 ? 批成品中葛根素的

含量%结果见表 "&

表 "!不同批次成品中葛根素含量测定结果!5-=(=

I"

批号 葛根素含量

'?'?"% "9$#"

'?'4##' ";$;;

'?'9%& "&$&'

!!据 ? 批成品葛根素含量测定结果%建议规定)本

品每克不低于 "; -=&

4!讨论

本试验根据葛根素的性质%拟以甲醇为溶媒%超

声提取%实验证明超声提取 ?' 分钟后%即能将样品

中葛根素基本提取完全%故确立该提取方法& 预防

非典型肺炎颗粒为复方制剂%干扰成分较多%参考文

献'" <4(对流动相甲醇C水的不同比例进行试验模索%

结果以甲醇C水!#%:;%#为最佳%基线平稳%葛根素峰

与其他组分峰达到了基线分离& 从实验结果可以看

出%供试品中葛根素的分离效果好%方法简单$准确%

重现性好%稳定性强%可以作为本品得含量测定方

法&
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'"(国家药典委员会$中华人民共和国药典 #''% 年版'J((北京)化
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'?(代启良 $8G62测定颈痛灵颗粒中葛根素含量 'K((中成药%

#''?%"%!"'#)&%; I&%&(

'4(濮存海%张晓骞 $8G62测定小儿感冒舒颗粒中葛根素的含量

'K((中成药%#''4%#)!&#)) I;(
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按药典处方在实验室自制%甲醇为色谱纯%其他试剂

为分析纯%水为二次纯化水&

#!方法和结果

#$"!色谱条件'#(

!色谱柱为 *+,-./0+12"& 柱 !%

!

-%#%' --34$) --#%流动相)'$'" -.156磷酸二

氢钾!用磷酸调节 78至 #$%#)甲醇!94:)#"检测波

长)#"' /-%流速)"$' -15-+/%进样量)"'

!

1%柱温)

#% L%理论板数按盐酸麻黄碱峰值计算应不低于 #

&''&

#$#!对照品溶液的制备'?(

!精密称取盐酸麻黄碱

对照品约 "' -=%置 "'' -6量瓶中%加甲醇溶解并

稀释至刻度%摇匀%即得盐酸麻黄碱对照品储备液&

精密吸取上述溶液 " -6置 "' -1量瓶中%加甲醇稀

释至刻度%摇匀%作为对照品溶液&

#$?!供试品溶液的制备'4(

!取本品 #' 片%除去包

衣%精密称定%研细%取约 #$% =%精密称定%置索氏提

取器中%加浓氨试液 # -1%浸润 # 小时%再加乙醚 )'

-1%回流提取 4 小时%提取液转移至烧瓶中%用乙醚

"' -1洗涤容器%洗液与提取液合并%回收乙醚至

干%残渣用甲醇适量分次溶解%滤过%转移至 % -1量

瓶中%加甲醇稀释至刻度%摇匀%作为供试品溶液&

#$4!阴性对照样品溶液的制备!取不含麻黄阴性

对照样品%照供试品溶液的制备方法制备即得& 分

别吸取对照品溶液$供试品溶液$阴性对照样品溶液

注入色谱仪%记录色谱图& 阴性对照样品溶液在盐

酸麻黄碱出峰位置处无干扰&

#$%!标准曲线的制备!分别精密吸取盐酸麻黄碱

对照品储备液 "$'$#$'$?$'$4$'$%$' -6置 #% -6

量瓶中%加甲醇至刻度$摇匀%在上述色谱条件下%各

进样 "'

!

1%记录色谱图& 以峰面积为纵坐标%进样

量!

!

=#为横坐标进行线性回归%得回归方程)4>

%$"?) 4 3"' I45I'$"49 )%!>'$999 ?& 表明盐酸

麻黄碱在进样量 '$';) <'$4"%

!

=范围内与峰面积

呈良好的线性关系&

#$)!精密度试验!精密吸取上述对照品溶液%重复

进样 ) 次%测定峰面积%"#$为 '$%"6!7 >)#& 结

果表明仪器的精密度符合要求&

#$;!重复性试验!取同一批号样品 ) 份 !批号

&')%#%按+#$#$#,项下的方法处理%各进样 "'

!

6%

测定含量& ) 份样品中盐酸麻黄碱的平均含量为

'$"9; -=5片%"#$为 '$&%6!7 >)#& 表明该方法

的重复性良好&

#$&!稳定性试验!取同一份供试品液%分别于 '$

#$4$)$& 小时进样测定盐酸麻黄碱的含量%分别为

'$"9%$'$"99$'$"9)$'$"9;$'$"9% -=5片%"#$为

'$;#6!7 >%#%表明样品在 & 小时内稳定&

#$9!加样回收率试验!分别精密称取阴性对照样

品约 '$% =!约相当于样品 # 片#%分别精密加入盐

酸麻黄碱对照品 '$%$"$'$"$% -=%按上述方法制备

供试品溶液%依上述色谱条件测定%计算回收率%结

果见表 "&

表 "!回收率测定结果#7 >)%

加入量5-= 测得值5-= 回收率@ 平均回收率@ "#$@

'$%'#? '$%'') 99$))

'$%'"9 '$%'"# 99$&' 99$9' '$?&

'$%'') '$%'"& "''$#4

"$''"% "$'''; 99$9#

'$99)# '$99;& "''$") 99$94 '$?)

'$999% '$99)9 99$;4

"$%'4? "$%'#% 99$&&

"$%"?) "$%"?# 99$9; 99$9% '$?9

"$%'"' "$%'"? "''$''

#$"'!样品含量测定!分别精密吸取对照品溶液与

供试品溶液各 "'

!

6%注入高效液相色谱仪%按上述

色谱条件测定峰面积%以外标法计算含量%结果 ? 批

样品中盐酸麻黄碱的含量分别为 '$"9)$'$#'#$

'$#"? -=5片&

?!讨论

?$"!流动相的选择!多次试验表明%选用 2"& 柱%

以乙腈C水$甲醇C水为流动相进行分离%被测成分达

不到良好的分离效果%经参考相关文献'#(

%以 '$'"

-.156磷酸二氢钾!用磷酸调节 78至 #$%#C甲醇

!94:)#为流动相%样品达到基线分离&

?$#!最大吸收波长的选择!用紫外分光光度计对

盐酸麻黄碱的标准溶液进行光谱扫描%由扫描图谱

看出%盐酸麻黄碱的紫外最大吸收波长为 #'& /-%

考虑到此波长处为末端吸收%干扰严重%故把最大吸

收波长定在 #"' /-&

?$?!方法的可靠性!本方法测定千柏鼻炎片中盐

酸麻黄碱含量%具有提取及测定方法简便$快捷$准

确%重复性好的特点%可作为该制剂含量测定的方

法&
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