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·

� � � 同时测定感冒通中的双氯芬酸钠和马来酸氯苯那敏的含量
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摘要 目的
�
建立同时检测感冒通片中的双氛芬酸钠和马来酸氛苯那敏的高效液相法

。

方法
� 用反相高效液

色谱法
,

在 �
� �柱上

,

采用梯度洗脱
,

紫外检测波长为 �� �� �
,

可同时检测感冒通片中的双氯芬酸钠和马来酸

氯苯那敏
。

结果
�该方 法简便

、

准确
、

两组分的线性关 系良好
,

回 收率�
� � � �

� 双氛芬酸钠 ���
�

�� �
,

���
�

�

�� � �马来酸氛苯那敏 ��
�

�� � 沐�� �
�

�� �
。

结论
�
本方法能有效地使马来酸氛苯那敏与溶剂峰完全分

离
,

最适合作为溶 出度或释放度的含量测定
。
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感 冒通片是治疗感 冒的复方制剂
,

具有消

炎
、

镇痛
、

解热及抑制病毒作用
,

其主要成分有
:

双氯芬酸钠 (di
elofe nae sodium

,

简称 D s )
、

马来酸

氯苯那敏 (
ehlorphenam ine m aleate

,

简称 ChM )和

人工牛黄等
。

马来酸氯苯那敏在处方 中的含量

较低(2
.
sm盯片 )

,

并且在紫外区的吸收度低
,

故

在其质量标准 (粤 Q /W S
一
1 6 2 3

一
85 ) 中没有马

来酸氯苯那敏的含量测 定项
。

再者
,

标准中用紫

外分光光度法测定双氯芬酸钠的含量
,

方法 的灵

敏度低
,

且易受辅料及其它组分干扰 〔’,z]
。

本研

究建立的 H PLc 法
,

可同时测定马来酸氯苯那敏

和双氯芬酸钠
,

其操作方法简便
,

灵敏度高
,

不受

其它组分的干扰
,

准确性良好
。

1 仪器与试剂

H PI 10 0 高效液相色谱仪 (紫外检测器
,

自动进

样器 )
。

双氯芬酸钠对照品 (由广州明兴制药厂提

供
,

含量 99
.
83 % ) ;马来酸氯苯那敏对照品 (由中国

药品生物制品检定所提供) ;感冒通片 (由犷州明兴

制药厂生产) ;甲醇为色谱纯
,

其它试剂为分析纯
。

2 方法与结果

2
.
1 色谱条件

色谱柱
:C l:(4

.
6 x 250m m );梯度洗脱 ;流动相

:

甲醇
一
醋酸缓冲液(pH 3

.
6 ); 进样量为 巧闪;柱温为

室温;紫外检测波长 26 4
nm 。

2

.

2 检测波长的选择

取双氯芬酸钠 巧m g 置 25 ml 容量瓶中
,

取 马来

酸氯苯那敏 25 m g 置 loo ml 容量瓶中
,

分别用流动

相溶解
,

并稀释至刻度
,

得
:0
.
6 m g

·

m
l

一 ’

双氯芬酸钠

和 0
.
25 m g

·

m
l

一 ’马来酸氯苯那敏溶液
。

将两种溶液

分别在波长 19 0 一
4 0 0

n m 范围内进行扫描
,

得知双

氯芬酸钠在 282
nm 处有最大吸收峰;马来酸氯苯那

敏在 264
nm 处有最大吸收峰

,

与文献一致〔’川
。

由

于马来酸氯苯那敏在处方中的含量较低
,

为保证其

有较强的吸收
,

故选 26 4
nm 波长

,

而双氯芬酸钠在
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此波长也有较强的吸收峰
。

2

.

3 梯度洗脱条件的选择

马 来 酸 氯 苯 那 敏 溶 于 水
,

极 性 大
,

如 用

1
.
om g

·

m
l

一 ’

流速
,

马来酸氯苯那敏峰和溶剂峰重

叠陈
5〕,

不 能 用 于 具 有 溶 剂 峰 的 分析
,

当采 用

0
.
8耐 ,m l

一 ’

流速
,

马来 酸氯苯那敏的保 留时 间为

4
.
Zm in

,

与溶剂峰的分离度为 2
.
1 ,

此时
,

双氯芬酸钠

的保留时间较长
,

为22 m in
。

为缩短分析时间
,

采用梯

度洗脱
,

o
一 7 m i n

,

流速为 0
.
sm 一m l

一 ’
; 7

一
15 m i

n ,

流速

为1
.
om l

·

m
l

一 ’
; 1 5

一
Z o m i n

,

流速为 0
.
sml

·

m
l

一 ‘。

检测

图谱如下
,

基线平稳
,

既保证了马来酸氯苯那敏与溶

剂峰有足够的分离度
,

而分析时间只需 25 m in
。

3 4 7

一
一

-

~

一- 一-
-
一
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一表 1 双氯芬酸钠与马来酸氯苯那敏含量

测定方法回收率
,

n =
6

样品

D S

加人量 (协g
·

m
l

一 ’
) 回收率(% ) RSD ( % )

615856767483000000
48
.
464

121
.
16

242
.
32

8
.
102 4

20
.
256

40 5 12

100
.
21

100
.
89

100
.
75

9 8
.
87

99
.
04

99
.
63

2
.
6 方法的精密度与检测限

配制三种不同浓度的模拟样品溶液
,

日内 日间

反复进样检测
,

考察日内与 日间差
,

结果见表 2
。

当

信噪比大于 3 时
,

马来酸氯苯那敏的最低检测下限

为 0
.
4卜g

·

m
l

一 ’ 。

表 2 方法的精密度
,

n =

6

样品
加人量

(协g
· , n

l
一 ’

)

4 8 4 6 4

1 2 1
.
1 6

2 4 2

.

3 2

8

.

1 0 2 4

2 0

.
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.
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图 l 马来酸氯苯那敏和双氯芬酸钠

的高效液相 色谱图

A 一
马来酸氯苯那敏 B 一

双氯芬酸钠

2
.
4 线性关系

马来酸氯苯那敏对照品贮备液的配制
:
精密称

取马来酸氯苯那敏对照品 25 m g 置 50 ml 容量瓶
,

用

pH 6
.
8 磷酸缓冲液溶解并稀释至刻度

,

贮存备用
。

对照品溶液配制
:
精密称取双氯芬酸钠对照品

30 m g 置 50 ml 容量瓶
,

加人马来酸氯苯那敏贮备液

10ml
,

用磷酸缓冲液溶解并稀释至刻度
,

混匀
。

分别

精密吸取
一

L 述溶液 1
.
0

,

2

.

0

,

3

.

0

,

5

.

0

,

5

.

0

,

1 0

.

o m l

置 25 ml 容量瓶中
,

用磷酸缓冲液稀释至刻度
,

混匀
,

用 H PLC 法测定
,

进样量 为 15闪
,

同一 浓度测定 3

次
,

取其平均值
,

以峰面积为纵坐标
,

浓度为横坐标

作回归曲线
,

回归方程 如下
:D s : A = 27 254

.
8 c +

5
.
22

,
; =

0

.

9 9 9 9 ( 0

.

0 2 4
一
0

.

2 4 m g
·

m
l

一 ’

)
:
e h M

:
A

=

8 1 8 2

,

Z C

一
0

.

1 1
,

r =
0

.

9 9 9 9
(

0

.

0
04

一
0

.

04
m g

·

m
l

一 ‘

)

。

说明双氯芬酸钠与马来酸氯苯那敏的线性

关系良好
〕

2

.

5 方法的回收率

按处方比例
,

精密称取双氯芬酸钠和辅料
,

再精

密加人适量的马来酸氯苯那敏溶液
,

按样品分析项

下操作方法进行测定
,

结果见表 1
。

2

.

7 样品分析

取感冒通片 20 片
,

精密称定
,

研细
,

精密称取适

量
,

相 当于 双氯芬酸钠 巧m g
,

马来 酸 氯苯那敏

2
.
sm g

,

置 loom l容量瓶中
,

加 pH 6
.
s 磷酸缓冲液约

SOm l
,

充分振摇使溶解
,

用缓冲液加至刻度
,

摇匀
,

滤

过
,

取 巧闪注人液相色谱仪
,

记录色谱图
,

另取对照

品溶液
,

同法测定
。

按外标法以峰面积计算
,

结果见

表 3
。

表 3 每批样品含量百分率(% )

批号
样品含量( % )

0 10902 102
.
2 1 98

_
26

0 11103

0 1120 1

10 1
.
3 1

99
.
02

99
.
57

97
.
55

3 讨论

由于感冒通中的马来酸氯苯那敏的含量较低
,

紫外吸收也不强
,

故在选择波长时
,

首先考虑马来酸

氯苯那敏有最大吸收的 264
nm 。

在此波长处
,

人工

牛黄没有紫外吸收
,

双氯芬酸钠也满足检测要求
。

马来酸氯苯那敏的极性大
,

保留时间短
,

和溶剂峰差

不多
。

为了与溶剂峰有足够的分离度
,

故在开始时
,

采用较慢的流速
,

使马来酸氯苯那敏与溶剂峰完全

分离
,

但双氯芬酸钠出峰较晚
,

故在马来酸氯苯那敏

出峰后
,

加快流速
,

使双氯芬酸钠约在 12
.
sm in 处出



峰
,

缩短检测时间
。

感冒通在此检测条件下稳定
,

线

性 良好
,

可用于含量测定
。

此方法灵敏度高
,

检测下

限满足马来酸氯苯那敏的均匀度检查
。

由于没有使用流动相作溶剂
,

故出现了溶剂峰
。

但本方法能有效地使马来酸氯苯那敏与溶剂峰完全

分离
,

最适合作为溶出度或释放度的含量测定
。
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摘要 目的
:
建立利肝消脂颗粒质量标准

。

方法
:
采用 H PL C 对处方 中柴胡

、

菌陈
、

何首乌进行鉴别 ;用 H PL C

测定丹参素的含量
。

结果 :在 TL C 色谱中的均能检出柴胡
、

茵陈
、

何首乌;丹参素含量测定方法的线性范围

为 0
.
3 一 4

.

9 协『m l(
r 二

0
.
9 9 9 9

,
n 二

5 )

,

平均回收率为 99
.
7% (R SD

= 1
.
3 3%

,
n =

5
)

。

结论
:所建立的方 法

,

较为合理
,

重复性好
,

可作为利肝消脂颗粒质量控制标准
。

关键词 利肝消脂颗粒;丹参素;H PLC; 质量标准

中图分类号
:
Rg l7 文献标识码

:A 文章编号
:100 6

一
0 11 1 ( 2 00 2) 06

一
0 3 48

一
03

利肝消脂颗粒是我院药剂科李永溟主管药师筛

选的院中药制剂
,

它由 巧 味中药配制而成
,

具有活

血化癖
,

软坚散坚
,

和 胃健脾
,

清热解毒功能
,

主治肝

郁血癖所致的脂肪肝病
。

为了研究该制剂的内在质

量
,

对万中主药栗胡{茵陈;何首乌等分别进行薄层

色谱法定性鉴别
,

对方中君药丹参的活性成分丹参

素川采用 H PLc 法时进行定量分析
,

报道如下
。

1 仪器与试药

岛津 LC一石4 H P L C 仪
,

S P D 一石A V 紫外检测

器
,

C 一R4 A 数据处理机
,

丹参素对照品由中国药品

生物制品检验所提供
,

所用 甲醇为色谱纯
,

其余均为

化析纯
,

硅胶 G (青岛海洋化工厂 )
。

柴胡
、

茵陈
、

何

首乌
、

丹参药材由连云港市药品检验所王同康副主

任药师鉴定
。

2 定性鉴别

2
.
1 菌陈的鉴别

取本品39
,

加甲醇 50m l
,

超声提取 15m i
n ,

滤过
。

滤液蒸干
,

残渣加水 20 ml 溶解
,

置分液漏斗中
,

用乙

酸乙醋萃取 2 次
,

每次 巧ml
。

合并乙酸 乙酷
,

蒸干
,

残渣加甲醇 lml 溶解
,

作为供试品溶液叫
。

另取茵

陈对照药材 1
.
49 ,

按上述方法制备
,

作为对照药材

溶液
。

再取缺茵陈的样品制成空 白对照溶液
。

照薄

层色谱试验(《中国药典》200 2 版一部附录 VI B) 试

验
,

吸取供试液
,

空 白对照 液各 4闪
,

对照 药材液

3闪
。

分别点于同一硅胶 G 薄层板上
,

以甲苯一甲

酸乙醋一甲酸 (5 :4 : 1) 为展 开剂
,

展 开
,

取出晾

干丁喷以二硝基苯脐乙醇试液 )供试品色谱中)在与

对照药材色谱相应的位置上
,

显相同颜色的斑点
,

见

图 l
。

2

。

2

”” 称 忿忿
《《: 加 仁曰曰

111 2 333

图 1

1 一 阴性对照

菌陈 TLC 图

2 一供试品 3 一对照药材

何首乌的鉴别 〔’〕

取本品 39
,

甲醇 50 ml 加热回流 Zh
,

滤过
。

滤液

回收甲醇至干
,

加水 50 ml 混悬
,

混悬液加氯仿提取

2 次
,

每次 20 ml
,

水溶浓缩为 lml
,

作为何首乌供试

品溶液
。

另取何首乌对照药材 1
.
59 按上述方法制

备
,

作为对照药材溶液
。

再取何首乌样品制成空 白

对照溶液
,

照薄层色谱法 (《中国药典》2002 年版一


