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3 q1  内标的选择 }文献报道采用外标法或甲苯碘丁脲

为内标物 ∀本实验选择对羟基联苯为内标物 o在本文

实验条件下 o尼美舒利 !内标及血浆内源性杂质之间具

有良好的分离度 ∀

3 q2  流动相组成 }本文选择甲醇 p水 p乙酸kysΒwsΒtl

组成的流动相 o可获得较好的洗脱效果 o保留时间短 o

色谱峰峰性对称 o为较理想的流动相组成 ∀

3 q3  萃取溶媒的选择 }文献报道在酸性条件下采用甲

苯作萃取溶媒 o试验表明 o经甲苯提取的样本其内源性

杂质峰较多 o干扰测定结果 ∀我们选用重蒸乙醚作为

萃取剂 o提取的杂质较少 o溶媒易吹干 o且具有较高的

提取回收率 ∀
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高效液相色谱法测定酚麻美敏片的含量

姜  红  彭  军  高英杰t
k天津 vsssxu 天津医科大学总医院 ~t天津医科大学药学系 |{届毕业生l

摘要  目的 }建立测定酚麻美敏片含量的方法 ∀方法 }高效液相色谱法 ∀固定相为 �⁄≥ p ≤t{柱 ow qy°° ≅ uxs°° o

xΛ° ~流动相为甲醇 p s qsx°²̄ r�磷酸二氢钾 p三乙胺kusΒ{sΒs qsu o用磷酸调至 ³�x qxl ~检测波长为 utx±°结果 }w

种成分的方法回收率均在 |{ h ∗ tst h oν � v ∀结论 }该方法简便准确 o结果满意 ∀

关键词  酚麻美敏片 ~高效液相色谱法
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  酚麻美敏片商品名为泰诺 o×≠�∞���o它具有解热

镇痛 !消除鼻部充血 !镇咳和抗过敏的作用 ∀其配方为

对乙酰氨基酚 s qvuxª!盐酸伪麻黄碱 s qsvª!氢溴酸右

美沙芬 s qstxª和马来酸氯苯那敏 s qssuª∀该复方制剂

中的 w种成分分别与其它药物配伍制剂的 �°�≤ 测定

法已有多篇报道 o但用 �°�≤ 法同时测定本品中四组分

还未见报道 ∀本文采用 �°�≤ 法对酚麻美敏片进行含

量测定 o方法简便 o结果满意 ∀

1  仪  器

美国 �∞≤�� ��通用 µ型高效液相色谱仪ktts�

泵 owsy接口 o�∂ p tyy检测器 o�≥× p w{y微机系统 o黄

金系统软件 y qs版l ∀

2  试剂与样品

甲醇为色谱醇 o磷酸二氢钾 !三乙胺 !磷酸为分析

纯 o对乙酰氨基酚 !盐酸伪麻黄碱对照品为天津胜利制

药厂提供 o氢溴酸右美沙芬 !马来酸氯苯那敏对照品为

天津中美史克制药公司提供 o酚麻美敏片为上海强生

制药有限公司提供k批号 }z�tvu !{�ssu !{�swvl ∀
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3  方法与结果

3 q1  色谱条件 }色谱柱 }�∞≤�� ��公司k�⁄≥ p ≤t{柱 o

w qy°° ≅ uxs°° oxΛ°l ~流动相为甲醇 s qsx°²̄ r�磷酸

二氢钾 p三乙胺kusΒ{sΒs qsu o用磷酸调至 ³�x qxl ~流

速 }t qs°̄ r°¬± ~检测波长 }utx±° ~灵敏度 }s qsux��ƒ≥ ~

进样量 usΛ̄ o色谱图见图 t ∀

图 1  酚麻美敏片色谱图

t p氢溴酸右美沙芬 ~u p马来酸氯苯那敏 ~v p对乙酰氨基酚 ~

w p盐酸伪麻黄碱

3 q2  线性试验 }分别精密称取对乙酰氨基酚 t qyuxª!

盐酸伪麻黄碱 s qtxª!氢溴酸右美沙芬 s qszxª!马来酸

氯苯那敏 s qstsªo分别置 tss°̄ 量瓶中 o加流动相溶解

并稀释至刻度 o摇匀 ∀分别精密量取浓溶液 t qs ov qs o

x qs oz qs和 | qs°̄ o置 xs°̄ 量瓶中 o用流动相溶解并稀

释至刻度 o摇匀 ∀进样 usΛ̄ ∀以峰面积为纵坐标 o相应

浓度为横坐标进行线性回归 ∀结果表明四组分峰面积

与浓度呈良好的线性关系 o见表 t ∀

表 1  峰面积与浓度的线性关系

组分名称 回归方程 µ
浓度范围

kΛªr°̄ l

对乙酰氨基酚  � � s qv|uu≤ n zz q|zsy s q|||s vux ∗ u|ux

盐酸伪麻黄碱  � � s q{sxu≤ p ux qtzvz s q|||z vs ∗ uzs

氢溴酸右美沙芬 � � s qsuz{≤ p s qsxut s q|||x tx ∗ tvx

马来酸氯苯那敏 � � s qxxx{≤ p s qszxy s q|||| u ∗ t{

3 q3  回收率试验 }精密称取对乙酰氨基酚 t qyuxªo盐

酸伪麻黄碱 s qtxªo氢溴酸右美沙芬 s qszxªo马来酸氯

苯那敏 s qstsªo置 tss°̄ 量瓶中 o加流动相溶解并稀释

至刻度 o摇匀 ∀精密量取 x qs°̄ o置 xs°̄ 量瓶中 o加流

动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o为对照品溶液 ∀

按处方比例精密称取同对照品量的对乙酰氨基

酚 !盐酸伪麻黄碱 !氢溴酸右美沙芬 !马来酸氯苯那敏

及相应辅料 o置 tss°̄ 量瓶中 o加流动相溶解并稀释至

刻度 o摇匀 o滤过 ∀取续滤液 v qs ox qs和 z qs°̄ o分别置

于 xs°̄ 量瓶中 o用流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 ∀分

别得回收试验用溶液 � !� !≤ ∀

取回收试验用溶液 � !� !≤ 和对照品溶液 o各进样

usΛ̄ o测定峰面积 o用外标法计算回收率 o结果见表 u ∀

表 2  回收率测定结果k h o± � vl

组分名称
溶液 � 溶液 � 溶液 ≤

回收率 � ≥⁄ 回收率 � ≥⁄ 回收率 � ≥⁄

平均回

收率

对乙酰氨基酚  || qwu t qtx tss qyy t qsw tst qxt s q|z tss qxv

盐酸伪麻黄碱  || q{t s qyz tss quw s qzv |{ q{t t qsv || qyu

氢溴酸右美沙芬 |{ qxy t qu{ tss qsu t quw |z qys t qsx |{ qzv

马来酸氯苯那敏 tst qs| t qtt || qyx t qsx tst qzv s q{x tss q{u

3 q4  样品测定 }取酚麻美敏片 ts片 o精密称定 o研细 ∀

精密称取适量k约相当于对乙酰氨基酚 t qyuxªl o置

tss°̄ 量瓶中 o加流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o滤

过 ∀取续滤液 x qs°̄ o置 xs°̄ 量瓶中 o用流动相溶解并

稀释至刻度 o摇匀 ∀取样品液和对照品溶液 o各进样

usΛ̄ o读取峰面积值 o用外标法计算标示量的百分含量

k h l o结果见表 v ∀

4  讨  论

表 3  样品测定结果k h o± � vl

组分名称
z�tvu {�ssu {�swv

含量 � ≥⁄ 含量 � ≥⁄ 含量 � ≥⁄

对乙酰氨基酚  || qsw s qz{ || q{s s qy| tss qz{ t qsx

盐酸伪麻黄碱  |{ q{x s q{u || qyv s qzv || q|v s qyx

氢溴酸右美沙芬 |y q|| t qux |{ qty t qtw |z qzs t qsz

马来酸氯苯那敏 || qys s q|z |{ qyw s q{w || qxs s qz{

4 q1  酚麻美敏片是目前临床上广泛应用的感冒新药 o

其中对乙酰氨基酚通过提高疼痛阈值来减轻疼痛 o它

作用于下丘脑体温调节中枢以达到退热的作用 ∀其解

热镇痛效果与阿斯匹林相当 o但不产生阿斯匹林可能

引起的副作用 ∀盐酸伪麻黄碱为减充血剂 o可消除鼻

部充血 ∀氢溴酸右美沙芬为镇咳药 o可减轻普通感冒

引起的咳嗽症状 ∀马来酸氯苯那敏为组胺拮抗剂 o可

缓解流涕 !打喷嚏 !流泪和喉部发痒等过敏症状 ∀

4 q2  因本制剂中四组分含量相差较大 o虽马来酸氯苯

那敏比氢溴酸右美沙芬含量小 o但响应值比其大 o故选

择氢溴酸右美沙芬紫外吸收灵敏的 utx±° 为测定波

长 ∀

4 q3  流动相主要由磷酸盐和甲醇组成 o加入少量三乙

胺使氢溴酸右美沙芬和马来酸氯苯那敏出现的锯齿峰

消失 ∀流动相的 ³� 值对样品的出峰时间 !形状及分离

度有较大影响 ∀我们曾考察流动相 ³� 为 v qx ∗ y qs对

色谱峰的影响 o结果证明 }³� 偏低 o盐酸伪麻黄碱出现

馒头峰 o且与对乙酰氨基酚之间的分离度不好 ∀经多

次试验 o最后选定流动相为甲醇 p s qsx°²̄ r�磷酸二氢

钾 p三乙胺kusΒ{sΒs qsu o³�x qxl o得到满意的结果 ∀
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4 q4  本课题选用流动相极性较大 o故极性大的组分先

出峰 o四组分的保留时间依次为氢溴酸右美沙芬 u q

tx°¬± o马来酸氯苯那敏 u qyv°¬± o对乙酰氨基酚 x q

yz°¬± o盐酸伪麻黄碱 z qwx°¬± ∀

4 q5 按中国药典规定的分离度计算公式计算 o氢溴酸右

美沙芬和马来酸氯苯那敏的分离度为 u qyy o马来酸氯

苯那敏和对乙酰氨基酚的分离度为 tt qvy o对乙酰氨基

酚和盐酸伪麻黄碱的分离度为 v qsz o所有分离度均大

于 t qx o分离效果良好 ∀
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复方蚁酒的薄层鉴别研究

陈建真  宋玉良  吕圭源k杭州 vtsss| 浙江中医学院l

摘要  目的 }制订复方蚁酒中蚂蚁 !枸杞子的薄层鉴别方法 ∀方法 }用薄层色谱法 o经溶剂提取制备样品 o分别以正

丁醇 p冰醋酸 p水kvΒuΒtl !甲苯 p乙酸乙酯 p甲醇 p甲酸kwΒvΒs q{Βs qul为展开剂 ∀结果 }供试品色谱中 o在与对

照品色谱相应位置上 o显相同颜色的斑点 ∀结论 }斑点清晰 !重现性好 o可作为该制剂的质量控制方法之一 ∀

关键词  蚁 ~酒 ~薄层色谱 ~鉴别

Τηε Στυδψ το ιδεντιφψ Φυφανγ Ψιϕιυ βψ ΤΛΧ
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ƒ∏©¤±ª ≠¬­¬∏o×�≤

  复方蚁酒由蚂蚁 !枸杞子等组成 o具有补益肝肾 !

养血荣筋 !通利关节之功效 o适应于治疗中老年人肝肾

不足 !气血衰少 !关节酸痛 !活动不利 o甚至关节变形 !

屈伸不利者 ∀本文采用薄层色谱法对制剂中的蚂蚁 !

枸杞子进行鉴定 o可作为该制剂的质量控制方法之一 ∀

1  仪器与试药

�∂ p t 型三用紫外分析仪k上海顾村电光仪器

厂l ~≤ ± p uxs 型超声波清洗器k上海音波声电科技公

司l ~硅胶 �薄层板k青岛海洋化工厂l ∀

精氨酸 !赖氨酸 !亮氨酸对照品k浙江省药品检验

所l ~蚂蚁对照药材经本院中药鉴定教研室熊耀康副教

授鉴定为蚁科动物鼎突多刺蚁 o亦称拟黑多刺仪

Πολψρηαχηισϖιχινα � ²ª̈µq~复方蚁酒及缺味阴性对样品

k本院中药新产品开发研究室l ~其它试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  蚂蚁的鉴别≈t ou 

取样品 ts°̄ o加无水乙醇 ts°̄ 混匀 o放置 o过滤 o

滤液浓缩至干 o加 ys h 乙醇 u°̄ 溶解 o作为供试品溶

液 ∀分别取精氨酸 !赖氨酸 !亮氨酸 o各用 ys h 乙醇制

成 s qx°ªr°̄ 的溶液 o作为对照品溶液 ∀取蚂蚁对照药

材 tªo加 ys h乙醇 us°̄ 超声波提取 tx°¬± o过滤 o滤液

浓缩至干 o加 ys h 乙醇 u°̄ 溶解 o作为对照药材溶液 ∀

照5中国药典6t||x年版一部附录 vx 页薄层色谱法试

验 o吸取供试品溶液 !对照药材溶液各 xΛ̄ ov种对照品

溶液各 uΛ̄ o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以正丁醇

p冰醋酸 p水kvΒuΒtl为展开剂展开 o取出 o晾干 o喷以

s qx h茚三酮乙醇液 o于 tsx ε 烘数分钟 o供试品色谱在

与对照品 !对照药材色谱相应位置上 o显相同的桃红色

斑点k见图 tl ∀
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