
表 2  批样品总生物碱测定的结果

批  号 平均含量每片按 ≤ 计算 相对偏差

浙江温州制药厂 河南省开封制药厂 石家庄制药厂

≤

≤ # ≥

3 2  如果按每片标示量为 浸膏 和药典规定浸膏含莨

菪类生物碱的量为 ∗ 计算 每片含莨菪类生物

碱按阿托品 ≤ 计算应为 ∗ ∀但从样

品测定的结果 表 看 大多数批号含量偏低 因此有必要建

立含量测定方法 以控制药品的质量 ∀

3 3  本文介绍的方法曾与中国药典现有的颠茄叶及其制剂

的含量测定方法酸碱滴定法进行比较 见表 ∀

表 3  二种测定颠茄片中生物碱含量的方法比较

方     法   
平均值 平均值 平均值

酸碱滴定法每片含生物碱

本方法每片含生物碱

  从上表可以看出 本文介绍的方法测定值比酸碱滴定法

要略高 取样量大大减少 ∀酸碱滴定法对于片剂来说 每份

至少 片以上 操作相当繁琐 ∀本文介绍的方法具有简

便 !准确 !实用 可用于颠茄叶及其制剂中莨菪生物碱的含量

测定 ∀
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高效液相色谱法测定醋氯芬酸缓释片的含量
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摘要  目的 建立了高效液相色谱法测定醋氯芬酸缓释片的含量 ∀方法 采用 ¬ ≥ 2≤ 色谱柱 以乙腈2四氢呋喃2冰醋酸

Β Β 用 的 调 为流动相 流速为 以对羟基联苯为内标物 检测波长为 ∀结果 醋

氯芬酸在 ∗ Λ 范围内呈良好线性 ρ 平均回收率为 ΡΣ∆为 ∀结论 本法可用于该片剂

的测定 操作简便 结果准确 ∀

关键词  高效液相色谱法 醋氯芬酸 缓释片

∆ετερµινατιον οφ αχεχλοφεναχ ιν εξτενδεδ2ρελεασεδ ταβλετσ βψ ΗΠΛΧ

• ∏ ∏ • • ∏ ∏ ( Ηυανγσηι Τραδιτιοναλ Πηαρµαχψ Χο . ΛΤ∆ , Ηυανγσηι

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× ° ≤ ¬ ΜΕΤΗΟ∆Σ : ¬ ≥ 2≤

∏ ∏ × 2 ∏ 2 Β Β ∏

2 ¬ × ∂ √ ΡΕΣΥΛΤΣ : ×

∏√ Λ Λ ρ √ √ ΡΣ∆

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× √ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ° ≤ ¬ 2

  醋氯芬酸 化学名为≈邻2 二氯苯胺 乙 酰乙酸 是一种具有镇痛作用的非甾体抗炎药 ∀实验证明
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该药物比双氯芬酸 酮基布洛芬 吲哚美辛等更加安全有

效≈ ∀为近年的研究热点 在我国尚处在新药临床研究阶

段 ∀本文报道了高效液相色谱法测定醋氯芬酸缓释片的含

量 用于控制本品质量 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器  岛津 ≤2 型高效液相色谱仪 ≥°⁄2 ∂ 紫外检

测器 ≥≤ 2 控制器 ≤2 色谱数据处理机 ∂2 紫外

可见分光光度计 ∀

1 2  试药  醋氯芬酸对照品及缓释片 湖北省医科大学

双氯芬酸 湖北潜江制药集团 对羟基联苯 ≥ 公司 乙

腈 色谱纯 上海化学试剂研究所 四氢呋喃 上海化学试剂

公司 冰醋酸 南京化学试剂厂 重蒸水 自制 ∀

2  色谱条件及实验方法

2 1  色谱条件  固定相 ¬ ≥ 2≤ ≅

流动相为乙腈2四氢呋喃2冰醋酸 Β Β 用 的

调 流速为 以对羟基联苯为内标

物≈ 检测波长为 灵敏度为 ƒ≥ ∀

2 2  线性关系试验  取对羟基联苯 置 量瓶中

加流动相适量使溶解并稀释至刻度 摇匀 作为内标液 取醋

氯芬酸对照品 精密称定 置 量瓶中 加流动相适

量使溶解并稀释至刻度 摇匀 作为对照品溶液 分别量取对

照品溶液 和 置 量瓶中 精密加

入内标液 加流动相稀释置刻度 摇匀 ∀进样 Λ 内标

物与醋氯芬酸的保留时间分别为 和 ∀理论板

数按醋氯芬酸计算为 二者的分离度为 以醋氯芬酸

与对羟基联苯的峰面积比 Ψ)与醋氯芬酸的浓度( Ξ)进行线

性回归 ,得方程 : Ψ . ≅ Χ . ≅ , ρ

∀

实验证明 醋氯芬酸浓度在 ∗ Λ 范围内与

上述两峰面积之比呈良好的线性关系 ∀

图 1  空白辅料图谱

图 2  醋氯芬酸 ° ≤图谱

醋氯酚酸 杂质

图 3  醋氯芬酸缓释片 ° ≤图谱

内标 醋氯芬酸 杂质

2 3  仪器精密度试验  取线性关系试验项下的溶液 Λ

重复进样 次 测得醋氯芬酸与内标物峰面积比的相对标准

偏差 ΡΣ∆ 为 ∀

2 4  回收率试验  精密称取醋氯芬酸对照品适量 按片剂

处方比例的辅料适量 置 量瓶中 加流动相适量 振摇

使醋氯芬酸溶解 加流动相至刻度 摇匀 ∀经 Λ 滤膜滤

过 弃去初滤液 精密量取续滤液及内标溶液各 置

量瓶中 加流动相稀释至刻度 摇匀 取 Λ 注入色谱仪 按

内标法以峰面积计算 份样品的平均回收率为 ∀

ΡΣ∆为 ∀

表 1  回收率试验结果

加入量 测得量 回收率 平均回收率 ξ ΡΣ∆

2 5  样品的测定  取醋氯芬酸肠溶片 片 精密称定 研

细 精密称取适量 约相当于醋氯芬酸 置 量瓶

中 照回收率试验的方法 自/加流动相适量 , ,0起 依法操

作 结果见表 ∀

表 2  醋氯芬酸肠溶片含量测定结果 ν

批  号 标示量 ΡΣ∆

3  讨  论

3 1  检测波长的选择  由醋氯芬酸对照品紫外吸收图谱可

见在 和 处有两个吸收峰 因 为末端吸

收 测定值极不稳定 所以选择 为检测波长 ∀

3 2  流动相的选择  醋氯芬酸为双氯芬酸的前药 在合成

过程中由于反应不完全 ∀会引入双氯芬酸杂质 为使样品与
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杂质得到较好的分离 我们选择了以乙腈2四氢呋喃2冰醋酸

Β Β 用 的 调 为流动相 样品杂

质的分离良好 ∀
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摘要  目的 应用双波长比值光谱法对银黄口服液中绿原酸和黄芩苷含量测定进行研究 ∀方法 依据绿原酸和黄芩苷的比值

光谱特征 选择 和 作为测定波长 ∀结果 绿原酸线性范围 ∗ Λ 回收率 ΡΣ∆为 黄芩苷线性范围

∗ Λ 回收率 ΡΣ∆为 ∀结论 本法为一种灵敏 !准确和简便的分析方法 可在其他中药制剂中推广应用 ∀

关键词  双波长比值光谱法 银黄口服液 绿原酸 黄芩苷

∆ετερµινατιον οφ χηλορογενιχ αχιδ ανδ βαιχαλιν ιν Ψινηυανγ οραλσολυτιον βψ δυαλ2ωαϖελενγτη ρατιον σπεχτροµετρψ

≥∏ ¬ ≥∏ ÷ ≠ ≠ ∏ ετ αλ( Νο . Ηοσπιταλοφ Λιανψυνγανγ ϑιανγσυ , Λιανψυνγανγ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× ≠ ∏ ∏ ∏ 2 √

ΜΕΤΗΟ∆Σ : • ∏

√ ΡΕΣΥΛΤΣ : ∗ Λ ∗ Λ √ × √

ΡΣ∆ ΡΣ∆ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :

∏ ∏ ≤ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏ 2 √ ≠ ∏ ∏

  银黄口服液具有清热解毒 抑菌消炎作用 主治上呼吸

道感染 !急性扁桃体炎 !咽炎等症 ∀由金银花 !黄芩提取物加

工精制而成 ∀主含绿原酸 ≤ 和黄芩苷

中国药典≈ 采用紫外分光光度法测定其含量 ∀有

采用高效液相色谱法测定其含量的报道≈ ∀本文采用双波

长比值光谱法≈ 测定银黄口服液中绿原酸和黄芩苷含量

操作简便 结果准确 ∀

1  仪器与试剂

岛津 ∂2 型紫外可见分光光度计 2≤ 型紫外可见

分光光度计 ∀绿原酸 !黄芩苷对照品 中国药品生物制品检

定所 ∀银黄口服液 山东鲁南制药厂 ∀其他试剂均为分析

纯 ∀

2  方法与结果

2 1  对照品储备液的配制

精密称取绿原酸对照品 置 量瓶中 加水适量

溶解并稀释至刻度 摇匀 ∀精密称取黄芩苷 置 量

瓶中 加乙醇适量置水浴上温热使溶解 冷至室温后加乙醇

至刻度 摇匀 ∀

2 2  比值光谱绘制及测定波长选择

精密吸取绿原酸 !黄芩苷对照品储备液适量 分置

量瓶中 用 盐酸稀释至刻度并摇匀 以 盐

酸作空白 在 ∗ 波长范围内扫描 得到绿原酸和黄

芩苷的吸收光谱 见图 ∀计算波长 Κ处绿原酸吸收度对黄

芩苷吸收度的比值 绿 以 绿 对 Κ作图 得到绿原酸的比值

光谱 同样 也可以得到黄芩苷的比值光谱 见图 ∀由图

可知 绿原酸在 处有最大 值 在 处有最小

值 而黄芩苷与绿原酸相反 在 处有最大 值

处有最小 值 故选择 和 作为绿原酸和黄芩苷的

测定波长 ∀

2 3  标准曲线的绘制

精密吸取绿原酸和黄芩苷对照品储备液适量 分置

量瓶中 用 盐酸稀释至刻度并摇匀 作为标准参比

溶液 绿原酸为 Λ 黄芩苷为 Λ ∀分别在

和 处测定吸收度 ∀

分别精密吸取绿原酸和黄芩苷对照品储备液适量 用

盐酸稀释至一定浓度 制成含绿原酸和黄芩苷的系
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