
操作测定绿原酸和黄芩苷含量 并与药典法比较 结果见表

∀

表 3  本法与药典法测定银黄口服液含量结果

批  号
绿原酸检出量 #

本  法 药典法

黄芩苷检出量 #

本  法 药典法

每 银黄口服液中含绿原酸 黄芩苷 Π

3  讨  论

高效液相色谱法≈ 对银黄口服液分析表明 银黄口服液

中尚含 ∗ 个在紫外区有吸收的未知成份 这些未被去除

的组份对光谱法测定可能有一定影响 但这种影响能被接

受 ∀且本法与药典法测定结果一致 Π 表明双波长

比值光谱法对共存组份的抗干扰能力 可进一步推广应用于

其他中成药制剂的质量控制 ∀
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反相高效液相色谱法测定盐酸乙哌立松片剂的含量

付崇铭  李  波  郭瑞臣 济南 山东省精神卫生中心 济南 山东医科大学附属医院

摘要  目的 建立高效液相色谱法测定盐酸乙哌立松片含量的方法 ∀方法 盐酸乙哌立松片加甲醇 !超声振荡 !过滤后以 ⁄≥2

≤ 为分析柱 以甲醇2水2三乙胺 Β Β ∂ ∂ 为流动相 托哌酮为内标 于 波长检测 ∀结果 盐酸乙哌立松在

∗ 浓度范围内线性关系良好 ρ 平均回收率 ΡΣ∆ ∀三批盐酸乙哌立松片含量测定结果分

别为标示量的 和 ∀结论 方法快速 !准确 !专一性强 适用于盐酸乙哌立松片的含量测定 ∀

关键词  盐酸乙哌立松 高效液相色谱 托哌酮 内标

∆ετερµινατιον οφ επερισονε ηψδροχηλοριδε ταβλετσ βψ ηιγη περφορµανχελιθυιδ χηροµατογραπηψ

ƒ∏≤ ƒ∏≤ ∏ ∏ ∏ ≤ (Σηανδονγ Μενταλ ηεαλτη Χεντερ, ϑιναν

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× √ ∏

° ≤ ΜΕΤΗΟ∆ : ≤ ∏ 2 2 Β Β ∂ ∂ ∏

× ∞ √

∏ 2√ × ∏ ΡΕΣΥΛΤΣ :× ∏√

∗ ¬ × √ √ ΡΣ∆ ν ×

√

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× √ ∏ ∏ √

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏

  盐酸乙哌立松 ∞ 商品名妙纳 是一

种能同时作用于中枢神经系统和血管平滑肌 缓和骨骼肌紧

张并改善血流 从多方面阻断骨骼肌恶性循环 改善各种肌

紧张症状的新型药物 ∀临床广泛用于各种脑脊髓疾病 !颈肩

臂综合征 !肩周炎 !腰痛症等引起的肩酸 !颈部疼痛 !头疼 !眩

晕 !腰痛 !手足等肌紧张症状 ∀盐酸乙哌立松国外有用 ≤2

≥法测定的报道 灵敏度高 分离度好 而用于生物样本分

析≈ ∀对其制剂含量尚未见 ° ≤ 法测定的报道 ∀本文建

立了反相高效液相色谱法测定盐酸乙哌立松片剂含量的方

法 该方法快速 准确 专一性强 适用于制剂的含量测定 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

美国 高效液相色谱系统 型恒流泵 型

可调波长紫外检测器 2÷× 微机控制器 ∞ 记录仪
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≤≥ƒ2 超声波发生器 日本岛津 ∂2 全波长紫外分光光

度计 ∀

1 2  试药

盐酸乙哌立松对照品由日本卫材株式会社生产 盐酸乙

哌立松片 商品名妙纳 规格 片 批号

沈阳卫材制药有限公司提供 内标托哌酮由中国医学

科学院药物研究所赠送 甲醇 !三乙胺 !冰醋酸等均为分析

纯 重蒸馏水自制 ∀

2  方法与结果

2 1  工作液配制

精密称取 ε 干燥至恒重的乙哌立松对照品及内标托

哌酮各 分别置于 容量瓶中 加甲醇溶解并稀释

至刻度 摇匀 制成 的对照品及内标工作液 ∀该溶

液 ε 保存 个月稳定不变 ∀

2 2  色谱条件

色谱柱 ⁄≥2≤ ≅ Λ 中科院大连化物所

流动相甲醇2水2三乙胺 Β Β ∂ ∂ 冰醋酸调 至

流速 柱温室温 检测波长 灵敏度

ƒ≥ 进样量 Λ ∀上述色谱条件下得色谱图 见图 ∀盐酸

乙哌立松保留时间为 内标托哌酮保留时间为 ∀

理论塔板数按盐酸乙哌立松计为 样品峰与内标峰之间

分离度 为 ∀

图 1  盐酸乙哌立松 ° ≤色谱图

盐酸乙哌立松 内标托哌酮

当流动相甲醇与水的配比不变 值增大 洗脱时间缩

短 样品峰与内标峰的分离度差 当 值不变 降低流动相

中甲醇的配比时 洗脱时间延长 产生严重拖尾 灵敏度明显

降低 ∀本文所载流动相配比及 经反复多次试验 可获最

佳分离效果 ∀

2 3  方法专属性试验

按处方配比量加入各种辅料 制成盐酸乙哌立松模拟空

白片 按/ 样品测定0项下操作得空白样品色谱图 见图

∀与图 比较可见空白辅料不干扰样品的测定 故本方法

专属性强 ∀

图 2  空白辅料 ° ≤色谱图

2 4  测定波长的选择

以甲醇为空白对照液 在 ∗ 波长范围内对盐

酸乙哌立松甲醇液进行紫外扫描 其最大吸收波长为

考虑到实验室的具体情况 本文选择 做为测定波长 ∀

2 5  线性关系

精密量取盐酸乙哌立松对照品溶液

分别置于 量瓶中 各精密加入内标溶液

用甲醇稀释至刻度 摇匀 各吸取 Λ 进样 记录峰面

积 ∀以样品峰面积与内标峰面积之比为纵坐标 Ψ) ,相应样

品峰浓度( Χ)为横坐标进行直线回归 ,得回归方程为 Ψ

. Χ . , ρ . , ν 在 ∗ 浓度范

围内线性关系良好 ∀

当信噪比 ≥ 大于或等于 时 盐酸乙哌立松检测限

为 Λ ∀

2 6  回收率与精密度

精密量取对照品溶液 分别置于 量

瓶中 各精密加入内标溶液 再按处方配比量加入各种

辅料 加甲醇稀释至刻度 摇匀 超声振荡 过滤 弃去初

滤液 取续滤液 Λ 进样 结果见表 ∀

表 1  回收率与精密度 ν

编号
投入量

#

测得量

#

平均回收率 ΡΣ∆

?

?

?

2 7  样品的测定

取盐酸乙哌立松片 批 每批 片 精密称定 研细 精

密称出适量 约相当于盐酸乙哌立松 置 量瓶中

加甲醇溶解稀释至刻度 超声振荡 过滤 弃去初滤液

取续滤液 于另一 量瓶中 精密加入内标液

加甲醇稀释至刻度 摇匀 取 Λ 进样 测得结果与紫外分光

光度法测得结果见表 ∀

表 2  三批样品测得结果/ ν

批  号
每片含量 标示量

° ≤法 ∂ 法

  经比较两种方法的测定结果发现 ° ≤ 法较 ∂ 法低

但无显著性差异 Π 原因可能由于 ° ≤ 法分离性

能较好 不易受制剂中辅料的干扰 ∀

3  讨  论

盐酸乙哌立松临床用于治疗痉挛性麻痹 ∀由于其广泛

的首过效应和组织分布 血药浓度极低 欲评价其药代动力

学特征 需极灵敏的测定方法 ∀

盐酸乙哌立松含量测定国外采用 ≤2 ≥法 最低检测限

为 而用于体内盐酸乙哌立松血浓度测定 以及其

人体药代动力学研究 ∀但由于设备及技术条件要求高 一般

## ≤ ° ƒ ∏ ∂
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实验室难以达到要求 而不能用于常规测定 ∀国内外尚无

° ≤测定制剂含量的报导 ∀本文采用 ° ≤法 提取过程简

单 色谱条件易得 辅料不干扰测定 待测组分及内标物质分

离度良好 保留时间适中 整个测定可在 完成 ∀快速 !

简单 适用于制剂常规分析 ∀

参考文献
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脑复清胶囊中阿魏酸的含量测定研究 3

都述虎  金继曙 合肥 安徽省医学科学研究所

摘要  目的 建立薄层扫描法测定脑复清胶囊中阿魏酸含量的方法 ∀方法 采用碱水提取 酸化后以醋酸乙酯萃取脑复清胶

囊中阿魏酸 薄层扫描法测定含量 ∀结果 本方法线性方程为 ψ . ξ . , ρ . ( ν 线性范围 ∗

Λ 同板精密度试验 ΡΣ∆ ν ) ,异板精密度试验 : ΡΣ∆ ν 平均加样回收率 ∀结论 薄层扫

描法可作为脑复清胶囊中阿魏酸的含量测定方法 本实验研究为该产品的质量控制提供了可靠依据 ∀

关键词  脑复清胶囊 阿魏酸 薄层扫描法

∆ετερµινατιον οφφερυλιχ αχιδ ιν Ναοφυθινγ χαπσυλε βψ ΤΛΧ σχαννινγ µετηοδ

⁄∏≥ ∏∏ ⁄∏≥ ∏ ≥ ( Ανηυι Ινστιτυτε οφ Μεδιχαλ Σχιενχεσ, Ηεφει

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × √ ∏ ∏ ∏

ΜΕΤΗΟ∆Σ :ƒ ∏ ∏ ∏ ¬ × ≤

Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× ∏ ψ . ξ . , ρ ∗ Λ × √ √

ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : × ∏ ∏

∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏ ∏ ∏ × ≤

  脑复清胶囊是由当归 !芍药等六味中药研制成的新的复

方制剂 具有养血柔肝 健脾化痰 通畅血脉等功效 ∀临床用

于治疗老年性痴呆取得了初步疗效 ∀为了控制制剂的质量

我们对其有效成分之一的阿魏酸用薄层扫描法测定了含量 ∀

1  仪器和试药

≤≥2 型薄层扫仪 日本岛津 定量毛细管 美国

⁄ ⁄ 百万分之一电子天平 美国 °∞公司 ⁄2 型

≥ 薄层板 山东烟台化工所试验厂 阿魏酸对照品 中国

生物制品检定所 脑复清胶囊 合肥神鹿药业有限公司 批

号 ! 自制品 所用试剂均为分析纯 ∀

2  溶液制备

2 1  对照品溶液的制备

精密称取阿魏酸对照品约 加乙醇适量定容于

量瓶中 摇匀 作为对照品溶液 ∀

2 2  供试品溶液的制备

取本品 粒 精密称取内容物 加层析硅胶 拌匀 再

加饱和碳酸氢纳溶液 研磨 滤过 滤液 先用乙醚

提取三次 每次 再用醋酸乙酯提取三次 每次 弃

去乙醚 !醋酸乙酯提取液 碱液层用盐酸调节 ∗ 加醋酸

乙酯提取三次 每次 合并提取液 用水洗涤两次 每次

弃去水洗液 醋酸乙酯提取液加适量无水硫酸钠干燥

后 滤过 滤液回收醋酸乙酯 蒸干 残渣用乙醇分次溶解

定容于 量瓶中 摇匀 作为供试品溶液 ∀

2 3  空白对照液的制备

称取不含当归的处方量的其它药材 按样品的制备工艺

及供试品溶液的制备方法同法制备 作为空白对照液 ∀

3  实验条件

3 1  薄层层析条件

≥ 薄层板 ≅ ≅ ε 活化 ∀

展开剂 苯2醋酸乙酯2甲酸 Β Β ∗ ε 下展开

 3安徽省/九五0攻关项目第 号
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