
中 各精密加入内标溶液 用流动相稀释至刻度 摇匀

照上述色谱条件进样 Λ 记录色谱峰面积 以组分与内标

峰面积比值为纵坐标 组分浓度 Λ 为横坐标 得回归方

程分别为

≠ 甲 ≅ ÷ ≅  

≠ ≅ ÷ ≅  

结果表明甲硝唑浓度为 Λ ∗ Λ !维生

素 浓度为 Λ Λ 范围内!线性关系良

好∀

3 3  精密度及稳定性试验 取样品测定项下配制成的供试

溶液与日内不同时间和日间进行测定 结果日内 ≥⁄甲

! ≥⁄ ! 日间 ≥⁄甲 ! ≥⁄

! ∀

3 4  回收率试验 按处方≈ 量的 ! ! 配制成

模拟片粉 按/含量测定0方法测定 结果平均回收率甲硝唑

? ! ≥⁄ 维生素 ? !

≥⁄ ∀

3 5  样品测定 取本品 片 精密称定 研细 精密称取适

量 约相当于甲硝唑 置 量瓶中 加流动相

振摇使之溶解 加流动相稀释至刻度 摇匀 滤过 量取续

滤液 置 量瓶中 加入内标溶液 加流动相稀

释至刻度 摇匀 按上述色谱条件进样 Λ 进行测定∀ 四批

样品结果见表 ∀

表 1 样品测定结果 标示量

样品编号
甲硝唑

非水法 本法

维生素

Λ 法 本法

4  讨论

4 1 对甲硝唑和维生素 进行紫外扫描 结果见图 ∀甲硝

唑最大吸收波长为 维生素 的最大吸收波长为

考虑到甲硝唑在片剂中含量较大 而维生素 含量

较小 故选择 为检测波长∀本法测得样品中维生素

含量略高于原法 可能是由于原方法多次提取所致∀

图 2 紫外吸收图谱

) ) 维生素   , ,甲硝唑

4 2 实验中比较了两种不同牌号的 ≤ 柱 对分离测定无影

响∀比较了甲醇 水!甲醇 磷酸二氢钠 !

! 不同配比的流动相 结果选用甲醇

磷酸二氢钠 Β 为最佳流动相∀测定表明 结果

良好 可用于该制剂的质量控制∀

参考文献

1 北京市药品标准

2 湖南省药品标准

3 山西省药品标准

4 河北省药品标准

5 黑龙江省药品标准

6 鲁卫药字 第 号

收稿日期

° ≤ 测定维磷补汁中咖啡因含量

张招忠 项凡英 张招香 金华 浙江奥托康制药集团股份有限公司

摘要 目的 建立一个用高效液相色谱法测定维磷补汁中咖啡因含量的方法∀方法 以 ≤ 为色谱柱 乙腈 水 Β 为流动

相 紫外检测波长为 ∀ 结果 咖啡因在浓度为 ∗ 间线性关系良好 ∀ 重复进样日内 ≥⁄

!日间 ≥⁄ 平均回收率为 ∀结论 方法简便快速 结果准确可靠 可用于常规质量

检测∀

关键词 高效液相色谱法 维磷补汁 咖啡因

∆ετερµ ινατιον οφ χαφφεινε ιν σψρυπυσϖιταµ ιν Β ετ γλψχεεροπηοσπηατισ βψ ΗΠΛΧ

÷ ƒ ¬ Ζηεϕιανγ ΑΟΤΥΟΚ ΑΝ Γ Πηαρµ αχευτιχαλ Γρουπ Χο Λτδ
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ϑινηυα

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε ∏ √

∏ ∏ √ ΜΕΤΗΟ∆ × ≤ ∏ ×

Β × ∂ √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ ×

∗ × √

√ √ × √ √

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × ∏ ∏ ∏ ∏ ∏ √

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ° ≤ ∏ ∏ √

  维磷补汁是一种神经系统滋补汁∀ 处方中主要含咖啡

因!液状甘油磷酸钠!维生素 !烟酸!磷酸!马钱子酊!姜酊!

蔗糖!焦糖等∀ 主要用于神经衰弱引起的头晕目眩!精神疲

倦!记忆力减退等∀ 地方标准规定中咖啡因含量用氯仿提取

后与生物碱沉淀剂碘 碘化钾反应 滴定剩余碘测得其含量

浙江省卫生厅 浙江省药品标准 杭州 浙江省科学技术出

版社 ∀但该法操作繁琐 且其他成份干扰测定∀本

文试用高效液相色谱法测定其含量 可消除干扰 结果准确

方法简便∀

1  仪器与试药

美国 ≥≥ 高效液相色谱仪 配置有 ⁄ 泵 型 ∂

∂ ≥ 检测器 进样阀 ≤ 工作站∀

乙腈 ° ≤ 级 上海青埔合成试剂厂 ∀ 水为经 Λ 滤

过的重蒸水∀甲醇 级 市购 ∀咖啡因 杭州民生药厂 批

号 含量为 ∀液状甘油磷酸钠!维生素 !烟

酸!磷酸!马钱子酊!姜酊!蔗糖!焦糖等均为药用原料∀ 维磷

补汁 本厂生产∀

2  实验方法与结果

2 1  反相高效液相色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 ≤ ≅ ° ¬ ° ∀ 流

动相 乙腈 水 Β √ √ ∀ 流速 ∀ 柱温 室

温∀ 紫外检测波长 ∀ 进样量 Λ ∀

按上述色谱条件注入维磷补汁溶液及空白样品溶液 按

处方配制 去除咖啡因制得的样品 记录色谱图∀ 结果表明

维磷补汁中咖啡因与其他成份峰之间分离良好 保留时间约

为 空白样品各组分峰对咖啡因的测定无干扰影响∀

按咖啡因峰计算理论塔板数为 ∀

2 2  标准曲线的绘制

精密称取经 ε 干燥至恒重的咖啡因原料约

置于 容量瓶中 用 甲醇制成 的溶液作

为对照品溶液∀

精密量取对照品溶液

分置于 量瓶中 用 甲醇稀释至刻

度 摇匀∀照上述色谱条件进行测定∀以样品峰面积对样品浓

度 ≤ 进行线性回归 得方程

≠ ≅ ≤  

实验结果表明 咖啡因浓度在 ∗ 范围内

线性关系良好∀

2 3 精密度试验

量取维磷补汁适量 用 甲醇稀释成含咖啡因为

的溶液∀ 过滤 按本法条件测定 日内重复进样

次得日内精密度 ≥⁄ ∀同一样品连续 天测定得日

间精密度 ≥⁄ ∀ 结果表明本系统稳定∀

2 4 回收率试验

取空白样品溶液 共 份 于 容量瓶中 各

精密加入对照品溶液 制成供试液 经

Λ 膜滤过 取续滤液 Λ 按 项下的方法测定∀咖

啡因的平均回收率为 ≥⁄为 见表 ∀

表 1 回收率试验结果

加入量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

结果表明维磷补汁中其他成份对咖啡因含量测定无干

扰∀

2 5 样品含量测定

精密量取维磷补汁 置 容量瓶中以

甲醇稀释成含咖啡因为 的溶液 按 项下的

方法测定 将测定结果与标准法≈ 比较 见表 ∀

表 2 样品测定结果

批号
本法

÷ ? ≥

标准法

?

?

?

结果表明标准法比本法测定结果高约 ∀

3  小结
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3 1  波长选择 取咖啡因适量 用流动相稀释成

的溶液于 ∗ 范围内进行扫描 得最大吸收波

长为 ∀

3 2  流动相条件 曾试用甲醇 水 甲醇 水 醋酸铵等系

统 但均不如乙腈 水 Β 系统分离效果好 且柱压低∀

3 3 标准法测定咖啡因为使用大量氯仿提取后测定∀ 操作

繁琐 马钱子酊等其他成份干扰测定 使结果偏高∀本法采用

的方法可消除干扰 且流动相组成简单 直接量取样品稀释

即可测定 方法简便 可用于本品的常规检测∀

收稿日期

° ≤ 测定鼻炎糖浆中黄芩苷的含量

田更存 王爱香  朱海燕  王登旭  高卫胜 山东聊城 山东省聊城市人民医院 山东省聊城市药品检验所

摘要 目的 建立测定鼻炎糖浆中黄芩苷的 ° ≤ 测定方法∀ 方法 黄芩苷测定以 ≠ • 2≤ 为固定相 甲醇 水 磷酸

Β Β 为流动相 ∂ 检测波长为 ∀结果 黄芩苷在 ∗ 浓度范围内与峰面积呈直线关系∀回归方

程为 ≠ ≅ ≅ ÷ 平均回收率为 日内和日间 ≥⁄均低于 ∀ 结论 本法测定鼻炎

糖浆中黄芩苷的含量简便!准确!快捷 可用于鼻炎糖浆的质量控制∀

关键词 ° ≤ 黄芩苷 鼻炎糖浆

∆ετερµ ινατιον οφ βαιχαλιν ιν Βιψαν Τανγϕιανγ βψ ΗΠΛΧ

× ∏ × ≤ • ¬ • ÷ ∏ ∏ ≠ Πεοπλε σ Η οσπιταλ οφ

Λιαοχηενγ Σηανδ ονγ Λιαοχηενγ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ° ≤ × ΜΕΤΗΟ∆

≠ • 2≤ ∏ 2 2 Β Β

Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ≠ ≅ ≅ ÷

× √ √ × 2 ≥⁄ ×

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × ∏ × ∏ ∏ ∏

×

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ° ≤ ×

  鼻炎糖浆由黄芩!白芷!辛夷等 味中药经提取精制而

成 对于鼻渊头痛!鼻塞!慢性鼻炎等有较好的疗效 我院已

生产和应用多年∀ 为提高产品质量 我们进行了多方面的研

究∀ 本文对采用高效液相色谱法 ° ≤ 测定鼻炎糖浆中黄

芩苷的含量予以报道∀

1  仪器和试药

1 1  仪器  超声波处理器 山东济宁 ° ≤ 色谱仪!

∂ 紫外检测器!色谱柱 ≠ • 2≤ 键合固定相! Λ !

≅ ⁄ 美国 × ≥° 公司 ∀

1 2  试剂及药品  黄芩苷 中国药品生物制品检定所 甲

醇 色谱纯 磷酸 色谱纯 其它试剂均为分析纯∀鼻炎糖浆

山东省聊城市人民医院 所用中药材均由山东省聊城市药

品检验所高国敬副主任药师鉴定∀

2  方法和结果

2 1  色谱条件  ≠ • 2≤ 反相柱 ≅ ⁄

粒径 Λ 流动相为甲醇 水 磷酸 Β Β 流速

为 检测波长 灵敏度 ƒ≥ 柱温

ε 柱压 理论塔板数为 ∀

2 2  对照溶液的制备  精密称取 ε 干燥至恒重的黄

芩苷对照品 置 量瓶中 加甲醇稀释至刻度∀

精密量取 ! ! ! ! 置 量

瓶中 加甲醇稀释至刻度 摇匀 作为对照溶液备用∀

2 3  样品溶液的制备  精密量取本品 置 量

瓶中 加甲醇摇匀并稀释至刻度 超声处理溶解 离心

∀精密量取上清液 置 量瓶

中 加甲醇稀释至刻度 摇匀 作为样品溶液备用∀

2 4 阴性对照溶液的制备 按本品制剂工艺制备不含黄芩

的制剂 同样品溶液制备方法制备 作为阴性对照溶液备用∀

2 5 线性关系考察 分别精密注入上述浓度的对照品溶液

Λ 在 处测定∀以峰面积值 ≠ 对对照品溶液浓度

÷ 作回归计算 其相关系数 回归方程 ≠

≅ ≅ ÷ 表明黄芩苷在 ∗ 浓
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