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麻地滴鼻液的含量测定研究

姚水宝 杨水新k浙江 湖州 vtvsss 湖州市中心医院l

摘要 目的}测定复方麻黄碱滴鼻液中呋喃西林!盐酸麻黄碱和地塞米松磷酸钠的含量∀ 方法}采用反相高效液相色谱法o以

梯度洗脱∀色谱柱为�²√¤³¤® ≤ t{ktxs≅ vq|°° owΛ°lo流动相 � }sqsux° ²̄Ù��� u°� wp 乙腈k|ssΒ tsslo³� vqx~流动相 �}

sqsux° ²̄Ù��� u°� wp 乙腈kyssΒ wsslo³� vqx∀ 流速}t° Ù̄°¬±∀ 检测波长}uxz±° ∀ 结果}呋喃西林的平均制备回收率为

|yqzsh o� ≥⁄� sq{wh ~平均加样回收率为 |{q|xh o� ≥⁄� sqzsh ∀ 盐酸麻黄碱的平均制备回收率为 tssqxyh o� ≥⁄�

tqsth ~平均加样回收率为 tssquxh o� ≥⁄� sqzsh ∀ 地塞米松磷酸钠的平均制备回收率为 tssqzsh o� ≥⁄� sq{th ~平均加

样回收率为 ||q{th o� ≥⁄� sqwvh ∀ 结论}方法快速!准确o适合该制剂成分的含量测定

关键词 呋喃西林~麻黄碱~地塞米松磷酸钠~高效液相色谱法~梯度洗脱
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  呋麻滴鼻液为医院常用自制制剂o浙江省医院制剂规范

和中国医院制剂规范均有收载∀ 本院制剂室根据临床需要o

在原有制剂的基础上加入地塞米松磷酸钠o制成复方麻黄碱

滴鼻液∀申报定量方法中呋喃西林的含量测定采用紫外分光

光度法≈t o对盐酸麻黄碱的含量测定采用中和滴定法≈u o而

对地塞米松磷酸钠的含量测定则采用 � °�≤ 法≈v ∀本文采用

� °�≤ 法o以梯度洗脱o一次进样即可对三种有效成分进行

定性!定量分析∀

1  仪器与试药

1q1  仪器

高效液相色谱仪o• ¤·̈µ¶o• ¤·̈µ¶||y二极管阵列检测

器o� ¬̄̄ ±̈±¬∏°
vu色谱管理系统}zxt2� 分光光度计∀

1q2 试药

呋喃西林o盐酸麻黄碱o地塞米松磷酸钠o羟苯乙酯均为

药用原料∀

2  方法与结果

2q1 色谱条件

色谱柱}�²√¤³¤® ≤ t{ktxs≅ vq|°° owΛ° l∀ 流动相 � }

sqsux° ²̄Ù��� u°� wp 乙腈k|ssΒ tsslo³� vqx~流动相 �}

sqsux° ²̄Ù��� u°� wp 乙腈kyssΒ wsslo³� vqx∀梯度条件}s

ψ {°¬±o{sh � ~{ψ tt°¬±o{sh � ψ wsh � ~ttψ us°¬±owsh

� ∀ 流速}t° Ù̄°¬±∀ 检测波长}uxz±° ∀

2q2 标准曲线制作

精密称取经 ysε 减压干燥至恒重的呋南西林 sqsswvªo
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地塞米松磷酸钠 sqstszªo盐酸麻黄素 sqt{yxªo加水约

{s° ō超声助溶后加水至刻度o摇匀o即为对照品溶液∀ 分别

取上述对照品溶液 wΛ ō{Λ ōtuΛ ōtyΛ ōusΛ¯进样o按色谱条

件测定峰面积o以各自的进样量 � kΛªl对相应的峰面积回

归o得回归方程分别为呋喃西林} � 呋 � v{tw|||� 呋 p

vsytzqvuo� � sq|||z~盐酸麻黄碱}� 麻 � w{sxuqzx� 麻 p

xzstzqxo� � sq||||~地塞米松磷酸钠}� 地� tsvw{vw� 地p

{uuqxuo� � sq||||∀

2q3 回收率测定

按处方精密称取各成分o配制 tss° ōv份∀取呋喃西林o

羟苯乙酯置 tss° ¯量瓶中o加水约 {s° ō加热搅拌使溶解o

放至温热o加入其余成分o搅拌使溶o放冷至室温o加水至刻

度o摇匀∀精密量取 x° ō置 ux° ¯量瓶中o加水至刻度o摇匀o

取 tsΛ¯进样 u针∀ 按色谱条件测定峰面积o按回归方程计算

含量∀ 测定结果见表 t∀

2q4 加样回收率测定

表 1 回收率测定结果

编号

呋喃西林 盐酸麻黄碱 地塞米松磷酸钠

实际浓度

kΛªÙ° l̄

测得浓度

kΛªÙ° l̄

回收率

kh l

实际浓度

kΛªÙ° l̄

测得浓度

kΛªÙ° l̄

回收率

kh l

实际浓度

kΛªÙ° l̄

测得浓度

kΛªÙ° l̄

回收率

kh l

t wsqss v|qsw |zqys t|vtqy t|yxqs tstqzv {wqys {xqty tssqyy

u wxq{s wvq|{ |yqsv usuwq{ usuyqx tssqs{ |{qws |{qvs ||q|s

v v{qss vyqyy |yqwz usx|qw usxzqs ||q{{ tuwqus tuyqts tstqxv

平均回收率 |yqzsh ? sq{th tssqxyh ? tqsuh tssqzsh ? sq{uh

  精密量取已测定含量的样品 x° ō置 ux° ¯量瓶中o分别

精密加入上述对照品溶液一定量o加水至刻度o摇匀o取

tsΛ ō进样 u针o同上法测定∀ 结果见表 u∀

表 2 加样回收率测定结果

药 物
样品含量

kΛªÙ° l̄

加入量

kΛªÙ° l̄

测得量

kΛªÙ° l̄

回收率

kh l

� ≥⁄

kh l

呋喃西林 wsq|u {qy w{qzx |{qwx sq{z

wsq|u tzqu xzqvw |{qyy sqts

wvq|{ uxq{ y|qys ||qzw tqw|

盐酸麻黄素 usv{qx vzv uwt|qs tssqvt sqzy

usv{qx zwy u{tsqx tssq|v sqv{

usuyqx ttt| vtvsqx ||qxu squs

地塞米松磷酸钠 tsyqy utqw tuzqws ||qxv sqxy

tsyqy wuq{ tw{q{ ||qys sqts

tsvqs ywqu tyzqzs tssqvs sqvw

2q5  样品测定

同上法测定o并将测定结果与原方法测定结果对照∀ 结

果见表 v∀

2q6 精密度测定

取供试品溶液 t份o进样 tsΛ ōx小时内进样 x针o按峰

面积计算相对标准偏差∀ 测得呋喃西林峰面积 � ≥⁄ 为

tqvwh ~盐酸麻黄碱峰面积 � ≥⁄为 tqssh ~地塞米松磷酸钠

峰面积 � ≥⁄为 sq{xh ∀

2q7 方法专一性

取样品适量o依法测定结果后o置容量瓶中o日光灯

kus• ≅ vo距离 xs¦° l下放置 tss«o同法测定∀结果呋喃西林

峰面积为原来的 {uh o盐酸麻黄碱和地塞米松磷酸钠的峰面

积均无显著变化∀ 呋喃西林峰前有一小峰明显增大o其保留

时间约为 w°¬±∀经 uss∗ wss±° 范围内扫描得光谱图与呋喃

西林相似∀ 另取样品适量o置容量瓶中o避光 zsε 水浴加热

v{«o同法测定∀结果呋喃西林峰面积为原来的 |sqvwh o地塞

米松磷酸钠峰面积为原来的 |wqvuh o盐酸麻黄碱峰面积无

显著变化∀ 以 � ¬̄̄ ±̈±¬∏°
vu中色谱峰纯度分析软件包对上述

色谱图中各有效成分峰进行分析o结果均能通过一级纯度检

验o说明有关降解产物对测定方法均无干扰∀
表 3 样品测定结果

批  号
呋喃西林 盐酸麻黄碱 地塞米松磷酸钠

现方法 原方法 现方法 原方法 现方法 原方法

usssstts tsuqush ts|qxsh tstqvuh ttsqssh tsyqxxh tszqwsh

usssstut |zqysh tstqzsh |{quxh tsuqush |xquuh |xq{zh

usssstuu tsvq|xh ts|qvsh tstqvuh tsyqwsh |{qvuh ||qsth

usssstuw |tqyxh |{q{sh tsuq{xh ttsqysh tsuqvvh tsuqx{h

3  讨 论

3q1  有关该类制剂的液相色谱测定方法o文献已有报

道≈w ≈x o但出峰次序均为麻黄碱先于呋喃西林o从我们测定

的结果可知o呋喃西林及羟苯乙酯降解产物出峰较快o而在

制备过程中o呋喃西林约有 vh 的降解o而且在储存过程中呋

喃西林和羟苯乙酯均有不同程度的降解o加之麻黄碱的紫外

光敏感性较差o对其测定结果会有较大的影响∀

3q2  呋喃西林受热降解产物与光催化降解产物不同o受热

后含量下降 tsh o但未见相应的杂质色谱峰增高∀ 地塞米松

磷酸钠受热也不稳定o其降解产物应为地塞米松o在本色谱

条件下不能洗脱∀
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