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ΗΠΛΧ法测定小儿速效感冒冲剂

孙凌云 应 颖 合肥 安徽省药品检验所

摘要 目的 应用高效液相色谱法测定小儿速效感冒冲剂中对乙酰氨基酚 咖啡因∀马来酸氯苯那敏的含量∀方法 采用 ≤ 柱

大连依利特 ≅ Λ 以甲醇 水 Β 为流动相 检测波长 对乙酰氨基酚 咖啡因 ∀以庚烷磺酸钠

溶液 甲醇 乙腈 Β Β 为流动相 检测波长 马来酸氯苯那敏 ∀ 结果 平均回收率 对乙酰氨基酚

≥⁄ 咖啡因 ≥⁄ 马来酸氯苯那敏 ⁄≥ ∀ 结论 该方法简单 快速 重现性

好∀
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  小儿速效感冒冲剂是由对乙酰氨基酚 咖啡因 马来酸

氯苯那敏 人工牛磺等组成的复方制剂 地方标准 安徽省药

品标准≈皖 ± • ≥ 四川省药品标准 年版 山

西省药品标准 年版 北京市药品标准 年版∀ 中有

的只测定对乙酰氨基酚的含量 而不测定咖啡因 马来酸氯

苯那敏的含量 有的用比色法测定马来酸氯苯那敏 用导数

法测定咖啡因 操作较繁琐∀由于处方中对乙酰氨基酚 咖啡

因 马来酸氯苯那敏的比例为 Β Β 并且含有大量的赋

形剂 所以含量较少的马来酸氯苯那敏的测定比较困难∀ 本

文用两套流动相系统分别测定了对乙酰氨基酚 咖啡因和马

来酸氯苯那敏的含量∀ 结果较为满意∀

1  仪器与试药

岛津高效液相色谱仪 ≤ 2 × 泵 ≥°⁄2 检测器

≤ 2 数据处理机∀ 对照品 对乙酰氨基酚 咖啡因 马来酸

氯苯那敏 中检所提供 ∀庚烷磺酸钠为分析纯 甲醇 乙腈为

色谱纯∀ 小儿速效感冒冲剂样品由厂方提供∀

2  色谱条件

氰基键合硅胶为填充剂 大连依利特 ≅

Λ 对乙酰氨基酚 咖啡因 甲醇 水 Β 为流动

相 检测波长 马来酸氯苯那敏 庚烷磺酸钠溶液

庚烷磺酸钠 加三乙胺 加水 用冰醋

酸调 至 ? 加水至 甲醇 乙腈 Β

Β 为流动相 检测波长 流速 柱温 室

温∀

3  方法考察

3 1 线性关系考察 取对乙酰氨基酚 咖啡因适量 用乙醇

制成含对乙酰氨基酚 咖啡因 的

对照品溶液 取对照品溶液 ! ! ! ! 分别置 量瓶

中 加乙醇稀释并至刻度 进样 Λ 记录色谱图 以浓度 ÷

为横坐标 峰面积 ≠ 为纵坐标进行线性回归 回归

方程分别为

对乙酰氨基酚 ≠ ÷  

咖啡因 ≠ ÷  

线性范围分别为 ∗ ∗

∀

取马来酸氯苯那敏适量 用乙醇制成含 的

对照品溶液 取对照品溶液 ! ! ! ! 分别置 量瓶

中 加乙醇稀释并至刻度 进样 Λ 记录色谱图 以浓度 ÷

为横坐标 峰面积 ≠ 为纵坐标进行线性回归 回归

方程为
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≠ ÷   线性范围为

∗ ∀

3 2  精密度试验  取同一份供试品溶液多次进样 对乙酰

氨基酚 咖啡因 马来酸氯苯那敏峰面积的 ≥⁄ 分别

为 ! ! ∀

3 3  稳定性试验 取供试品溶液 在室温下放置 ! ! ! !

小时 分别进样 记录色谱图 结果对乙酰氨基酚 咖啡因 马

来酸氯苯那敏峰面积的 ≥⁄ 分别为 ! !

∀

3 4  重现性试验  取同一批样品 份 分别按本文方法测

定∀ 以峰面积和浓度的比值计 乙酰氨基酚 咖啡因 马来酸

氯苯那敏的 ≥⁄ 分别为 ! ! ∀

3 5  回收率试验  按处方比例配制含对乙酰氨基酚 咖啡

因 马来酸氯苯那敏分别为标示量的 ∗ 的样品

份 按含量测定方法处理后测定 计算回收率 结果表明对乙

酰氨基酚 咖啡因 马来酸氯苯那敏的平均回收率 分

别为 ! ! ≥⁄ 分别为 !

! ∀

3 6  辅料的测定  按处方比例配制辅料溶液 照含量测定

方法处理后测定 见图 ∀

结果表明在对乙酰氨基酚 咖啡因 马来酸氯苯那敏出

峰处无辅料峰存在 辅料对含量测定无影响∀

3 7  测定波长的选择  分别以流动相为溶剂 在 ∗

波长范围内扫描∀ 最大吸收波长对乙酰氨基酚为

咖啡因为 因为咖啡因量小 故测定波长选为

马来酸氯苯那敏为 故测定波长选为 ∀

4  含量测定

精密称取对乙酰氨基酚 咖啡因 置

量瓶中 加乙醇溶解并稀释至刻度 摇匀 精密取 置

量瓶中 加乙醇稀释至刻度 摇匀 作为对乙酰氨基

酚 咖啡因的对照品溶液 精密取马来酸氯苯那敏 置

量瓶中 加乙醇溶解并稀释至刻度 摇匀 精密取

置 量瓶中 加乙醇稀释至刻度 摇匀 作为马来酸氯苯

那敏的对照品溶液∀取小儿速效感冒冲剂 袋内容物 精密

称定 研细 精密称取适量 约相当于对乙酰氨基酚

置碘量瓶中 精密加乙醇 轻轻盖上塞子 超声 分钟

使溶解 过滤 得续滤液 ≠ 取续滤液测定马来酸氯苯那敏

精密取续滤液 置 量瓶中 加乙醇稀释至刻度

摇匀 用于测定对乙酰氨基酚 咖啡因 进样 Λ 记录色谱

图 按外标法计算含量∀测定 批样品 结果见表 ∀供试品溶

液高效液相色谱图见图 图 ∀

表 1 样品中各成分的标示百分含量

批号 对乙酰氨基酚 咖啡因 马来酸氯苯敏

厂

厂

≤ 厂

5  讨 论

5 1  流动相的选择  本文还试验过甲醇2水 乙腈2水 ≤

柱系统 同时测定三成份 但马来酸氯苯那敏的保留时间太

短并且含量小 所以测得结果精密度差∀ 本文还试验过庚烷

磺酸钠溶液 甲醇 乙腈 Β Β ≤ 柱 ≤ 柱系

统 但 ≤ 柱系统马来酸氯苯那敏的保留时间太长 以 ≤

柱系统较好∀

5 2 本品中的赋形剂非常多 含量测定时 取样加乙醇溶解

并稀释至 测得结果含量偏高 约 取样 精密加

乙醇 轻轻盖上塞子 超声使溶解 测得结果较好∀ 超声

时间 测定结果 以对乙酰氨基酚计

分别为

故超声时间定为 ∀

收稿日期

ΗΠΛΧ法测定健脑丸中阿魏酸含量

吴爱英 杨晓云 王爱梅 青岛 青岛市药品检验所 莱西市药品检验所

摘要 目的 测定健脑丸中阿魏酸含量∀方法 采用 ° ≤ 法 色谱柱为 ≤ 流动相为甲醇 水 冰醋酸 Β Β 检测

波长为 ∀ 结果 平均加样回收率为 ∀ 结论 方法简便!快速!灵敏度高 可用于该品的质量控制∀
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