
≠ ÷   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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关键词 ° ≤ 阿魏酸 含量测定

∆ετερµ ινατιον οφ φερυλιχ αχιδ ιν ϕιανναοωαν

• ∏ 2 ≠ ÷ 2 ∏ • 2 Θινγ 2δ αο Ινστιτυτε φορ ∆ ρυγ Χοντρολ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ ° ≤

∏ ≠ • 2≤ ≅ Λ Β Β Β Β Β √

∏ ∏ ∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ

× ∏ ∏ √ √ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ° ≤ ƒ ∏ ⁄

  健脑丸为青岛国风药业有限公司生产的国家级中药保

护品种 是由当归!肉苁蓉!酸枣仁!山药等十余味中药组成

的复方制剂 具有补肾益智!养血安神之作用 用于头晕目

眩 健忘失眠 身倦神疲 心悸不宁 身亏腰痛 记忆衰退等

症∀ 当归为其君药 为了控制其质量 我们对当归中的阿魏

酸 进行含量测定∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 ≥° 泵! ≥° 紫外检测器!

≥° 数据处理机 美国 光学物理公司 甲醇为色谱纯

其他试剂为分析纯 阿魏酸对照品 中国药品生物制品检定

所 健脑丸 青岛国风药业有限公司 当归 青岛国风药业

有限公司 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件  色谱柱 ≠ • 2≤ ≅

Λ 流动相 甲醇 水 冰醋酸 Β Β 检测波长

柱温 室温 灵敏度 ƒ≥ 流量

进样量 Λ 理论塔板数 按阿魏酸峰计算应不低于 ∀

2 2  供试品溶液的制备  取本品 粒 研细 精密称取本

品约 置具塞三角烧瓶中 精密加入酸性醋酸乙酯 醋酸乙

酯Β 冰醋酸为 Β 称重 放置过夜 超声提取 分

钟 称重 补足损失重量 滤过 弃去初滤液 取续滤液

水浴蒸干 加酸性甲醇 甲醇 甲酸为 Β 溶解 取上清液

并定容置 量瓶中 摇匀 即得供试品溶液∀

2 2 1  提取方法的选择 根据试验结果定为放置过夜超声

提取 ∀ 见表 ∀

表 1 提取方法试验表

方法
过夜超声

提取

未过夜超声

提取

回 流
提取

峰面积

2 3  当归药材溶液的制备精密称取当归粉末约 置具塞

三角烧瓶中 加酸性醋酸乙酯 称重 补足损失重量 滤

过 弃去初滤液 取续滤液 水浴蒸干 加酸性甲醇溶

解 取上清液并定容置 量瓶中 摇匀 即得当归药材溶

液∀

2 4 对照品溶液的制备 精密称取阿魏酸对照品

置 量瓶中 加酸性甲醇适量使溶解 加酸性甲醇至刻

度 摇匀 即得 每 含阿魏酸 ∀ 用时稀释成

含阿魏酸 Λ ∀

2 5  超声提取时间考察  以健脑丸提取物为对象 选择不

同超声时间 测定阿魏酸含量∀ 从试验结果看出 超声提取

后阿魏酸已基本提取完全 故确定超声提取时间为

∀

2 6 空白试验 按质量标准中处方比例配成缺当归的健脑

丸 然后按供试品溶液的制备方法 制备阴性对照液 按上述

色谱法测定 结果在阿魏酸峰出现的时间无峰出现 表明 健

脑丸中其他成分对当归中的阿魏酸测定无干扰∀

2 7  最大吸收波长的选择  取阿魏酸对照品适量 加酸性

甲醇溶解 用日立 分光光度仪进行全波长扫描 阿魏

酸的酸性甲醇溶液在 处有最大吸收∀

2 8 线性关系的考察 精密称取阿魏酸对照品 ! !

! ! ! ! ! Λ 置 量瓶中

加酸性甲醇适量并稀释至刻度 摇匀 即得对照品溶液 按上

述色谱条件测定峰面积 以峰面积积分值为纵坐标!阿魏酸

量为横坐标绘制标准曲线 计算 得回归方程∀结果表明阿魏

酸在 Λ ∗ Λ 之间呈良好的线性关系∀

回归方程 ≠ ÷  

2 9  精密度试验  精密吸取阿魏酸对照品溶液 重复进样

六次 测定阿魏酸峰面积积分值 结果 ≥⁄ ∀

2 10  稳定性试验  精密吸取阿魏酸对照品及供试品溶液

各 Λ 每隔 进样一次 测得阿魏酸

峰面积值 其 ≥⁄分别为 ! ∀结果表明 阿魏酸的

酸性甲醇溶液三天内稳定∀

2 11  重复性试验  精密称取同一批的样品 份 依法操

作 测得其平均含量为 Λ ≥⁄为 ∀

2 12  回收率试验 采用加样回收法 精密称取已知含量五

批健脑丸约 分别精密加入阿魏酸对照品适量 按上述

色谱条件测定 计算回收率∀ 结果见表

2 13  当归药材的含量测定  分别精密吸取对照品溶液与

当归药材溶液各 Λ 按上述色谱条件 依法操作 计算当归

中阿魏酸的含量 三批当归测定结果 见表
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表 2 回收率试验结果

样品中阿

魏酸的含

量 Λ

加入阿

魏酸的

量 Λ

测定

结果

Λ

回收率
峰面积

平均

回收率

表 3 当归中阿魏酸的含量测定

批号

阿魏酸含量 Λ

2 14  样品的含量测定分别精密吸取对照晶溶液与供试品

溶液各 Λ 按上述色谱条件 依法操作 计算样品中阿魏酸

的含量 三批样品测定结果见表

表 4 样品含量测定

批号 阿魏酸含量 Λ 平均阿魏酸含量 Λ

3  讨 论

3 1 阿魏酸遇光易分解 本试验全部操作应在避光!暗处操

作∀

3 2  研究过 批健脑丸含量 暂定本品阿魏酸含量每粒应

不少于 Λ ∀

3 3  ° ≤ 测定阿魏酸的含量已有报道 但近似健脑丸的

组方未见研究 且提取方法!流动相亦不同于其他报道∀

收稿日期

ΗΠΛΧ法测定复方参乌口服液中大黄素的含量

谢 东 黄 捷 南宁 广西壮族自治区药品检验所

摘要 目的 为复方参乌口服液建立专属性含量测定方法∀方法 采用 ° ≤ 法测定∀色谱柱 ⁄≥2 柱 流动相 甲醇

磷酸溶液 Β 检测波长 ∀结果 大黄素在进样量为 ∗ Λ 范围内呈良好的线性关系 平均加样回收

率为 ≥⁄为 ∀ 结论 本法操作简便 易行 具有实用性∀

关键词 复方参乌口服液 大黄素 ° ≤

∆ετερµ ινατιον οφ χηρψσοπηανολιν Φυφανγ Σηενωυ οραλλιθυιδ βψ ΗΠΛΧ

÷ ⁄ ÷ ⁄ ∏ ∏ Γυανγ ξ ι Ινστιτυτε φορ ∆ ρυγ Χοντρολ Ν ανΝ ινγ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ƒ∏ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆

° ≤ × ∏ ⁄≥2 2 ∏ Β

√ Ρ ΥΣΥΛΤΣ × ∗ Λ # Λ

× √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ ×

∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ ƒ∏ ≥ ∏ ∏ ° ≤

  复方参乌口服液是由红参!制何首乌!蛤蚧!石菖蒲等药

味经适当加工而制成 具有益气补血 养心安神之功效 用于

气血两虚引起的头晕目眩 神疲乏力 气短自汗 面色少华

心悸怔忡 失眠健忘等症∀本文以大黄素为指标 采用 ° ≤

法 对本品中所含制何首乌中的大黄素含量建立专属性测定

方法 可作为本品质量控制指标∀

1  仪器!试剂与样品

≥° 公司 ° 泵 ∂ ° 二极管阵列检测器

≥ 自动进样器 ≥ 系统控制器 °≤ 电

子计算机 2± 超纯水处理器∀

大黄素对照品 中国药品生物制品检定所提供 供含量

测定用 经纯度检查 其含量为 ∀

甲醇为色谱纯 水为高纯水 其它试剂均为分析纯∀复方

参乌口服液样品 广西三金药业集团公司提供∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件  色谱柱 ⁄≥2 柱 Λ ≅

流动相 甲醇 磷酸溶液 Β 流速

检测波长 柱温 ε ∀ 理论板数 为

以上 进样量为 Λ ∀在以上色谱条件下 大黄素峰保留时间

约为 见图 ∀

2 2  供试品溶液的制备 精密量取本品 置分液漏斗

中 加氯仿提取 次 每次 合并氯仿液备用∀ 水层加氯
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