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摘要 目的 采用反相高效液相色谱法以程序变换控制记录积分衰减因子的方法 测定复方美愈缓释片中愈创木酚甘油醚和

氢溴酸右美沙芬的含量∀ 方法 色谱柱为 ≥ ∏ ∂ °2 ⁄≥ ≅ 流动相为乙腈2甲醇2 的三乙胺水

溶液 ° Β Β 检测波长 流速为 ∀结果 愈创木酚甘油醚和氢溴酸右美沙芬线性范围分别

为 ∗ Λ 和 ∗ Λ 平均回收率分别为 ≥⁄ ν ≥⁄ ν ∀结论

该方法可以用于美愈缓释片的含量测定∀
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  复方美愈缓释片临床上用于治疗气管炎及感冒引起的

咳嗽等 其有效成分为愈创木酚甘油醚 和氢溴酸右美沙

芬 文献报道≈ 的反相高效液相色谱法中 流动相多含

有离子对试剂 硝酸钾等 给试验操作带来一定不便∀本文报

道的色谱条件中 以乙腈2甲醇2 的三乙胺水溶液

Β Β 为流动相 并通过程序变换控制记

录积分衰减因子的方法 达到一次试验同时测定浓度悬殊的

二组分含量 方法可靠 结果准确∀

1  仪器与试药

日本岛津 ≤ 2 高效液相色谱仪 ≥°⁄2 × 检测

器 ≤ 2 记录仪∀

甲醇!三乙胺均为分析纯 乙腈为色谱纯 愈创木酚甘油

醚由天津新新药业公司提供 氢溴酸右美沙芬对照品由上海

新亚药业有限公司提供 二者含量均∴ 美愈缓释片

为自制∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ⁄≥ ≅ Λ 流动相

乙腈2甲醇2 的三乙胺水溶液 ° Β

Β 流速为 检测波长 进样量 Λ

外标法∀

2 2  供试品和对照品溶液的制备

2 2 1 对照品溶液

分别取愈创木酚甘油醚和氢溴酸右美沙芬对照品适量

精密称定 加适量甲醇超声溶解 用流动相配制成浓度约为

Λ ! Λ 的对照品溶液∀

2 2 2  供试品溶液 取本品 片 精密称定 研细 精密称

取适量 约含愈创木酚甘油醚 氢溴酸右美沙芬

置 量瓶中 加甲醇适量 超声 使溶解 用

流动相稀释至刻度 取 置 量瓶中 流动相稀释至刻

度 摇匀 用 Λ 微孔滤膜滤过 取续滤液作为供试品溶

液∀

2 3 测定方法

精密吸取上述供试品溶液与对照品溶液各 Λ 分别注

入液相色谱仪 根据色谱图峰面积 以外标法计算样品的含

量∀

2 4 线性试验

精密称取愈创木酚甘油醚和氢溴酸右美沙芬适量 分别

用甲醇配制成每 和 的溶液∀分别吸取

上述溶液 分置

量瓶中 用流动相稀释至刻度 混匀∀分别进样 Λ 以

组分浓度对色谱峰面积进行回归

愈创木酚甘油醚的回归方程 Α ≅ Χ

≅  ρ  ν 在 ∗ Λ 范围内呈线
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性关系

氢溴酸右美沙芬的回归方程 Α ≅ Χ2 ≅

 ρ  ν 在 ∗ Λ 范围内呈线性关

系

信噪比 ≥ 时 二组分的最小检出量分别为

和 ∀

2 5  稳定性考察和精密度试验

取供试品溶液分别在 进样 测得愈创木酚

甘油醚和氢溴酸右美沙芬标示量的 ≥⁄ 分别为

表明样品溶液在 稳定∀

取供试液样品 Λ 注入液相色谱仪 连续进样 次 测

得愈创木酚甘油醚和氢溴酸右美沙芬标示量 的 ≥⁄ 分别

为 ! 表明进样精密度良好∀

2 6  重复性试验

取同一批号样品 份 按/ 0项下操作 分别测得愈

创木酚甘油醚和氢溴酸右美沙芬标示量 得 ≥⁄为 !

表明重复性良好∀

2 7  回收率试验

按照处方量配比 精密称取愈创木酚甘油醚和氢溴酸右

美沙芬对照品和辅料适量 配制成三种浓度的供试液 进行

测定 结果见表

表 1 回收率试验

样品
ν

加入量 测得量 回收率
平均

回收率
≥⁄

愈创木酚

甘油醚

氢溴酸右

美沙芬

  由上表可见 愈创木酚甘油醚和氢溴酸右美沙芬的平均

回收率分别为 符合分析方法的要求∀

2 8  三批缓释片的测定结果

按 / 0项下操作 测定愈创木酚甘油醚和氢溴酸右

美沙芬的含量 三批缓释片的测定结果见表 对照品及供试

品的色谱图见图 按处方比例制备的空白辅料样品

其色谱在二组分出峰区域没有干扰 见图 ∀

图 1 美愈缓释片 ° ≤ 色谱图

2对照品 2缓释片 2空白辅料

2愈创木酚甘油醚

2氢溴酸右美沙芬

表 2 样品测定结果 ν

样品

愈创木酚甘油醚

氢溴酸右美沙芬

3  讨论

3 1 色谱条件的优化

试验中曾比较不同厂家的色谱柱 结果发现 当用汉邦

⁄≥ ≅ Λ 柱时 氢溴酸右美沙芬色谱峰

明显拖尾 加入离子对试剂虽可改善 但会造成基线不稳∀用

大连 ⁄≥ 柱 ≅ Λ 时 分析时间较长 不

宜选用∀试验中选用的 ≥ ∏∂ °2 ⁄≥ 柱 柱效高 峰形良

好∀ 经检验 流动相中最佳 为 左右∀ 因二组分于

∗ 波长范围扫描表明 在 附近均有最大

吸收 试验中选择 作为共同检测波长∀

3 2 积分方式的选择

因本品两组分含量相差悬殊 为了在一次分析过程中能

同时检测 并在同一色谱图上均显示合适峰高 试验中根据

成分的保留时间 预先在积分仪上设置不同的记录衰减 即

为 为 由此得到两组分分离完善 峰高相近的色谱

图 该方法可用于定量分析∀
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