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摘要 目的  建立高效液相色谱法测定扑感敏片中四组分的含量 ∀方法  采用 ÷ ∞÷ × ∞ ⁄ ≤ 柱 用二乙胺

调 至 2甲醇 Β 为流动相 马来酸氯苯那敏 为测定波长 ∀结果  扑感敏片中四组分对乙酰氨基

酚 氨基比林 咖啡因 马来酸氯苯那敏线性范围分别为 ∗ Λ ρ ∗ Λ ρ ∗

Λ ρ ∗ Λ ρ 平均回收率分别为 ≥⁄为 ν ≥⁄为

ν ≥⁄为 ≥⁄为 ν ∀结论  本法简便 快速 准确 可靠 ∀
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  扑感敏片是对乙酰氨基酚 氨基比林 咖啡因 马来酸氯

苯那敏组成的复方感冒制剂 ∀福建省药品标准 中

只有前三种成分的测定方法且采用化学滴定方法 操作繁

琐 容易产生误差 ∀本实验研究建立了反相高效液相色谱法

同时测定四个主成分的含量 ∀该方法简便 快速 专属性强 ∀

1  仪器与试药

° 高效液相色谱仪 ° ⁄ ⁄检测器 惠普

• ⁄ • × 色谱工作站 °∞ 型分光光度

计 ∀

扑感敏片 厦门建发制药有限公司 提供 对乙酰氨基酚

中国药品生物制品检定所 氨基比林 厦门建发制药有限

公司 纯度 咖啡因 厦门建发制药有限公司 纯度

马来酸氯苯那敏 中国药品生物制品检定所 甲

醇为色谱纯 水为重蒸水 其它试剂均为分析纯 扑感敏片处

方中的原辅料 厦门建发制药有限公司 ∀

2  实验方法

2 1  色谱条件

色谱柱 ÷ ∞÷ × ∞ ⁄ ≤ ≅ ∏

流动相 用二乙胺调 至 2甲醇 Β 流速

检测波长 马来酸氯苯那敏 进

样量 ∏ 在上述条件下 各组分间的分离度均大于 ∀

2 2  检测波长的选择

由于处方中每片含马来酸氯苯那敏为 与其它 种

主成分的处方量相差较大 所以用同一流动相分二步检测 ∀

取对乙酰氨基酚 氨基比林 咖啡因 马来酸氯苯那敏对照品

各适量 用 甲醇分别配制成 Λ 的溶液 在 ∗

波长范围内扫描 结果马来酸氯苯那敏在 处有

最大吸收波长 选择 为马来酸氯苯那敏的检测波长

其它三种主成分中以咖啡因的处方量最小 选择咖啡因的最

大吸收波长 为检测波长 ∀

2 3  流动相的选择

在实验中比较两种流动相 一种是不同比例的 己

烷磺酸2乙腈2甲醇 另一种是不同比例不同 值的 2

甲醇 ∀最后选择了 用二甲胺调 至 2甲醇

Β 为流动相 各成分峰形好 出峰时间合适 图谱较理想 ∀

3  试验结果

3 1  线性试验

精密称取对乙酰氨基酚对照品 氨基比林对照品
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咖啡因对照品 置 量瓶中 用流动相溶解

并稀释至刻度 摇匀 精密量取 分别置

量瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀 ∀在选择的色谱条

件下 分别取 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 ∀以各成分

峰面积 为纵坐标 对应的溶液浓度为横坐标得回归方程

为 对乙酰氨基酚 Α . . Χ , ρ . ( ν

氨基比林 Α . . Χ, ρ . ( ν

咖啡因 Α . . Χ, ρ . ( ν

结果表明对乙酰氨基酚在 ∗ Λ 氨基比林在

∗ Λ 咖啡因在 ∗ Λ 浓度范围内线性关系

良好 ∀

精密称取马来酸氯苯那敏对照品 置 量瓶

中 加流动相溶解并稀释至刻度 精密量取 分

别置 量瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀 ∀在选择的

色谱条件下 分别取 ∏ 注入液相色谱仪 记录色谱图 ∀马

来酸氯苯那敏峰面积 为纵坐标 溶液浓度为横坐标得回归

方程为 Α . . Χ, ρ . ( ν 结

果表明 马来酸氯苯那敏在 ∗ Λ 浓度范围内线性关

系良好 ∀

3 2  回收率试验

按处方比例精密称取各组分及辅料制成模拟制剂 份

照含量测定方法作回收率试验 结果对乙酰氨基酚平均回收

率为 ≥⁄为 ν 氨基比林平均回收率为

≥⁄为 ν 咖啡因平均回收率为

≥⁄为 ν 马来酸氯苯那敏为 ≥⁄

为 ν ∀

3 3  样品的测定

3 3 1  对乙酰氨基酚 氨基比林 咖啡因  取样品 20 片 精

密称定 研细 精密称取适量 约相当于对乙酰氨基酚

置 量瓶中 加流动相适量溶解并稀释至刻

度 摇匀 滤过 精密量取续滤液 加流动相稀释至

摇匀 作为供试品溶液 另精密称取对乙酰氨基酚 氨

基比林 咖啡因对照品各适量 用流动相制成每 中含对

乙酰氨基酚 氨基比林 和咖啡因

的溶液 作为对照溶液 ∀照上述色谱条件 取 ∏ 注入液相

色谱仪 记录色谱图 按外标法以峰面积计算含量 测定 批

样品 批号分别为 的含量 含乙酰

氨基酚分别为标示量的 含氨基

比林分别为标示量的 含咖啡

因分别为标示量的 ∀

3 3 2  马来酸氯苯那敏  取样品 20 片 精密称定 研细 精

密称取适量 约相当于马来酸氯苯那敏 置 量瓶

中 加流动相适量溶解并稀释至刻度 摇匀 滤过 取续滤液

作为供试品溶液 另精密称取马来酸氯苯那敏对照品适量

用流动相制成每 中含马来酸氯苯那敏 的溶

液 作为对照溶液 ∀照上述色谱条件 取 Λ 注入液相色谱

仪 记录色谱图 按外标法以峰面积计算含量 测定三批样品

批号分别为 的含量 含马来酸氯

苯那敏分别为标示量的 ∀

3 4  重复性试验

取样品 批 制成 个不同浓度的样品溶液 各测定

次 结果对乙酰氨基酚的 ≥⁄为 ν 氨基比林的

≥⁄为 ν 咖啡因的 ≥⁄为 ν 马来

酸氯苯那敏的 ≥⁄为 ν 重复性好 ∀

3 5  稳定性试验与干扰性试验

取样品溶液在室温下放置 同法测定 结果样品的峰

面积基本上不变 说明稳定性良好 ∀

按处方比例称取辅料 同含量测定法测定 结果在对乙

酰氨基酚 氨基比林 咖啡因 马来酸氯苯那敏的出峰处未出

现色谱峰 说明其他成分不干扰测定 ∀

4  讨论

流动相的 值对氨基比林和马来酸氯苯那敏的出峰时

间及顺序影响较大 当 值为 时 出峰顺序为氨基比

林 对乙酰氨基酚 咖啡因及氯苯那敏 氨基比林出现双峰

当 值为 时 出峰顺序为氯苯那敏 对乙酰氨基酚 咖

啡因 氨基比林 氯苯那敏的出峰时间为 与溶剂峰重

叠 ∀经过调整 值为 时最理想 出峰顺序为对乙酰氨

基酚 咖啡因 氨基比林及氯苯那敏 氯苯那敏的保留时间约

为 氨基比林为单一峰 ∀

收稿日期 2 2

阿莫西林钠细菌内毒素检查法的可行性探讨

胡晓红 徐黎玲 郑丽芬 宁波市第二人民医院 浙江  宁波 温州市药品检验所 浙江康乐药业有限公司 浙江  温州

摘要 目的  建立阿莫西林钠细菌内毒素检查的方法 ∀方法  按5中国药典6 年版二部附录细菌内毒素检查法和细菌内

毒素检查法应用指导原则进行试验 ∀结果  本品在 # 稀释浓度以下无干扰作用 ∞ # ∀结论  本品

可用细菌内毒素检查法代替热原检查法 ∀

关键词 阿莫西林钠 细菌内毒素检查法 干扰试验
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