
2 q4 q1  重金属含量检测  取样品 4 qsª o加醋酸盐缓冲液

k³�v qxlw°� o用蒸馏水稀释至 xs°� o加热沸腾 ts°¬± o放

冷后 o过滤 o于 xs°�量瓶中 o并用水补充至刻度 o依照药典

法k中国药典 usss版二部附录 ∂��� � 项下 一法l测定 o结果

重金属含量均在标准之内k未超过百万分之十l ∀

2 q4 q2  砷盐含量的测定  取样品 2 qsª o加盐酸 x°�加水

稀释至 ux°� o依照药典法k中国药典 usss版二部附录 ∂���

� p法l检测 o结果均符合规定k未超过百万分之一l ∀

3  讨论

蒙脱石在山东境内具有较丰富的蕴藏量 o主要成分为非

水溶性硅铝酸盐 o其颗粒较细 o不溶于水 o但具有吸水膨胀性

能 o属胶体微粒 ∀据报道蒙脱石在人体内不被吸收 o无任何

不良反应≈u  ∀遇水形成凝胶状可迅速地覆盖在胃脏内壁上

与黏蛋白结合 o加强黏膜的屏障功能 o保护胃黏膜 o防止上皮

细胞受损≈x  o而且具有较强的吸附蛋白质等极性大分子有

毒物质的性能 o对细菌及分泌的毒素有极强的吸附能力和固

定 !杀死抑制的作用 o另外还可以调整肠道失调的正常菌

群≈y  ∀其原理与其结构分不开的 o蒙脱石结构为硅氧四面体

和铝氧八面体形 o硅氧四面体中的 ≥¬w n被 �¯v n替代 o铝氧八

面体中的 �¯v n被 � ª
u n oƒ¨u n o�¬n等离子替代 o这种异价的

类质同晶替代的结果使形成层间带有负电荷 o负电荷又吸附

了带有阳离子如 �� n o�n o � ª
u n o � n等 o故对那些具有较

大极性的有机物分子产生较大的吸附力 o使其不再被机体吸

收 o而是经过消化道排除掉 o达到排除毒素的目的 ∀

药效实验也证明 o山东产蒙脱石能够降低胃肠过度运动

的推进速度 o抑制乙酰胆碱所致小肠过度收缩 o而对小肠本

身正常运动并无明显影响 o因而表现出理想的治疗腹泻作

用≈z  ∀蒙脱石属于天然矿物类药材 o我们通过采集山东不同

地区的样品 o参照思密达的质量标准进行了比较分析 o虽然

从实验数据上与药品思密达有一定的差异 o但该矿物属于无

机盐矿物药材 o经过一定的精制技术处理 o完全可达到药用

标准 ∀本实验为蒙脱石药用资源的开发和制订药材质量标

准提供了较为完备的技术资料 ∀
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摘要 }目的  用 �°�≤ 法同时测定滴鼻剂中盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素的含量 ∀方法  采用 ≤t{色谱柱kw qy°° ≅ txs°° o

xΛ°l o流动相为甲醇2s qst°²̄#�p t磷酸二氢钠kysΒwsl o检测波长 uvs±°和 uxz±° ks ∗ v°¬±}uxz±° ~v ∗ tx°¬±}uvs±°l ∀结

果  盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素在 ws ∗ wssΛª# °�p t浓度内呈良好线性关系 o平均回收率分别为 || qxy h和 tst qtu h o� ≥⁄

分别为 h t qtv和 t qsu h k ν � vl ∀结论  该方法可同时测定滴鼻剂中盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素的含量 ∀
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µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼o¤±§ � ≥⁄¶º µ̈̈ t qtv ¤±§t qsu h µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼k ν � vl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶ ° ·̈«²§¬¶¤¦¦∏µ¤·̈ ©²µ·«̈ ¶¬°∏̄·¤±̈ ²∏¶

§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¥²·«¦²±¶·¬·∏̈ ±·¶¬±·«̈ ±¤¶¤̄ §µ²³¶q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : �°�≤ ~¦̈·¬µ¬½¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~̈ ³«̈ §µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈

  西替利嗪r麻黄素滴鼻剂系由盐酸西替利嗪与盐酸麻黄

素 u种主要成分组成的一种复方制剂 o盐酸西替利嗪与盐酸

麻黄素均含 t h ∀该滴鼻剂具有抗组胺和收缩血管的双重作

用 o可用于治疗常年性和季节性过敏性鼻炎 o以及感冒引起

的鼻塞等 ∀为了控制本品的质量 o采用 �°�≤ 同时测定二组

分的含量 ∀

1  仪器与试药

1 q1  仪器

�∞≤�� ��高效液相色谱仪k�∞≤�� ��公司l !� ∂uys

型紫外分光光度计k日本岛津l !³�≥2v≤ 精密 ³� 计k上海市

雷磁仪器厂l ∀

1 q2  试药

盐酸西替利嗪k苏州东瑞制药有限公司l ~盐酸麻黄碱

k赤峰制药厂生产 o批号 wussuy o北京中顺制药厂分装 o批号

sssyst ol ~盐酸西替利嗪和盐酸麻黄碱对照品k天津市药检

所l ~西替利嗪r麻黄素滴鼻剂k本院自制l }甲醇k色谱纯l ~磷

酸二氢钠为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  检测波长的确定

分别配制一定浓度的盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素对照

品溶液 o以水为空白 o分别在 uss ∗ vss±°波长范围扫描 ∀结

果盐酸西替利嗪在 uvs±°波长处有最大吸收 o盐酸麻黄素在

uxz±°波长处有最大吸收 o故选择该两个波长为测定波长 ∀

2 q2  色谱条件

色谱柱 �µ²°¤¶¬̄ ≤t{kw qy°° ≅ txs°° oxΛ°l ~流动相 }甲

醇2s qst°²̄#�p t磷酸二氢钠kysΒwsl ~流速 t°�# °¬±p t ~柱

温 }室温 ~检测波长 }uxz ouvs±° ks ∗ v°¬± }uxz±° ~v ∗

tx°¬± }uvs±°l ~灵敏度 }s qsu� �ƒ≥ ~进样 usΛ�∀在此色谱条

件下所得色谱图 o盐酸麻黄素与盐酸西替利嗪色谱峰没有重

叠 o分离效果很好 o且基质对测定无干扰 ∀其保留时间分别

为 }盐酸麻黄素 t qys°¬±o盐酸西替利嗪 | q|x°¬±∀

2 q3  线性关系考察

分别取盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素标准品各约 s quªo精

密称定 o置 tss°�量瓶中 o加流动相溶解并稀释至刻度 o摇

匀 o分别精密吸取 s qx ot qs ou qs ov qs ow qs ox qs°�置 ux°�量

瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 o在上述液相色谱条件下 o

进样 usΛ�∀分别以浓度为纵坐标 o峰面积为横坐标 o得各组

分的回归方程 o盐酸麻黄素为 χ � {{ .uwt| ξ p s .uwzz , ρ �

s q|||| ~盐酸西替利嗪为 χ � u .suyw ξ n s .u|us , ρ � s q|||| ∀

说明盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素在 ws ∗ wssΛª浓度内均呈

良好线性关系 ∀

2 q4  回收率试验

分别取盐酸西替利嗪和盐酸麻黄素标准品各约 s quªo精

密称定 o置 tss°�量瓶中 o按处方配比加入空白分散介质 o

并用流动相溶解稀释至刻度 o摇匀 o精密吸取 s qx ov qs ox q

s°�置 ux°�量瓶中 o用流动相稀释至刻度 o摇匀 o进样

usΛ�∀按外标法计算各组分的回收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验k ν � vl

Ταβ 1  × ¶̈·²©µ̈¦²√ µ̈¼ µ¤·̈ k ν � vl

药名
加入量

kΛªr°�l

测得量

kΛªr°�l

回收率

k h l

平均

k h l

� ≥⁄

k h l

ws qzu ws qzs || q|x

麻黄素 uww qvu uw{ q|y tst q|s tst qtu t qsu

wsz qus wtv qvx tst qxt

ws qsw v| qvw |{ qux

西替利嗪 uws quw uws q{y tss quy || qxy t qtv

wss qws wst qs{ tss qtz

2 q5  精密度试验

取回收率试验项下的高 !中 !低三个浓度的供试品溶液 o

分别进样 o每个样品连续进样 z 次 o每次 usΛ�o结果麻黄素

和西替利嗪的峰面积值基本不变 o� ≥⁄分别为 s qzz h o

s q{z h ot qvw h和 t qyu h os qwt h os qvy h ∀

2 q6  稳定性试验

取回收率项下的样品溶液 o每隔 t«测定 t 次 o供考察

{«o结果表明 o在 {«之内 o其峰面积值基本不变 o稳定性良

好 ∀

2 q7  干扰因素试验

按处方比例配制除主药成分外的空白分散介质样品 o按

含量测定项下样品处理方法处理后测定 ∀结果表明辅料不

干扰测定 ∀

2 q8  样品测定

按处方配制 y批样品 o精密吸取 t°�o置 xs°�量瓶中 o

用流动相稀释至刻度 o摇匀 ∀进样 usΛ�∀按外标法计算样

品的含量 o结果见表 u ∀

表 2  样品测定结果k ν � vl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²± k ν � vl

编号
西替利嗪 麻黄素

相当标示量k h l � ≥⁄k h l 相当标示量k h l � ≥⁄k h l

t |{ quy |x qvu

u |{ q|y |x qw|

v |z quw t qts |y qst s q|y

w |z qx{ |y quv

x || q|z |z q{y

y || qxu |y qy{

3  讨论

3 q1  盐酸麻黄素和盐酸西替利嗪的最大吸收波长不同 o在

实验中我们试图用同一波长进行测定 o但由于该两组分在同

一浓度下的吸收度相差很大 o因此为了提高含量测定的精确

度 o我们采用更换波长的方法同时测定这两种药物 o结果表

明该方法具有一定的专属性 !简便可行 ∀
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3 q2  用 �°�≤ 测定西替利嗪与麻黄素已有报道≈t ∗ w  o但均

为单一成分或与其他药物一起同时测定 o尚未见同时测定该

两种物质的报道 ∀我们根据文献报道 o并结合试验发现甲醇

2s qst°²̄r�磷酸二氢钠kysΒwsl o对西替利嗪与麻黄素均能

较好地洗脱 o并有较好的分离度 ∀

3 q3  为使盐酸麻黄素和盐酸西替利嗪的出峰时间达到更好

的效果 o我们多次调整流动相的比例 o但当减小甲醇的比例

时盐酸西替利嗪的出峰时间明显后移 o而盐酸麻黄素的出峰

时间变化不大 ∀因此 o为缩短测定时间 o我们确定用甲醇2s q

st°²̄r�磷酸二氢钠kysΒwsl的流动相做为测定用流动相 o

结果满意 ∀

致谢 }感谢天津医科大学实验中心董伟林老师对本实验的指
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