
解并定容置 ts°�量瓶中 o摇匀 o离心 o取上清液进样 o记录峰

面积积分值 o计算缓释药条中黄芩苷的平均含量为 tqy{th o

� ≥⁄ � tqz|h kν � xl∀

2q6  回收率试验

精密称取缓释药条 ts°ªo共 x份 k黄芩苷含量为 tq

y{th lo加 zxh乙醇 us°�o再分别加入浓度为 ttwq{Λªr°�

的对照品溶液 tqx°�o水浴回流 tqx«o放冷 o静置 o滤过 o滤液

置蒸发皿中 o用少量 zxh乙醇多次洗涤容器和残渣 o合并滤

液置蒸发皿中 ozsε 水浴蒸干 o干膏用甲醇溶解并定容置

ts°�量瓶中 o摇匀 o离心 o取上清液进样 ∀

表 1  回收率测得结果

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

序号
药条量

k°ªl

药条中

黄芩苷

量 kΛªl

加入量

kΛªl

检出量

kΛªl

回收率

kh l

平均回

收率

kh l

� ≥⁄

kh l

t tsqtv tzsqu| tzuqu vwwquw tstqsu

u |q{z tyxq|u tzuqu vvyqz{ ||quu

v tsqyz tz|qvy tzuqu vw|qy |{q{y ||qyu sq{w

w tsqxy tzzqxt tzuqu vw|quv ||qzu

x |q{| tyyqux tzuqu vvzqvw ||qvx

2q7  样品的测定

取不同批号的缓释药条 us°ªo精密称定 o称取 x份 o每

份重复二次 o分别加入 zxh 乙醇 us°�o加热回流 tqx«o放

冷 o静置 o滤过 o滤液置蒸发皿中 o用少量 zxh乙醇多次洗涤

容器和残渣 o合并滤液置蒸发皿中 ozsε 水浴蒸干 o干膏用甲

醇溶解并定容置 ts°�量瓶中 o摇匀 o离心 o取上清液进样 ∀

记录峰面积积分值 o计算缓释药条中黄芩苷的平均含量为

tyqu{°ªrª∀

2q8  空白试验

按处方比例制成缺黄芩药材的缓释药条 o然后按样品含

量测定项下操作 o制备供试液 o进行上样分析 o结果在黄芩苷

出峰位置无吸收峰 o表明缓释药条中其它成分对黄芩苷的测

定无干扰 ∀

3  讨论

流动相根据参考文献 ≈tou 考察比较了甲醇 2水 2磷酸 k不

同比例 l~sqsx°²̄ r�磷酸二氢钠 k³� � vl2乙腈 k不同比例 l~

乙腈 2磷酸盐缓冲液 ³� � xqul2甲醇 k不同比例 l~乙腈 2sq

sx� 磷酸二氢钾 k³� � vqxl k不同比例 lo最后选择了乙腈 2

sqsx� 磷酸二氢钾 k³� � vqxlku{Β {ul为流动相 o且分离效

果较为理想 ∀

参考文献

≈1  宋红英 o刘放 q反相高效液相色谱法测定黄 芩及其制剂中黄
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≈2  袁秀芝 o许明旺 o陈斌 o彭松 q高效液相法测定芩杏口服液中黄

芩苷的含量 ≈� q中国现代应用药学 oussvousktl}xtq
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柱 o以甲醇 2sqsx°°²̄ r�庚烷磺酸钠溶液 k加三乙胺 sqx

°�r�o用磷酸调节 ³�至 vqs ? sqtlkxsΒ xsl为流动相 o流速为 tqs°�r°¬±o于 ut{±°处测定 ∀结果  三组分的回收率分别
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颗粒的质量控制 ∀
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¤·̈ ¤±§³̈ ±·²¬¼√ µ̈¬±¨¦¬·µ¤·̈ º µ̈̈ ||quwh kν � |o� ≥⁄ � sqwwh lo ||q|yh kν � |o� ≥⁄ � sqywh lo ||qssh kν � |o � ≥⁄ � sq

vzh l µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶° ·̈«²§¬¶©¤¶·o¶¬°³̄¨¤±§µ̈³µ²§∏¦¬¥̄ ö¤±§¬·¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©≥«¤±ª2

©̈±ª�«¬®̈ ªµ¤±∏̄ ¶̈q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ≥«¤±ª©̈±ª�«¬®̈ ªµ¤±∏̄ ¶̈~ ³µ²° ·̈«¤½¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~ ³²·¤¶¶¬∏° ª∏¤¬¤¦²̄¶∏̄©²±¤·̈~ ³̈ ±·²¬¼√ µ̈¬±¨¦¬·µ¤·̈o �°2� °�≤~

§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

  伤风止咳颗粒系盐酸异丙嗪 k´ l!愈创木酚磺酸钾

kµ l和枸橼酸喷托维林 k咳必清 lk¶ l为主药的复合颗粒

剂 ∀它是一种镇咳祛痰药 o用于感冒引起的咳嗽 o痰多等症

状 o疗效较好 ∀为了更好的控制该产品的质量 o本实验对其

主成分进行了研究 ∀国内外已有文献报道用液相色谱法分

别测定盐酸异丙嗪 !愈创木酚磺酸钾 ≈tou 
o但由于 v种组分的

液相色谱行为差异较大 o迄今未见有同时测定这 v种组分的

液相色谱方法报道 ∀本实验在多种色谱体系进行筛选的基

础上 o建立了用离子对色谱分离和测定伤风止呵颗粒中盐酸

异丙嗪 !愈创木酚磺酸钾 !枸橼酸喷托维林的含量的方法 ∀

方法简单 !准确 ∀

1  仪器与试药

1q1  仪器

≥«¬°¤§½∏�≤ 2ts�× √³高效液相色谱仪 o≥«¬°¤§½∏ ≥°⁄2

� ts� √³二极管阵列检测器 o ≥«¬°¤§½∏ ≤��≥≥ √³色谱工作

站 ∀

1q2  试药

盐酸异丙嗪对照品 k||qzh l!枸橼酸喷托维林对照品

k||q{h l!愈创木酚磺酸钾对照品 k||qxh l均由浙江奥托

康制药有限公司提供 o庚烷磺酸钠为分析纯 o甲醇为色谱级 o

水为重蒸水 ∀伤风止咳颗粒 k每袋 xªo含盐酸异丙嗪 x°ªo愈

创木酚磺酸钾 tux°ª!枸橼酸喷托维林 ts°ªlk市售品 l∀

2  色谱条件

采用 ⁄¬¤°²±¶¬̄ k钻石 l ≤t{
柱 kuxs°° ≅ wqy°°o xΛ°l

为分析色谱柱 ∀以甲醇 2sqsx°°²̄ r�庚烷磺酸钠溶液 k加三

乙胺 sqx°�r�o用磷酸调节 ³�至 vqs ? sqtlkxsΒ xsl为流

动相 o流速为 tqs°�r�o柱温 vsε !检测波长 ut{±°∀在本色

谱条件下 o对照品与样品的色谱图见图 t

3  线性试验

精密称取盐酸异丙嗪对照品约 us°ª!枸橼酸喷托维林

k咳必清 l对照品约 ws°ª!愈创木酚磺酸钾对照品约 sqxªo置

同一 tss°�量瓶中 o用甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o作为对

照品储备液 ~分别精密量取对照品储备液 uqsovqxoxqsoyqxo

{qs°�分别置 xs°�量瓶 o加甲醇稀释至刻度 o摇匀 ∀分别精

密量取 usΛ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 ∀以峰面积为纵

坐标 o浓度为横坐标 o得盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林 !愈创

木酚磺酸钾的回归方程 kν � xl分别为 }盐酸异丙嗪 Α � ww

{xtΧ n zzv w, ρ� s. ||| z;枸橼酸喷托维林 Α � tt vv{Χ p vx

tus, ρ� s. ||| v;愈创木酚磺酸钾 Α � uu |ytΧ n wu{ ty{, ρ�

sq||| {∀

结果表明 }盐酸异丙嗪在 {qs{ ∗ vuqvuΛªr°�o枸橼酸喷

托维林在 tyqtu ∗ ywqw{Λªr°�o愈创木酚磺酸钾在 squsu ∗

sq{sz°ªr°�内 o峰面积与浓度呈良好的线性关系 ∀

图 1  对照品 k�l和样品 k�l色谱图

Φιγ 1  ≤«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©¦«̈ °¬¦¤̄ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈¶k�l ¤±§¶¤°³̄ k̈�l

tq愈创木酚磺酸钾 ~uq盐酸异丙嗪 ~vq枸橼酸喷托维林

tq³²·¤¶¶¬∏° ª∏¤¬¤¦²̄¶∏̄©²±¤·̈~uq³µ²° ·̈«¤½¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~vq³̈ ±·²¬¼√ µ̈¬±¨¦¬·µ¤·̈

4  回收率试验

精密称取盐酸异丙嗪对照品约 us°ª!枸橼酸喷托维林

k咳必清 l对照品约 ws°ªo愈创木酚磺酸钾对照品约 sqxªo置

同一 tss°�量瓶中 o用甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o再取
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wqsoxqsoyqs°�分别置 xs°�量瓶 o加入按处方比例的辅料 o

用甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o配制成含盐酸异丙嗪 !枸橼

酸喷托维林 !愈创木酚磺酸钾为标示量的 {sh ∗ tush的模

拟样品 |份 o精密量取续滤液 usΛ�注入液相色谱仪 o记录色

谱图 o得盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林 !愈创木酚磺酸钾的回

收率见表 t∀

表 1  回收率的测定结果 kν � |l

Ταβ 1  ×«̈ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¬̈¶kν � |l

编号

盐酸异丙嗪 枸橼酸喷托维林 愈创木酚磺酸钾

投入量

k°ªl

回收率

kh l

投入量

k°ªl

回收率

kh l

投入量

k°ªl

回收率

kh l

t sq{s{w ||qw tqx{z |{qy usqux ||qt

u sqz|uw ||qz tqyut ||qt t|qtw ||qw

v sqz|xz |{q{ tqyvt ||qw usqvt tssqu

w tqstw ||qs uqstw |{qx uxqu| tssq{

x sq|{zt tssqt uqsxz |{q{ uxqvy ||qw

y sq||tt ||qv uqtuv ||qz uwq{w ||q{

z tquuw |{qz uqwsw |{qz vsquw tstqt

{ tqt{u |{q{ uqv{| ||qs vsqtw tssqu

| tqt|t ||qw uqv|t ||qu u|qxw ||qy

5  样品测定

避光操作 o取本品 ts袋 o研细 o精密称取适量 k约相当于

愈创木酚磺酸钾 ux°ªlo置 xs°�量瓶中 o加甲醇适量 o振摇

超声 tx°¬±使溶解 o并用甲醇稀释至刻度 o摇匀 o滤膜滤过 o

精密量取续滤液 usΛ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 ~另精密

称取盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林 k咳必清 l!愈创木酚磺酸

钾对照品适量 o同法测定 o按外标法以峰面积分别计算 o即

得 ∀见表 u∀

表 2  样品的测定结果 kh oν � ul

Ταβ 2  ×«̈ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kh oν � ul

批号 盐酸异丙嗪 枸橼酸喷托维林 愈创木酚磺酸钾

susxst |{qy |zqw ||qz

susxsu |{qt |{qt ||qy

susxsv |{qw |zqu ||qu

6  讨论

6q1  离子对和离子对浓度的选择

愈创木酚磺酸钾极性较大 o呈碱性 o溶液状态为阴离子 ~

盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林 k咳必清 l显酸性或弱酸性 o性

质类似 o故采用阴离子对试剂庚烷磺酸钠 ∀而在试验中 o离

子对浓度越高盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林的峰位越后 o而

对愈创木酚磺酸钾的影响不大 ∀选本实验的离子对浓度既

可使三组分基线分离 o又使样品的分析周期合适 ∀

6q2  ³�的选择

试验表明随 ³�的增高 o盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林的

保留时间增长 o而对愈创木酚磺酸钾的影响不大 ∀当选择

³�为 vqs时 o分离情况 !峰形 !分析时间比较满意 ∀

6q3  波长的选择

根据三种组分的紫外吸收图谱及 °⁄�检测结果 o枸橼

酸喷托维林无吸收峰 o仅有弱的未端吸收 o盐酸异丙嗪的特

征吸收峰为 uxuovsw±°o愈创木酚磺酸钾的特征吸收峰为

uvxou{s±°o由于处方中三组分量的差异 o故选用愈创木酚磺

酸钾的谷吸收处 ut{±°作检测波长 o且枸橼酸喷托维林在此

波长处有一定响应 o同时三组分也有较好分离 ∀

6q4  溶剂的选择

本品为水溶性颗粒 o但处方中蔗糖含量较高 k达 |xh lo

故水溶液黏度大不宜作液相测定用 ∀经试验用甲醇作溶剂 o

三种组分在高于测定浓度 ts倍时均能溶解 o且蔗糖溶解度

较小 o故选择甲醇作样品溶解溶剂 ∀

本法具有良好的专属性 o准确性和重现性 o可同时进行

三组分的含量测定 o能够方便 !有效的控制药品的质量 ∀
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