
分别置 量瓶 加入按处方比例的辅料

用甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 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 ∗ 的模

拟样品 份 精密量取续滤液 Λ 注入液相色谱仪 记录色

谱图 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 ∀

表 1  回收率的测定结果 ν

Ταβ 1  × ∏ √ ν

编号

盐酸异丙嗪 枸橼酸喷托维林 愈创木酚磺酸钾

投入量 回收率 投入量 回收率 投入量 回收率

5  样品测定

避光操作 取本品 袋 研细 精密称取适量 约相当于

愈创木酚磺酸钾 置 量瓶中 加甲醇适量 振摇

超声 使溶解 并用甲醇稀释至刻度 摇匀 滤膜滤过

精密量取续滤液 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 另精密

称取盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林 咳必清 !愈创木酚磺酸

钾对照品适量 同法测定 按外标法以峰面积分别计算 即

得 ∀见表 ∀

表 2  样品的测定结果 ν

Ταβ 2  × ∏ ν

批号 盐酸异丙嗪 枸橼酸喷托维林 愈创木酚磺酸钾

6  讨论

6 1  离子对和离子对浓度的选择

愈创木酚磺酸钾极性较大 呈碱性 溶液状态为阴离子

盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林 咳必清 显酸性或弱酸性 性

质类似 故采用阴离子对试剂庚烷磺酸钠 ∀而在试验中 离

子对浓度越高盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林的峰位越后 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 又使样品的分析周期合适 ∀

6 2  的选择

试验表明随 的增高 盐酸异丙嗪 !枸橼酸喷托维林的

保留时间增长 而对愈创木酚磺酸钾的影响不大 ∀当选择

为 时 分离情况 !峰形 !分析时间比较满意 ∀

6 3  波长的选择

根据三种组分的紫外吸收图谱及 °⁄ 检测结果 枸橼

酸喷托维林无吸收峰 仅有弱的未端吸收 盐酸异丙嗪的特

征吸收峰为 愈创木酚磺酸钾的特征吸收峰为

由于处方中三组分量的差异 故选用愈创木酚磺

酸钾的谷吸收处 作检测波长 且枸橼酸喷托维林在此

波长处有一定响应 同时三组分也有较好分离 ∀

6 4  溶剂的选择

本品为水溶性颗粒 但处方中蔗糖含量较高 达

故水溶液黏度大不宜作液相测定用 ∀经试验用甲醇作溶剂

三种组分在高于测定浓度 倍时均能溶解 且蔗糖溶解度

较小 故选择甲醇作样品溶解溶剂 ∀

本法具有良好的专属性 准确性和重现性 可同时进行

三组分的含量测定 能够方便 !有效的控制药品的质量 ∀

参考文献

≈1 林志华 李哲媛 伤风止咳糖浆中两组分的离子对高效液相色
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≈2 费路华 梁建英 ° ≤法测定喘安片中盐酸麻黄碱 !氯氮艹卓

与盐酸异丙嗪的含量 ≈ 药物分析杂志
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高效液相色谱法测定大黄庶虫虫丸中黄芩苷的含量

钱江 浙江省宁波市药品检验所 浙江  宁波

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定大黄庶虫虫丸中黄芩苷含量的方法 ∀方法  采用 ≤ 色谱柱 乙腈 2 #

磷酸二氢钠缓冲液 用磷酸调 至 Β 流速为 # 检测波长为 ∀结果  黄芩苷线性范围为

∗ 平均回收率 ≥⁄ ∀结论  该方法简便 !可靠 !准确 可用于该制剂的质量控制 ∀

关键词 大黄庶虫虫丸 黄芩苷 高效液相色谱法
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± (Νινγβο Ινστιτυτε φορ∆ρυγ Χοντρολ, Νινγβο , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ⁄ ∏ • ΜΕΤΗΟ∆  2

≤ ∏ ∏ × # ∏ ∏ Β ∏ 2

× # × √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∗

√ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏2

∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ⁄ ∏ • ° ≤

  大黄庶虫虫丸是由熟大黄 !土鳖虫 !黄芩等十二味中药制

成的丸剂 是 年版中国药典一部收载的品种 ≈ ∀药典

规定对制剂中大黄 !黄芩苷等作定性鉴别 ∀本实验采用

° ≤方法 测定大黄庶虫虫丸中黄芩苷的含量 操作方便 定

量专一 有利于对质量的有效控制 ∀

1  仪器与试药

° 高效液相色谱仪 二极管阵列检测器 ⁄ ⁄

° 化学工作站 ∀乙腈为色谱纯 水为二次重蒸水 其他

试剂均为分析纯 大黄庶虫虫丸 批号 ÷ ÷ ÷ ÷

÷ ÷ ÷ ÷ 湖南德康制药有限公司 黄芩苷对照品

批号 2 中国药品生物制品检定所 ∀

2  色谱条件与系统适应性试验

色谱柱 ≤ ≅ Λ #

磷酸二氢钠缓冲液 2乙腈 Β 为流动相 流速 #

检测波长 进样量 Λ ∀理论塔板数按黄芩

苷峰计算应不低于 ∀

3  线性关系考察

精密称取黄芩苷对照品约 置 量瓶中 用甲

醇稀释至刻度 作为对照品贮备液 ∀精密吸取对照品贮备液

分别置于 的量瓶中 用

甲醇稀释至刻度 按上述色谱条件进样 以进样量 2峰面

积进行线性回归 得回归方程为 Ψ . Ξ . ρ

线形范围 ∗

4  加样回收试验

精密称取已知含量的样品约 研细 过四号筛

份 分别置 量瓶中 分别精密加入贮备液 另加

入适量 甲醇溶液 超声 放至室温 再加 甲醇

至刻度 照样品测定项下测定 结果见表 ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  ∏ √

序号
样品称量 黄芩苷含

量

加入量 测得值 回收率

注 样品批号为 测得黄芩苷含量为 平均回

收率 ≥⁄

× ∏

× √ √ ≥⁄

图 1  供试品色谱图

Φιγ 1  ≤

5  样品测定

取大黄庶虫虫丸 研细 过四号筛 精密称取粉末约

置 量瓶中 加入 甲醇适量 超声 放至室温

再用 甲醇稀释至刻度 ∀用 Λ 滤膜过滤 取续滤液

作为供试品溶液 ∀另取 / 0项下对照品贮备液 置于

量瓶中 用 甲醇稀释至刻度 作为对照品溶液 按

/ 0项下色谱条件进样 色谱图见图 结果以外标法计算

见表 ∀

表 2  样品测定结果

Ταβ 2  ∏

批号 黄芩苷含量

¬¬

¬¬

¬¬

¬¬

6  精密度试验

取样品适量 批号 研细 过四号筛 精密称取

粉末约 份 按 /样品测定 0项下方法测定 计算含量

黄芩苷 ≥⁄ ∀

7  讨论

7 1  本实验可为中国药典 年版收载品种大黄庶虫虫丸

中黄芩苷含量测定提供方法学的依据 ∀

7 2  用 ⁄ ⁄检测器对黄芩苷对照品的色谱峰进行紫外扫

描 黄芩苷在 处有最大吸收 因此选择检测波长为

∀

7 3  用 ° 化学工作站和 ⁄ ⁄检测器对供试品图谱中
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黄芩苷色谱峰进行纯度分析 结果表明 色谱峰纯度大于

设定阈值 说明被检测物质在上述色谱条件中能得到完全

分离 ∀

7 4  对供试品预处理过程中 曾对水浴回流 !超声提取 !静

置 等提取方法进行比较 发现只要把大黄庶虫虫丸研细充

分 过四号筛 各种方法都能把黄芩苷提取完全 ∀为了节约

时间 减少操作步骤 故最终选择超声 的提取方法 ∀

另外 对提取溶剂的选择上 曾对乙醇 ! 乙醇 !甲醇 !

甲醇进行筛选 发现除乙醇外 其他溶剂的提取都比较完全 ∀

但为使溶剂极性与流动相接近 色谱峰峰型更好 故选择

甲醇作为溶剂 黄芩苷色谱峰的理论塔板数为 左

右 ∀

参考文献

≈1 中国药典 版 一部 ≈≥

≈2 赵路华 高效液相色谱法分析中成药成分手册 ≈ 北京 中

国医药科技出版社
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兔血浆及脏器中西沙必利薄层扫描测定法

郭琦 张兰芬 李钊 歧琳 西安交通大学药学院 陕西  西安 西安杨森制药有限公司 陕西  西安

摘要 目的  建立薄层扫描法测定血浆中西沙必利浓度 ∀方法  样品经醋酸乙酯提取后 乙醇定容 点样于硅胶 ƒ 2硅胶

Β 板后 以二氯甲烷 2甲醇 Β 为展开剂 展开 斑点于岛津 ≤≥2 扫描仪 Κ≥ Κ 处进行扫描 ∀结

果  标准曲线在 ∗ Λ 范围内线性关系良好 平均回收率为 ≥⁄ ν ∀用此法测定了家兔灌胃

西沙必利后的血浆浓度 绘制了药 2时曲线 ∀结论  本法灵敏 !易行 可用于药代动力学研究及临床监测 ∀

关键词 西沙必利 薄层扫描法 血药浓度 脏器

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµ ινατιον οφ χισαπριδε χονχεντρατιον ιν ραββιτ πλασµ α ανδ οργανσβψ ΤΛΧ σχαννινγ

± 2 ± ( . Χολλεγε οφ Πηαρµ αχψ, Ξιαν ϑιαοτονγ Υνιϖερσιτψ, Ξιαν , Χηινα; .

Ξιαν2ϑανσσεν Πηαρµ αχευτιχαλΛτδ. , Ξιαν , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × × ≤ ≤≥°

ΜΕΤΗΟ∆  ≥ ¬ ¬ √ ×

ƒ 2 Β 2 Β √ × √

× ≤ ≤≥2 Κ≥ Κ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ≥ ∏√ ≤≥°

Λ Λ √ √ ≥⁄ ° ≤≥°

° 2 ∏√ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ ∏

≤≥° ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: × ≤

  西沙必利 ≤ ≤≥° 是一种胃肠道动力药 它可加

强并协调胃肠道运动 防止食物的滞留与反流 ∀主要用于反

流性食管炎 慢性功能性 非溃疡性 消化不良 胃轻瘫 假性

肠梗阻和便秘 ∀为了进行药动学研究以及临床药物检测 本

实验研究了应用薄层扫描法测定其浓度 该方法快速 !简便 !

灵敏度高 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

岛津 ≤≥2 薄层扫描仪 日本 型电动离心机

江苏响水医疗器械厂 ! 紫外分析仪 上海顾村电光

仪器厂 ∀

1 2  试药

西沙必利对照品和西沙必利片 西安杨森制药有限公

司 硅胶 硅胶 ƒ 青岛海洋化工厂 羧甲基纤维素钠

上海试剂供应站试剂厂 二氯甲烷 !甲醇 !醋酸乙酯等均为

分析纯 ∀

2  实验方法

2 1  标准溶液的制备

精密称取一定量的西沙必利对照品 用乙醇制成浓度为

的对照品贮备液 ∀准确吸取该贮备液适量 分别

置 量瓶中 用乙醇稀释成浓度为

的标准溶液 ∀
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