
表 1  样品线性关系

Ταβ 1  �¬± ¤̈µ¬·¼ ¤±§µ¤±ª̈

对照品
回归方程

kν � xl
ρ
线性范围

kΛªl

异槲皮素 ≠ � uqty ≅ tspw ÷ n tuqt{ sq||z sqx ∗ uqx

山柰酚 2v2芸香糖 2z2葡
萄糖苷

≠ � tq|z ≅ tspw ÷ n zqty sq||{ squ ∗ tqs

山柰酚 2voz2双葡萄糖
苷

≠ � uqsw ≅ tspw ÷ n tquw sq||y squ ∗ tqs

3q2q2  不同薄膜上的精密度实验  在 y个不同的聚酰胺薄

膜上点相同量的对照品溶液 o依法展开 o扫描测定 o计算 ∀结

果 异槲皮素 o山柰酚 2v2芸香糖 2z2葡萄糖苷 o山柰酚 2voz2双

葡萄糖苷吸收度积分值的 � ≥⁄分别为 uqw{h ouq|zh o

uq{xh ∀

3q2q3  稳定性实验  取同一供试品溶液在放置 souowoyo{«

后点样 o每次点样量 tsΛ�o依法展开 o扫描测定 o结果 异槲皮

素 o山柰酚 2v2芸香糖 2z2葡萄糖苷 o山柰酚 2voz2双葡萄糖苷的

吸收度积分值的 � ≥⁄分别为 uqsvh ouqwyh ouq|vh ∀

3q3  回收率试验

精密称取已知含量的样品粉末 xqvuwªo置于 ux°�量瓶

中 o准确加入对照品溶液 x°�o加甲醇适量按 / uqt0项方法操

作 o取续滤液 xΛ�o点样 o展开 o扫描测定 o计算回收率 kh oν

� xl}异槲皮素 |zq|yk� ≥⁄ � uqs{h lo山柰酚 2v2芸香糖 2z2

葡萄糖苷 |{qsyk� ≥⁄ � uqvth lo山柰酚 2voz2双葡萄糖苷

|zqwvk� ≥⁄ � uqwyh l∀

3q4  重现性试验

精密称取同一样品 y份 o按照 / uqt0项方法操作 o扫描测

定其吸收度积分值 o结果 异槲皮素的 � ≥⁄ � vqs{h o山柰酚 2

v2芸香糖 2z2葡萄糖苷的 � ≥⁄ � uq|th o山柰酚 2voz2双葡萄

糖苷吸收度积分值的 � ≥⁄分别为 vqs{h ouq|wh ovqvyh ∀

3q5  样品测定

在同一聚酰胺薄膜上 o精密吸取供试品溶液 tsΛ�o对照

品溶液 uΛ�o依次交叉点 w次于同一薄膜上 o依法展开 o扫描

测定 o按外标二点法计算含量 o结果见表 u∀

表 2  样品含量测定结果 kh oν � xl

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

药材来源 异槲皮素

山柰酚 2v2
芸香糖 2z2
葡萄糖苷

山柰酚 2vo
z2双葡萄糖苷

甘肃武都 sqsxy sqsus sqst{

甘肃临洮 sqsxs sqst{ sqsty

甘肃定西 k市售 l sqsw{ sqstw sqstx

4  讨论

4q1  木贼所含黄酮类成分结构比较相似 o曾采用硅胶作为

吸附剂 o分离效果不理想 o改用聚酰胺薄膜分离效果较好 o在

同一条件下可同时测定三种成分的含量 ∀

4q2  木贼所含三种黄酮苷均在 uyx±°处有最大吸引 ouus±°

处有最小吸引 o故选择测定波长为 uyx±°o参比波长为

uus±°o采用双波长扫描法 o可排除其它成分的干扰 ∀此方法

的研究 o对控制木贼药材质量有积极意义 ∀
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摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定复方氯麻滴鼻液含量的方法 ∀方法  采用反相高效液相色谱法 o以 ≤t{
为固定相 o甲醇

2sqt°²̄# �
pt醋酸铵溶液 k磷酸调 ³� wqslkxsΒ xsl为流动相 o检测波长 uxy±°∀结果  氯霉素 !盐酸麻黄碱和地塞米松磷酸

钠的线性范围分别为 }tuqx ∗ tuxΛª# °�
pt
kρ� sq||| wloxs ∗ xssΛª# °�

pt
kρ� sq|||tl!uqx ∗ uxΛª# °�

pt
kρ� sq|||sl∀平

均加样回收率分别为 ||q|h k� ≥⁄ � tqxh l!tssqvh k� ≥⁄ � sqzh lo|{qzh k� ≥⁄ � sq|h l∀结论  该方法简便 !准确 o适用

于复方氯麻滴鼻液的质量控制 ∀
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kρ� sq|||wlo xs ∗ xssΛª# °�

pt
kρ� sq|||tl ¤±§uqx ∗ uxΛª# °�

pt
kρ� sq|||sloµ̈¶³̈ ¦2
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 ×«¬¶° ·̈«²§¬¶©²∏±§·² ¥̈ ¶¬°³̄ ö ¤¦¦∏µ¤·̈o ¤±§¥̈ ¶∏¬·¤¥̄¨©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©·«̈ ³µ̈³¤µ¤·¬²±q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °�≤~ ¦«̄²µ¤°³«̈ ±¬¦²̄~ ³̈«̈ §µ¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~ §̈ ¬¤° ·̈«¤¶²±¨¶²§¬∏° ³«²¶³«¤·̈

  复方氯麻滴鼻液是由氯霉素 !盐酸麻黄碱和地塞米松磷

酸钠组成的复方制剂 k每 tss°�中含上述成分分别为 squxª!

tª和 sqsxªl∀具有抗菌消炎与收缩血管作用 o用于鼻炎 !鼻

窦炎和感冒引起的鼻塞等症的治疗 ∀其所含的三种组分均

可用 � °�≤法测定含量 ≈t ∗ w  ∀但同时测定三组分含量未见

报道 ∀本实验在对多种色谱系统进行筛选的基础上 o建立同

时分离测定复方氯麻滴鼻液中三组分含量的方法 o可用于制

剂的质量控制 ∀

1  仪器与试药

�≤ 2ts�∂ °液相色谱仪 o≥°⁄ p ts�紫外检测器 k岛津制

作所 l~� ≥色谱数据工作站 k杭州英谱科技开发有限公司 l∀

氯霉素标准品 !盐酸麻黄碱对照品和地塞米松磷酸钠对照品

k中国药品生物制品检定所 l~复方氯麻滴鼻液 k嘉兴市第一

医院制剂室 l~甲醇 k色谱纯 l~其余试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

� ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥ ≤t{
柱 kwqy°° ≅ uxs°°oxΛ°l~流动相 }甲

醇 p sqt°²̄# �
pt醋酸铵溶液 k磷酸调 ³� wqslkxsΒ xslo流

速 }tqs°�# °¬±
pt
~检测波长 }uxy±°∀

2q2  溶液的制备

2q2q1  标准品 !对照品溶液的制备  精密称取氯霉素标准

品 !盐酸麻黄碱对照品和地塞米松磷酸钠对照品适量 o加水

制成浓度分别约为 uxsotsssoxsΛª# °�
pt的溶液 o作为贮备

液 ∀精密量取 u°�o置 ts°�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o

摇匀 o即得对照品溶液 ∀

2q2q2  供试品溶液的制备  精密量取供试品 x°�o置 xs°�

量瓶中 o加水稀释至刻度 o摇匀 ∀精密量取 u°�o置 ts°�量

瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 o即得 ∀

2q2q3  空白溶液的制备  按处方比例制成不含氯霉素 !盐

酸麻黄碱和地塞米松磷酸钠组分的空白样品 ∀并按 / uququ0

项下方法制成空白溶液 ∀

2q3  系统适用性试验

分别取对照品溶液 !供试品溶液和空白溶液各 tsΛ�o注

入液相色谱仪 o色谱图见图 t∀氯霉素 !盐酸麻黄碱和地塞米

松磷酸钠组分的理论塔板数分别为 v twsou uyxow vtt~各组

分之间的分离度均大于 u~空白液色谱图中与三被测组分相

同的保留时间处无其它杂质峰 ∀

2q4  线性关系考察

分别量取对照品贮备液 sqxotqsouqsovqsoxqs°�分置

ts°�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 ∀取 tsΛ�进样分

析 ∀以对照品溶液的浓度 ≤ kΛª# °�
pt
l对峰面积 � kΛ√#

¶l进行线性回归处理 o得回归方程分别为 }

图 1  � °�≤色谱图

Φιγ 1  ×«̈ � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶

�q对照品 ~�q样品 ~≤q空白样品 ~tq盐酸麻黄碱 ~uq氯霉素 ~vq地塞

米松磷酸钠 ~wq羟苯乙酯

�q µ̈©̈µ̈±¦̈~�q ¶¤°³̄ ~̈≤ q ¥̄¤±® ¶¤°³̄ ~̈tq ³̈«̈ §µ¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~

uq ¦«̄²µ¤°³«̈ ±¬¦²̄~vq §̈ ¬¤° ·̈«¤¶²±¨¶²§¬∏° ³«²¶³«¤·̈~wq ·̈«¼̄ ³¤µ¤¥̈ ±

  氯霉素 }Α � t. sxx ≅ ts
y Χ n us{||, ρ� sq|||w∀线性范围

为 }tuqx ∗ tuxΛª# °�
pt ∀

盐酸麻黄碱 }Α � y. vz{ ≅ ts
w Χ p vtxz, ρ� sq|||t∀线性

范围为 }xs ∗ xssΛª# °�
pt ∀

地塞米松磷酸钠 }Α � u. zy| ≅ ts
y Χ p ty|y, ρ� sq|||s∀

线性范围为 }uqx ∗ uxΛª# °�
pt ∀

2q5  精密度和重复性试验

取同一批供试品液连续进样 x次 o结果三被测组分峰面

积的 � ≥⁄分别为 tqth osqzh otqvh ∀对同一批供试品平

行测定 y次 o测得三组分含量分别为 uqvvotsqwuosqwuz°ª#

°�
pt
~� ≥⁄分别为 tqvh osq{h otq{h ∀

2q6  样品测定

取对照品溶液与供试品溶液各 tsΛ�o进样分析测定 o按

峰面积外标法计算 o结果见表 t∀

表 1  样品含量测定结果 kν � yl

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©¦²±·̈±·§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¶¤°³̄¨kν � yl

批号
氯霉素

k°ª# °�pt l

盐酸麻黄碱

k°ª# °�pt l

地塞米松磷酸钠

k°ª# °�pt l

ussvsxtu uqvv ? sqsvs tsqwu ? sqs{u sqwuz ? sqss{

ussvsyux uqs{ ? sqst| |qyy ? sqsyx sqv|{ ? sqssw

ussvs{sw uqtt ? sqsu{ |q{s ? sqsxw sqwsx ? sqssy

ussvs|t| uqux ? sqsuu |q{t ? sqsyy sqwty ? sqssy

2q7  回收率试验

精密量取已知含量的供试品溶液 t°�o置 xs°�量瓶中 o

精密加入对照品贮备液适量 o加水稀释至刻度 o摇匀 ∀取

u°�o置 ts°�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 o按 uqy项
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下的方法分析测定 o结果见表 u∀

表 2  加样回收试验结果 kν � vl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¶kν � vl

组分
样品含量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

kh l

氯霉素 uqs{ uqw{ wqys tstqy

uqs{ uq|z xqst |{qz

uqs{ vqzu xqz{ ||qx

盐酸麻黄碱 |qyy |qzy t|qvy ||qw

|qyy ttqzt utqwv tssqx

|qyy twqyw uwqws tssqz

地塞米松磷酸钠 sqv|{ sqw{v sq{zw |{qy

sqv|{ sqx{s sq|yy |zq|

sqv|{ sqzuw tqtt| ||qy

3  讨论

3q1  流动相的选择

曾试验在流动相中加入少量的乙腈 o可改善氯霉素峰的

柱效 o但地塞米松磷酸钠与防腐剂羟苯乙酯的出峰时间均延

长 ∀且两者的分离度仅为 tqto达不到要求 ∀流动相 ³�值

也有影响 o当 ³�值高于 x时 o盐酸麻黄碱的保留时间延长 o

且峰形不好 o理论塔板数下降到 {ss以下 ∀而当 ³�值低于

vqw时 o所有峰的保留时间均变短 o各组分之间的分离度达不

到要求 ∀

3q2  测定波长的选择

在所选择的溶剂下 o氯霉素 !盐酸麻黄碱和地塞米松磷

酸钠的最大吸收波长分别为 uz{ouxyouws±°∀虽盐酸麻黄

碱含量较高 o但吸收强度较弱 k百分吸收系数仅为 ts左右 l∀

为提高测定灵敏度 o选择盐酸麻黄碱的最大吸收峰位置为测

定波长 ∀
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摘要 }目的  建立 � °2� °�≤测定复方氟脲嘧啶二甲亚砜溶液中氟脲嘧啶和氢化可的松的含量 ∀方法  以水为溶剂 o采用 � °2

� °�≤法 o以 ≥∏³̈ ¦̄² §¬¶¦²√ µ̈¼ ≤t{ ktxs°° ≅ wqy°°oxΛ°l为色谱柱 o甲醇 2sqxh醋酸 k内含 sqssx°²̄ r�庚烷磺酸钠 lkysΒ wsl

为流动相 o检测波长为 uw{±°∀结果  氟脲嘧啶浓度在 ytqy ∗ twvq{Λª# °�
pt与氢化可的松浓度在 yqv ∗ twqyΛª# °�

pt之间

与峰面积呈良好线性关系 o日内 !日间精密度 k� ≥⁄l氟脲嘧啶为 sqxuh和 sqyvh o氢化可的松为 sqw|h和 sqzyh o平均回收

率 kν � yl氟脲嘧啶为 ktstqs ? sqvulh o氢化可的松为 ktssqt ? squvlh ∀结论  本法简便 !快速 !结果准确 o适于该制剂的质

量控制 ∀
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