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摘要 目的  用气相色谱法测定穴贴定喘膏中麝香酮的含量 ∀方法  样品用乙醚提取 氯仿溶解定容 °2 柱 采用程序

升温 ε ∗ ε 升温速率 ε 氢火焰离子化检测器 ƒ ⁄ ε 进样口温度 ε 载气为 柱前压 ∀结果

 麝香酮在 ∗ Λ 线性良好 ρ 平均回收率 ≥⁄ ∀结论  本法简便 !快速 !准确 !

重现性好 可作为本制剂的质量控制方法 ∀

关键词 气相色谱 穴贴定喘膏 麝香酮

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµ ινατιον οφ µ υσχονε ιν Ξυετιε ∆ ινγχηυαν πλαστερ βψ Γ Χ

• ≠ 2¬ ⁄ ∏2 3
• ÷ ÷ 2 (Ρεσεαρχη ανδ ∆εϖελοπµ εντ Χεντεροφ Νεω ∆ρυγσ ανδ Μαρινε Μεδιχα2

τιον, Νανϕινγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ÷∏ ⁄ ∏ ≤ ΜΕΤΗΟ∆ Σ  ×

¬ √ × °2 ∏ ∏ 2

∏ ε ∏ ε ε ∏

ƒ ⁄ ∏ ε ∏ × ∏ ×

∏ ε Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏√ ∏ √ ∗ Λ ρ

× √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ ∏

∏ ∏ ÷∏ ⁄ ∏ °

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ≤ ÷∏ ⁄ ∏ ∏

  穴贴定喘膏是由人工麝香 !元胡 !白芥子等组成的复方

制剂 具有平喘作用 ∀笔者采用气相色谱法 通过选择最佳

分离条件建立了穴贴定喘膏中麝香酮的含量测定方法 为控

制本品质量提供参考 ∀该方法具有操作简便 !分析快速 !准

确等优点 ∀

1  仪器与试药

惠普 ° ⁄型气相色谱仪 麝香酮对照品 中国药品

生物制品检定所提供 批号 2 穴贴定喘膏 由本

实验室提供 批号 乙醚 !正己烷 !氯

仿均为国产分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 °2 ≤ ° ∞ ≥ ¬

≅ 柱温采用程序升温 初始温度 ε 维持

以 ε 的速率升至 ε 恒温 载气为高纯

氮气 柱前压 检测器 ƒ ⁄ ε 进样口温度 ε ∀

2 2  对照品溶液的制备

取麝香酮对照品适量 精密称定 加氯仿制成每毫升含

的溶液 作为对照品溶液 ∀

2 3  供试品溶液的制备

取样品约 精密称定 用乙醚超声提取两次

# 次 乙醚提取液于蒸发皿中挥干 残留物用氯仿溶

解转移至 量瓶中定容 取部分离心 上清液另存备用 ∀

2 4  空白试验

阴性对照溶液的制备 取本品阴性 缺人工麝香 制剂

同供试品溶液的制法制成阴性对照溶液 ∀

吸取麝香酮对照品溶液 !供试品溶液和阴性对照溶液各

Λ 注入气相色谱仪 按确定的条件测定 ∀结果供试品在

与对照品色谱峰保留时间相同处有相应的色谱峰 而阴性对

照则没有 说明阴性无干扰 ∀

2 5  线性关系考察

精密称取麝香酮对照品 加氯仿溶解 制成每毫升含
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的溶液 分别吸取该麝香酮对照品溶液

加氯仿稀释至 精密吸取上述系列溶液 Λ 注

入气相色谱仪 按确定的条件测定 记录峰面积 ∀以麝香酮浓

度 为横坐标 峰面积积分值为纵坐标 绘制标准曲

线 ∀回归方程为 Ψ . ≅ Ξ . , ρ ∀麝

香酮在 ∗ Λ 范围内具有良好的线性关系 ∀

2 6  重复性试验

精密吸取麝香酮对照品溶液 Λ 按实

验条件重复进样 次 麝香酮峰面积值的 ≥⁄为 小

于 符合要求 ∀

2 7  稳定性试验

精密吸取同一样品溶液在 时进样 结果麝

香酮峰面积平均值为 ≥⁄为 ∀

2 8  重现性试验

精密称取小试样品 份 按样品测定法测定 结果平均

值为 Λ ≥⁄为 ∀

2 9  回收率试验

取已测定含量的样品约 精密称定 加入一定量麝

香酮对照品 按样品测定法测定 计算加样回

收率 结果见表 ∀

表 1  加样回收率测定结果 ν

Ταβ 1  ∏ √ ν

样品含量

Λ

加入量

Λ

测得量

Λ

回收率 平均回收率 ≥⁄

2 10  样品测定

按上述方法测定 批样品及人工麝香中的麝香酮含量

人工麝香中麝香酮含量为 ≥⁄为 三批样

品的含量测定结果见表 ∀

表 2  样品中麝香酮含量测定结果 ν

Ταβ 2  ∏ ∏ ν

批号 麝香酮含量 ≥⁄ 人工麝香转移率

3  讨论

3 1  麝香酮易溶于乙醇 !乙醚等有机溶剂 文献报道 ≈ 2 的

提取定容溶剂有无水乙醇 !乙醚 !正己烷 !苯等 ∀考虑到无水

乙醇提取溶解出的不挥发性物质较多 易污染色谱柱 而苯

毒性较大 本实验室在进行提取溶剂考察时比较了乙醚和正

己烷的提取效率 结果以乙醚提取较充分 在比较溶解定容

溶剂时 考虑到乙醚挥发较快 会影响含量测定 比较了正己

烷和氯仿作为溶解定容的溶剂 结果以氯仿为好 ∀最终选择

乙醚提取 提取液挥干 残留物用氯仿溶解定容 ∀

3 2  试验比较了索氏提取和超声提取的提取率 结果两者

差异不大 考虑到操作的方便性 故选用超声提取 并对超声

提取进行了提取次数考察 结果提取两次即可 #

次 ∀最终样品处理方法定为乙醚超声提取两次

# 次 提取液挥干 残留物用氯仿溶解定容 ∀

3 3  本制剂除麝香酮外 还有许多其他的挥发性成分 故采

用了程序升温 使之与其他成分达到较好的分离 方法简便 !

快速 !准确 !重现性好 可作为本制剂的质量控制方法 ∀
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薄层扫描法测定血脂平软胶囊中大黄素的含量

石娟 常春 西安交通大学医学院药学系 西安

摘要 目的  建立血脂平软胶囊中大黄素的含量测定方法 ∀方法  采用双波长锯齿扫描法对血脂平软胶囊中的大黄素进行

含量测定 ∀结果  大黄素在 ∗ Λ 范围内线性关系良好 ρ 平均回收率为 ≥⁄为 ν

∀结论  该方法简便 !可靠 !重现性好 可用于控制血脂平软胶囊的质量 ∀

关键词 血脂平软胶囊 大黄素 薄层扫描法 含量测定
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