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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 o氯仿溶解定容 ~� °2xs n柱 o采用程序

升温 txsε ∗ ussε o升温速率 tsε r°¬±~氢火焰离子化检测器 kƒ�⁄louysε ~进样口温度 uysε ~载气为 �u o柱前压 x³¶¬∀结果

 麝香酮在 xqtu ∗ {tq{wΛªr°�线性良好 kρ� sq||| |lo平均回收率 tssqvwh o� ≥⁄ � tqywh ∀结论  本法简便 !快速 !准确 !

重现性好 o可作为本制剂的质量控制方法 ∀
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  穴贴定喘膏是由人工麝香 !元胡 !白芥子等组成的复方

制剂 o具有平喘作用 ∀笔者采用气相色谱法 o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 o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 � °w{|s ⁄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 o批号 }szt|2ussssy~穴贴定喘膏 }由本

实验室提供 o批号 }swszt{oswszusoswszuu~乙醚 !正己烷 !氯

仿均为国产分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }� °2xs n k≤µ²¶¶̄¬±®̈ § xsh °� � ∞ ≥¬̄²¬¤± l̈o

sqxv°° ≅ vs°o柱温采用程序升温 o初始温度 txsε o维持

w°¬±o以 tsε r°¬±的速率升至 ussε o恒温 y°¬±~载气为高纯

氮气 o柱前压 x³¶¬~检测器 }ƒ�⁄ouysε ~进样口温度 }uysε ∀

2q2  对照品溶液的制备

取麝香酮对照品适量 o精密称定 o加氯仿制成每毫升含

sqts°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀

2q3  供试品溶液的制备

取样品约 sqxªo精密称定 o用乙醚超声提取两次 ous°�

# us°¬±r次 o乙醚提取液于蒸发皿中挥干 o残留物用氯仿溶

解转移至 x°�量瓶中定容 o取部分离心 o上清液另存备用 ∀

2q4  空白试验

阴性对照溶液的制备 }取本品阴性 k缺人工麝香 l制剂 o

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

sqxΛ�o注入气相色谱仪 o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 o而阴性对

照则没有 o说明阴性无干扰 ∀

2q5  线性关系考察

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

{qs°�加氯仿稀释至 ts°�o精密吸取上述系列溶液 sqxΛ�注

入气相色谱仪 o按确定的条件测定 o记录峰面积 ∀以麝香酮浓

度 k°ªr°�l为横坐标 o峰面积积分值为纵坐标 o绘制标准曲

线 ∀回归方程为 Ψ � {. xss x ≅ ts
y Ξ pw ||s. w, ρ� sq||| |∀麝

香酮在 xqtu ∗ {tq{wΛªr°�范围内具有良好的线性关系 ∀

2q6  重复性试验

精密吸取麝香酮对照品溶液 ksqus°ªr°�lsqxΛ�o按实

验条件重复进样 y次 o麝香酮峰面积值的 � ≥⁄为 tquwh k小

于 uh lo符合要求 ∀

2q7  稳定性试验

精密吸取同一样品溶液在 souowoyo{«时进样 o结果麝

香酮峰面积平均值为 usvyuwqvo� ≥⁄为 tqzth ∀

2q8  重现性试验

精密称取小试样品 y份 o按样品测定法测定 o结果平均

值为 uxxq{Λªrªo� ≥⁄为 tqwzh ∀

2q9  回收率试验

取已测定含量的样品约 sqxªo精密称定 o加入一定量麝

香酮对照品 ksqts°ªr°�lo按样品测定法测定 o计算加样回

收率 o结果见表 t∀

表 1  加样回收率测定结果 kν � |l

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼kν � |l

样品含量

kΛªl

加入量

kΛªl

测得量

kΛªl

回收率

kh l

平均回收率

kh l

� ≥⁄

kh l

yvqz xtqu ttxqu tssqzs

yvqy xtqu ttvq{ |{qut

yvqz xtqu ttwq{ ||q|y

yvqy yvqw tuyq| ||qzv

yvqz yvqw tuzqz tssq{z tssqvw tqyw

yxqs yxqx tvuqu tsuqy{

yvqz zyqz tv{q{ |zq{y

yvq{ zyqz twtqs tssqx|

ywqu zyqz twuq{ tsuqww

2q10  样品测定

按上述方法测定 v批样品及人工麝香中的麝香酮含量 o

人工麝香中麝香酮含量为 vqxxh k� ≥⁄为 sq{th lo三批样

品的含量测定结果见表 u∀

表 2  样品中麝香酮含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©·«̈ ¦²±·̈±·²©°∏¶¦²±¨¬± ¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批号 麝香酮含量 k°ªrªl � ≥⁄kh l 人工麝香转移率 kh l

swszt{ squzx sqz| {|qtw

swszus squzs uquw {zqxu

swszuu squzw sqzy {{q{u

3  讨论

3q1  麝香酮易溶于乙醇 !乙醚等有机溶剂 o文献报道 ≈t2w 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 o易污染色谱柱 o而苯

毒性较大 o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 o结果以乙醚提取较充分 ~在比较溶解定容

溶剂时 o考虑到乙醚挥发较快 o会影响含量测定 o比较了正己

烷和氯仿作为溶解定容的溶剂 o结果以氯仿为好 ∀最终选择

乙醚提取 o提取液挥干 o残留物用氯仿溶解定容 ∀

3q2  试验比较了索氏提取和超声提取的提取率 o结果两者

差异不大 o考虑到操作的方便性 o故选用超声提取 o并对超声

提取进行了提取次数考察 o结果提取两次即可 kus°�#

us°¬±r次 l∀最终样品处理方法定为乙醚超声提取两次

kus°�# us°¬±r次 lo提取液挥干 o残留物用氯仿溶解定容 ∀

3q3  本制剂除麝香酮外 o还有许多其他的挥发性成分 o故采

用了程序升温 o使之与其他成分达到较好的分离 o方法简便 !

快速 !准确 !重现性好 o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
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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 sqtsx ∗ tqsxΛª范围内线性关系良好 kρ� sq||{ zlo平均回收率为 |zqvyh o� ≥⁄为 tqwsh kν �

yl∀结论  该方法简便 !可靠 !重现性好 o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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