
表 2  鸦胆子油乳注射液含量测定 # ? ≥ ν

Ταβ 2  × ∏ ∏

批号 亚油酸 软脂酸 油  酸 硬脂酸

游离脂肪酸 ? ? ? ?

? ? ? ?

? ? ? ?

结合脂肪酸 ? ? ? ?

? ? ? ?

? ? ? ?

3  讨论

本实验是在相关文献的基础上加以改进 ≈ 2 而来 ∀

等详细讨论了 2二溴苯乙酮在 2冠 2 醚催

化下和 Α2溴苯乙酮在三乙胺催化下 脂肪酸的衍生化反应及

相关的色谱行为 ∀本实验对上述方法均进行了考察 结果发

现 Ξ2溴苯乙酮在三乙胺催化下的酯化反应操作简便快捷 而

且在相同色谱条件下 所得脂肪酸酯的保留时间只相当于

2二溴苯乙酮衍生物的一半 ∀在本实验色谱条件下

内可分析完一个样品 而 2二溴苯乙酮衍生物需要 ∀

中国药典从 年版开始采用 ° ≤法进行含量测定

但仅有 例 到 年版已增加到 例 内容涉及鉴别 !检

查和含量测定项目 ∀美国药典中 以上的品种采用高效

液相 ° ≤ 法进行定量分析 ∀鉴于 ° ≤在药品分析中的

应用越来越多 因此有必要建立 ° ≤法测定鸦胆子油乳注

射液中活性成分油酸和亚油酸的含量 从而控制和提高产品

质量 ∀

鸦胆子油乳注射液中脂肪酸存在游离和结合两种形式

现执行标准为 • ≥ 2 2 2 部颁中药成方制剂 第十九

册 采用滴定法测定总酸含量 ∀本实验对鸦胆子油乳注射

液的抗肿瘤活性成分 2油酸和亚油酸进行分离 并分别测定

了游离型和结合型的含量 对阐明鸦胆子油乳注射液的物质

基础和药效作用的相互关系具有积极意义 ∀
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高效液相色谱法测定盐酸苯海拉明片的有关物质和溶出度

江燕 湖北省药品检验所 武汉

摘要 目的  采用高效液相色谱法考察并建立同时测定盐酸苯海拉明片的有关物质和溶出度的方法 ∀方法  色谱柱为 ⁄ 2

2≤ ≅ Λ 流动相为 三乙胺溶液 用磷酸调 值至 2乙腈 Β 检测波长为 ∀结

果  精密度及稳定性均良好 盐酸苯海拉明浓度在 ∗ 范围内与峰面积呈良好的线性关系 ρ为 加样

回收率的平均值为 ≥⁄ ∀结论  本法精密度好 结果准确可靠 适用于盐酸苯海拉明片有关物质和溶出度这

两项质量检验分析 ∀

关键词 盐酸苯海拉明片 高效液相色谱法 有关物质 溶出度
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ΜΕΤΗΟ∆ Σ × ⁄ 2≤ ≅ Λ 2

∏ Β ∂ √ 2

Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏√ ∗ 2

ρ × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏

∏ ⁄ ×

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ° ≤ ∏ ∏

  盐酸苯海拉明为组胺 受体拮抗剂 ∀中国药典 ≈ 英

国药典 ≈ 均有收载 其盐酸苯海拉明片有关物质和溶出度的

检测方法分别为薄层色谱法和提取比色法 操作繁琐 !费时 ∀

笔者采用 ° ≤可同时测定盐酸苯海拉明片的有关物质和

溶出度 结果表明 本法简便 能准确可靠地进行盐酸苯海拉

明片质量分析 ∀

1  仪器与试药

美国惠普公司 ° 液相色谱仪 ° 紫外检测

器 ° 色谱工作站 ∀

盐酸苯海拉明对照品 中国药品生物制品检定所 盐酸

苯海拉明 上海第四制药厂 盐酸苯海拉明片 市售品 每

片 山西临汾制药厂 批号 ! 江苏林

海药业 批号 大同市利群制药厂 批号 乙

腈 色谱纯 磷酸和三乙胺 分析纯 重蒸馏水 ∀

2  实验方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱为 ⁄ 2≤ ≅ Λ 流动相

为 三乙胺溶液 用磷酸调 值至 2乙腈 Β

检测波长为 流速 ∀

2 2  系统适用性试验

取盐酸苯海拉明对照品和盐酸苯海拉明片细粉 分别用

流动相制成含盐酸苯海拉明 的溶液 测得色谱图

理论板数以盐酸苯海拉明峰 约 计大于 ∀取对

照品溶液重复进样 次 峰面积的 ≥⁄为 系统重复

性良好 ∀

2 3  降解产物的分析

取盐酸苯海拉明约 分成 等份 分别完成下列试

验 ≠加 的 ≤ 溶液 经水浴加热 蒸

干后用 流动相溶解 得溶液 ∀ 加 的

溶液 经水浴加热 蒸干后用 流动相

溶解 并用 的 ≤ 溶液调 至 过滤 得溶液

∀ ≈直接置电炉上 加热融化后 放冷 用流动相溶解并

稀释至 得溶液 ∀ …直接用 流动相溶解 配成

的溶液 在日光下放置 个月 得溶液 ∀分别取

上述 溶液各 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 结

果见表 ∀

结果表明 盐酸苯海拉明在热酸 热碱 高温 光照下均

有降解 降解产物均在盐酸苯海拉明峰保留时间的 倍内

而且在本色谱条件下 降解产物能够得到有效分离和检测 ∀

2 4  线性关系和灵敏度

精密称取盐酸苯海拉明对照品适量 用流动相制成

溶液 精密量取此溶液 分

表 1  盐酸苯海拉明降解产物检测结果

Ταβ 1  × ∏

破坏条件 含量 降解产物

未经破坏

酸破坏

碱破坏

高温破坏

光破坏

别置 量瓶中 用流动相稀释至刻度 摇匀 在上述色谱

条件下各进样 Λ 测定 结果盐酸苯海拉明在 ∗

的浓度范围内峰面积 (Ψ)与浓度 (Ξ, 线性关

系良好 回归方程为 Ψ . Ξ . , ρ ∀盐酸

苯海拉明的检出限为 信噪比为 ∀

2 5  加样回收实验

精密称取已准确测定含量的盐酸苯海拉明片细粉 准确

加入适量的盐酸苯海拉明对照品 按样品溶出度测定项下方

法测定 结果加样回收率的平均值为 ν ≥⁄

∀

2 6  样品的有关物质测定

精密称取盐酸苯海拉明片细粉适量 加流动相溶解并稀

释制成 的溶液 作为供试品溶液 精密量取供试品

溶液适量 加流动相稀释制成 的溶液 作为对照

溶液 ∀量取对照溶液 Λ 注入液相色谱仪 调节检测器灵

敏度 使盐酸苯海拉明峰高为满量程的 再量取对照溶

液和供试品溶液各 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图至主

成分峰保留时间的 倍 以自身对照法计算杂质含量 结果

见表 ∀

2 7  样品的溶出度测定

取本品 片 照中国药典 年版附录 第一法 以水

为溶剂 转速为 依法操作 经 时 取溶

液 滤过 得到续滤液 另精密称取盐酸苯海拉明对照品

适量 同法溶解并稀释制成 Λ 的溶液 在上述色谱条件

下分别进样 Λ 测定 以外标法计算溶出量 结果见表 ∀

表 2  样品测定结果

Ταβ 2  ⁄ ∏

厂家 批号
平均溶出度 ν

提取比色法 ° ≤法

杂质含量

自身对照法

山西临汾

山西临汾

江苏林海

大同利群
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3  讨论

盐酸苯海拉明为碱性药物 流动相的 值对其保留行

为有很大作用 ∀当 小于 时 盐酸苯海拉明峰形随 减

小而变宽拖尾 故在流动相的水相中将 值用磷酸调为

∀采用 三乙胺溶液 用磷酸调 值至 2甲醇

Β ≈ 2 和 三乙胺溶液 用磷酸调 值至 2

乙晴 Β 两种流动相 发现在后一种流动相中盐酸苯海

拉明峰保留时间适中 且杂质集中 能与盐酸苯海拉明峰完

全分开 ∀

取盐酸苯海拉明对照品的流动相溶液 在 ∗

波长范围内扫描 盐酸苯海拉明在 的波长处有最大吸

收 故选择 为检测波长 ∀

在降解产物的试验中 发现酸破坏和光破坏中的降解产

物相对较高 而且均在 出现一较大的杂质峰 这一点

与文献报道 ≈ 中盐酸苯海拉明遇光及在酸性溶液中的主要

分解产物是二苯基甲醇相一致 但须进一步证实是否为二苯

基甲醇 ∀

薄层色谱法测定盐酸苯海拉明片的有关物质 拖尾现象

严重 不易判断杂质斑点 提取比色法测定盐酸苯海拉明片

的溶出度较繁琐费时 而且由于氯仿易挥发及比色造成的误

差使得测出的溶出量偏高 ∀采用 ° ≤测定其有关物质和

溶出度 能更准确地体现真实性 不仅辅料对测定无干扰 而

且快速 灵敏度高 建议在新版药典中将盐酸苯海拉明片的

有关物质和溶出度测定方法改为 ° ≤∀

参考文献

≈1 中国药典 年版二部 ≈≥

≈2 °≈≥ 2

≈3 陆国红 王平全 高效液相色谱法测定气踹片中 种成分的含

量 ≈ 中国医院药学杂志 2

≈4 罗虹 王利杰 王军 高效液相色谱法测定美息伪麻拉明分散

片中组分含量的研究 ≈ 药物分析杂志 2

≈5 中国药典 年版二部注释 ≈≥ 2

收稿日期 2 2

作者简介 丘小惠 副主任药师 硕士生导师 ∀联系电话 ∀地址 广东广州大德路 号 广东省中医院中

药制剂实验室

补骨脂素 !异补骨脂素在补骨脂注射液中的含量测定及其热稳定性考察

丘小惠 袁小红 林爱华 广州中医药大学第二临床医学院 广州

摘要 目的  建立补骨脂注射液中补骨脂素和异补骨脂素高效液相含量测定方法 并探讨补骨脂素和异补骨脂素浓度变化的

可能因素 ∀方法  用 ∏ ≤ 色谱柱 柱温 ε 检测波长 流动相 甲醇 2 冰醋酸 Β ∀结果  线性范围

分别为 补骨脂素 ∗ Λ ρ 异补骨脂素 ∗ Λ ρ ∀平均回收率为 ⁄≥ !

⁄≥ ∀ ε 加热 补骨脂素 !异补骨脂素含量无差异 ∀改变 值条件加热处理 补骨脂素 !异补骨脂素浓

度比有改变 ∀结论  本方法可用于补骨脂注射液中补骨脂素 !异补骨脂素的含量测定 ∀ 值的改变 可导致补骨脂素和异补

骨脂素的转化或降解 ∀

关键词 补骨脂素 异补骨脂素 加热 转化
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ƒ ∏ ∏ ° × 2

√ ΜΕΤΗΟ∆ Σ ≥ ∏ ≤ ∏ ∏ ∏

ε × ∂ √ × 2 Β Ρ ΕΣΥΛΤΣ 

× Λ ∗ Λ ρ Λ ∗ Λ ρ × √ √

⁄≥ ⁄≥ ε ∏ ∏

∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ 2
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