
表 1  精密度 !重复性 !加样回收率试验结果 ν
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表 2  表没食子儿茶素没食子酸酯样品含量测定 ν
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3  讨论

3 1  茶多酚中儿茶素类成分的含量较高 进行加样回收率

实验时若直接在 ÷ ≥ 样品中加入相应量的对照品 消耗较

大 故本实验是在一定量的样品溶液中加样 ∀由于样品液的

制备仅仅是一种加溶剂溶解的过程 所以此操作也能反映测

定方法的可靠性 ∀

3 2  作者曾选用甲醇 2水 乙腈 2水及配比相应的醋酸和磷酸

水溶液作流动相 均未得到满意效果 ∀本实验选取的流动相

可使 ∞ ≤ 得到较好分离 且重现性好 !精密度高 可用于心

脑肾康胶囊的含量测定和质量控制 ∀
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高效液相色谱 2蒸发光散射检测器测定齐墩果酸片中的含量
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摘要 目的  建立高效液相色谱 2蒸发光散射检测器测定齐墩果酸片含量 ∀方法  采用 ∏ ≤ ≅ Λ 色谱柱

柱温 ε 乙腈 2水 Β 为流动相 流速 蒸发光散射检测器检测 漂移管温度 ε 氮气流速 ∀结

果  齐墩果酸在 ∗ Λ 之间线性关系良好 ρ ν 回收率为 ≥⁄ ν ∀结论  本法

灵敏 !简便 !准确 重线性好 ∀
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  齐墩果酸片是一种抗肝炎药 用于急慢性肝炎的辅助治

疗 ∀齐墩果酸的含量测定方法主要有酸碱滴定法 ≈ !薄层扫

描法 ≈ !高效液相色谱法 ≈ 等 ∀笔者采用高效液相色谱 2蒸

发光散射检测器法测定齐墩果酸含量 结果表明 本法灵敏 !

简便 !结果准确 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 美国 安捷伦公司 2

∞≥型蒸发光散射检测器 美国 奥泰科技公司 ∀

乙腈 !甲醇为色谱纯 纯净水 其余试剂为分析纯 齐墩果酸

对照品购自中国生物制品检定所 供含量测定用 齐墩果酸

片 浙江瑞新药业股份公司 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ∏ ≤ ≅ Λ 柱温 ε 流

动相 乙腈 2水 Β 流速 蒸发光散射检测

器检测 漂移管温度 ε 氮气流速 ∀

2 2  对照品溶液的制备

精密取齐墩果酸对照品 置 量瓶中 加甲

醇溶解并定容至刻度 摇匀 为储备液 ∀精密吸取储备液

和 分置 量瓶中 用甲醇定容至刻度 摇匀

作为对照品溶液 ∀

2 3  供试品溶液及阴性供试品溶液的制备

取供试品 片精密称定 研细 精密称取细粉适量 约

相当于齐墩果酸 置 量瓶中 加甲醇约 超

声溶解 放冷 加甲醇定容至刻度 摇匀 过滤 取续滤

液作为供试品溶液 ∀另取空白颗粒 无齐墩果酸 同法制成

阴性供试品溶液 ∀

2 4  阴性对照实验

分别取对照品溶液 !供试品溶液 阴性供试品溶液各

Λ 注入色谱仪中 记录色谱图 阴性供试品在齐墩果酸峰

相应的保留时间处无干扰 色谱图见图 ∀

图 1  齐墩果酸 ° ≤ 2∞ ≥⁄图谱

Φιγ 1  × ° ≤ 2∞ ≥⁄

对照品 供试品 ≤ 阴性对照

≤ ∏

2 5  线性关系的考察

精密量取对照品溶液 Λ 注入色谱仪 以对

照品峰面积的自然对数 为纵坐标 以进样量的自然对数

≤ Λ 为横坐标 ∀得回归方程为 Ψ . Ξ . ,

ρ 线性范围为 ∗ Λ ∀

2 6  精密度试验

精密吸取供试品溶液 连续进样 次 每次进样 Λ 齐

墩果酸峰面积的 ≥⁄ 表明仪器精密度良好 ∀

2 7  稳定性试验

取同一供试品溶液 分别在 进样 记录色

谱图及峰面积值 ≥⁄ 表明齐墩果酸在 稳定

可以满足实验要求 ∀

2 8  重复性试验

取同一供试品 批号 依法操作 重复 次

测定齐墩果酸平均含量为标示量的 ≥⁄ ∀

2 9  回收率试验

精密称取已知含量的供试品细粉 批号 适量

相当于齐墩果酸 加入一定的齐墩果酸对照品 依法

操作 计算回收率 结果见表 ∀

表 1  加样回收率测定结果 ν

Ταβ 1  × ∏ √ ν

编号
取样量

样品中

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

2 10 1  标准曲线的制备  精密称取齐墩果酸对照品

置 量瓶中 加甲醇溶解并定容至刻度 摇匀 ∀精密

量取 置 量瓶中加甲醇定容至刻度 摇匀 ∀精密

取 Λ 注入色谱仪 以对照品的峰面积的自然对数为

纵坐标 以进样量的自然对数为横坐标 得回归方程为 Ψ
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. Ξ . , ρ ∀

2 10 2  供试品测定  取三个不同批号的齐墩果酸片 浙江

瑞新药业股份有限公司 依法测定 用上述标准曲线计算含

量 测得批号为 的含量分别为

标示量的 ∀同时采用国家标准酸

碱滴定的经典方法和 ° ≤ 2 ∂ 法测得的结果分别为

∀

3  讨论

3 1  齐墩果酸片收载于 5卫生部药品标准 6二部第三册 含

量测定采用酸碱滴定法 用乙醇制氢氧化钾滴定液 其配制

较为繁琐 测定终点不明显 薄层色谱法对薄层条件要求比

较苛刻 重现性不理想 齐墩果酸为五环三类成分 在紫外

处有末端吸收 采用 ° ≤ 2 ∂检测时 受流动相影响

大 基线不理想 检测灵敏度较低 只有当样品浓度加大时

约 基线噪声被抑制 亦能准确定量 ∀蒸发光散

射检测器为通用型质量检测器 检测时流动相在检测器内挥

发成气体 样品组分形成气溶胶 进入检测器产生响应 从而

获得理想的基线和检测灵敏度 克服了紫外末端检测的不

足 ∀实验证明 采用 ° ≤ 2∞ ≥⁄法与 ° ≤ 2 ∂法测得结果

基本一致 而酸碱滴定法结果偏高 ∀

3 2  实验时曾对一批齐墩果酸原料 浙江瑞新药业股份有

限公司 分别采用 ° ≤ 2∞ ≥⁄法 ! ° ≤ 2 ∂法及酸碱滴定

法进行含量测定 结果分别为

三种方法结果基本一致 但酸碱滴定法测定原料药和片剂的

含量时差异较大 可能是由于片剂辅料的干扰所致 ∀建议片

剂的含量测定宜采用 ° ≤法 ∀

3 3  齐墩果酸在氯仿中略溶 在甲醇 !乙醇 !丙酮中微溶 水

中几乎不溶 ∀由于氯仿毒性较大 用液相色谱最常用的试剂

甲醇作为溶剂 ∀在供试品溶液的制备中 采用超声

溶解 结果显示超声 能使齐墩果酸完全

溶出 ∀
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高效液相色谱法测定儿童咳液中盐酸麻黄碱的含量
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摘要 目的  建立儿童咳液的质量控制方法 ∀方法  采用 ≤ 柱 ≅ Λ 乙腈 2 磷酸溶液 Β

为流动相 检测波长为 ∀结果  盐酸麻黄碱在 ∗ Λ # 间有良好的线性关系 ρ 加样平均回

收率为 ≥⁄为 ν ∀结论  本法简便 !快速 !重复性好 可作为产品的定量分析方法 ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ∏ ∞ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ 2
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√ Ρ ΕΣΥΛΤΣ ∞ Λ # ∗

Λ # ρ × √ √ ≥⁄ ν ΧΟΝ2

ΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏ ∏ √

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ∞ ∏ ° ≤

  儿童咳液由紫菀 !百部 !枇杷叶 !前胡 !甘草 !苦杏仁 !桔

梗 !麻黄 !蓼大青叶等组成 具有清热润肺 祛痰止咳的功效

在临床上广泛应用 ≈ 收载于卫生部药品标准中 尚无含量

测定项目 麻黄中主含麻黄碱 是本方的有效成分之一 且属

于控制的毒麻类成分 ∀为了有效控制儿童咳液的质量 提出

了用高效液相色谱法测定该制剂中盐酸麻黄碱的含量 为儿
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