
吸收较小 ∀本品处方中 盐酸麻黄碱和盐酸林可霉素的处方

量相同 且均为地塞米松磷酸钠的 倍 ∀在用本品直接进

样 Λ 所得图谱中 在 处测定 以盐酸麻黄碱的响

应值为 则盐酸林可霉素的相对响应值约为 1 地塞米

松磷酸钠的相对响应值约为 1 在 处测定 盐酸麻

黄碱和盐酸林可霉素响应值均很大 而地塞米松磷酸钠响应

值很小 在 波长处测定盐酸麻黄碱和盐酸林可霉素

样品需稀释 ∀为方便测定 选择在 的波长处 直接取

样品进样测定 ∀

313  流动相的选择

31311  分别用甲醇 2 1 # 磷酸二氢钾溶液 用磷酸

调节 值至 1 !甲醇 2三乙胺溶液 三乙胺 1 加水

至 用磷酸调节 值至 1 !甲醇 2 1 #

硼砂溶液 用磷酸调节 值至 1 试验 发现 盐酸麻黄碱

和盐酸林可霉素的保留时间较小 而地塞米松磷酸钠的保留

时间较大 ∀

31312  以甲醇 2 1 # 硼砂溶液为流动相 1

# 硼砂溶液用磷酸调节 值分别至 1 1 1 ∀当

值小于 1 时 地塞米松磷酸钠峰的保留时间较大 与其

他两成分峰的保留时间相差较大 当 值为 1 时 三成分

峰的保留时间较合适 ∀故选择甲醇 2 1 # 硼砂溶液

用磷酸调节 值至 1 为流动相 ∀
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≈1 ⁄ ∞ ⁄ ≠ • ≥ ∏ ⁄
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2

≈3 ≠ ≤ ⁄ ⁄ ƒ ≠ ° ≤ ⁄ ≤ 2

∞ ⁄ ¬

⁄ ≈ ≤ ° 药物分析杂志

2

≈4 • ÷ ⁄∞ ≤ ετ αλ ⁄ ⁄ ¬ 2

≥ ∏ ° ⁄ ° ≤≈ ≤

° °∞ 武警医学 2

收稿日期 2 2

作者简介 陈鼎雄 男 副主任药师   ×   ∞2 ⁄ ¬

° ≤测定小儿对乙酰氨基酚异丙嗪片的含量

陈鼎雄 张锦荣 1福建省药品检验所 福州 1福建宁德卫校 福建 福安

摘要 目的  建立测定小儿对乙酰氨基酚异丙嗪片含量的高效液相色谱法 ∀方法  以 ° ¬ ∏ ≤ 1 ≅

Λ 为色谱柱 甲醇 2 # 己烷磺酸钠溶液 2冰醋酸 2三乙胺 Β 1 Β 1 Β 1 为流动相 流速为 1 #

检测波长为 进样量 Λ ∀结果  对乙酰氨基酚线性范围为 1 ∗ 1 # ρ 1 平均回收

率为 1 ≥⁄ 1 ν 盐酸异丙嗪线性范围为 1 ∗ 1 Λ # ρ 1 平均回收率为 1 ≥⁄

1 ν ∀结论  本法简便快速 !准确可靠 可用于测定小儿对乙酰氨基酚异丙嗪片含量 ∀

关键词 高效液相色谱法 对乙酰氨基酚 盐酸异丙嗪
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≤ ∞ ⁄ 2¬ 2 ( 1Φυϕιαν Προϖινχιαλ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Φυζηου , Χηινα; 1Φυϕιαν Νινγδε

Ηεαλτη Σχηοολ, Φυαν , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ΜΕΤΗΟ∆ Σ

 × ° ¬ ∏ ≤ 1 ≅ Λ ∏ ∏ ×

2 # ∏ ¬ ∏ ∏ 2 2 Β 1 Β 1 Β

1 × 1 # ∂ √ Λ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏√

1 ∗ 1 # ρ 1 √ √ 1 ≥⁄ 1 ν

× ∏√ 1 ∗ 1 Λ # ρ 1 √ √ 1

≥⁄ 1 ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ° ≤

  小儿对乙酰氨基酚异丙嗪片是小儿用解热镇痛药 其中

对乙酰氨基酚为乙酰苯胺类解热镇痛药 盐酸异丙嗪为吩噻

嗪类抗组胺药 ∀经查阅虽然分别测定这两个组分的文献报

道较多 ≈ 2 但是未见同时测定这两个组分的报道 ∀而国家

药品标准 ≈ 中对乙酰氨基酚的含量测定采用永停滴定法 盐

酸异丙嗪的含量测定采用非水滴定法 操作都比较繁琐 专

属性不强 ∀通过试验摸索 笔者建立了测定小儿对乙酰氨基

酚异丙嗪片含量的高效液相色谱法 具有简便快速 !准确可

靠 !专属性强等特点 ∀

1  仪器与试药

美国惠普 系列高效液相色谱仪 美国 ∂

≤ 型分光光度计 ∀

对乙酰氨基酚对照品 中国药品生物制品检定所 批号

色谱纯度为 1 盐酸异丙嗪对照品 福

建省药品检验所 批号 色谱纯度为 1 小儿对

乙酰氨基酚异丙嗪片 市售 批号

每片中含对乙酰氨基酚 盐酸异丙嗪 己烷磺

酸钠 日本东京化成工业株式会社 !甲醇均为色谱纯 其余

试剂为分析纯 ∀

2  方法和结果

211  色谱条件

° ¬ ∏ ≤ 1 ≅ Λ 为色谱

柱 甲醇 2 # 己烷磺酸钠溶液 2冰醋酸 2三乙胺 Β

1 Β 1 Β 1 为流动相 流速为 1 # 检测波

长为 进样量 Λ ∀

212  系统适用性

在上述色谱条件下 对照品溶液 !供试品溶液和空白溶

液的色谱图见图 理论板数以对乙酰氨基酚峰计为

图 1  ° ≤图

对照品 样品 ≤ 空白 对乙酰氨基酚 盐酸异丙嗪

Φιγ 1  ≤ ° ≤

∏ ≤

以盐酸异丙嗪峰计为 分离度为 1 ∀

213  线性关系

精密称取对乙酰氨基酚对照品约 和盐酸异丙嗪

对照品约 置 量瓶中 加乙醇 超声约

用水稀释至刻度 摇匀 精密量取 分别

置 量瓶中 用水稀释至刻度 摇匀 ∀按上述选定的色

谱条件测定 ∀以对照品浓度 ≤ Λ # 为横坐标 以峰

面积 为纵坐标 进行线性回归 回归方程分别为 Α

Χ 1 , ρ 1 对乙酰氨基酚 Α Χ 1 ,

ρ 1 盐酸异丙嗪 ∀

结果说明对乙酰氨基酚在 1 ∗ 1 # 浓

度内 盐酸异丙嗪在 1 ∗ 1 Λ # 浓度内 浓度与

峰面积的线性关系良好 ∀

214  精密度试验和重复性试验

取对照品溶液连续进样 次 对乙酰氨基酚峰面积的

≥⁄为 1 盐酸异丙嗪峰面积的 ≥⁄为 1 ∀说明

仪器精密度良好 ∀分别精密称取同一批本品细粉 份 按样

品测定项下的方法测定 对乙酰氨基酚含量的 ≥⁄为

1 盐酸异丙嗪含量的 ≥⁄为 1 说明方法重复性

良好 ∀

215  稳定性试验

取供试品溶液在 内每隔 测定 次 结果对乙酰

氨基酚峰面积的 ≥⁄为 1 盐酸异丙嗪峰面积的 ≥⁄

为 1 ∀说明供试品溶液在 内稳定 ∀

216  回收率试验

按处方精密称取 种待测组分对照品各适量 置

量瓶中 加入辅料 制成待测组分约为标示量的 ∗

的回收样品 份 按样品测定项下的方法测定 计算回收率

结果对乙酰氨基酚的平均回收率为 1 ≥⁄为 1

盐酸异丙嗪的平均回收率为 1 ≥⁄为 1 ∀说明

本法回收率良好 ∀

217  样品测定

避光操作 取本品 片 精密称定 研细 精密称取适量

约相当于对乙酰氨基酚 盐酸异丙嗪 置

量瓶中 加乙醇 超声约 加水稀释至刻度 摇

匀并滤过 作为供试品溶液 ∀另取 种待测组分对照品各适

量 同法操作 作为对照品溶液 ∀精密量取对照品溶液和供

试品溶液各 Λ 注入液相色谱仪 按上述选定的色谱条件
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测定 按外标法以峰面积计算含量 ∀另精密称取样品细粉适

量 按国家药品标准规定的方法 滴定法 进行对比测定 结

果表明两法无明显差别 ∀见表 ∀

表 1  样品测定结果 标示量 ν

Ταβ 1  ∏ ∏

ν

批号
对乙酰氨基酚

° ≤法 滴定法

盐酸异丙嗪

° ≤法 滴定法

3  讨论

311  测定波长的选择

精密称取盐酸异丙嗪和对乙酰氨基酚对照品适量 分别

用流动相溶解并制成每 中约含盐酸异丙嗪 Λ 对乙

酰氨基酚 Λ 的溶液 在 ∗ 波长内扫描 图谱显

示 盐酸异丙嗪在 和 波长处有最大吸收 对乙

酰氨基酚在 波长处有最大吸收 ∀但由于两待测组分

浓度相差 倍 对乙酰氨基酚的峰面积比盐酸异丙嗪的峰面

积大得多 通过波长选择发现 在 波长处 个待测组

分有很好且均衡的响应值 ∀故选择 作为检测波长 ∀

312  流动相的选择

曾分别用水与甲醇 !水与乙腈两系统按不同比例进行试

验 发现盐酸异丙嗪峰保留时间太长及峰形不好 ∀采用离子

对试剂己烷磺酸钠水溶液与甲醇为流动相时 上述现象得到

改善 ∀经考察 流动相中加入少量冰醋酸能缩短盐酸异丙嗪

峰的保留时间 加入少量三乙胺可使色谱峰形得到改善 ∀

313  溶媒的选择

对乙酰氨基酚和盐酸异丙嗪均易溶于乙醇 ≈ 但发现如

全部用乙醇为溶媒时盐酸异丙嗪峰形不好 因此选择先用少

量乙醇溶解 再用其他溶媒稀释 ∀取对乙酰氨基酚对照品和

盐酸异丙嗪对照品适量 先用 乙醇溶解 再分别以 1

# 盐酸溶液 ! 1 # 氢氧化钠溶液和水作稀释

溶媒 ∀按上述选定的色谱条件 分别于 1 1 1

1 1 测定 各种溶媒稳定性情况见表 ∀结果

表明 个待测组分在三种溶媒中的稳定性差不多 但以 1

# 盐酸溶液 ! 1 # 氢氧化钠溶液为溶媒时 出

现少量杂质峰 说明均不太稳定 故选择水为稀释溶媒 ∀

表 2  溶媒稳定性考察结果

Ταβ 2  ∏ √

 溶媒类别
对乙酰氨基酚

峰面积的 ≥⁄

盐酸异丙嗪

峰面积的 ≥⁄

# 盐酸溶液

# 氢氧化钠溶液

  水
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≥ 中国药品标准 2

≈3 ° • ≤ √ ° ≤

≈

≤ ⁄ ∏ 中国新药杂志 2

≈4 ÷ ⁄ ƒ • ≥ ∏ ∏

¬ 2

∏ ° ≤≈ ≤ ° 药物分析杂志

2

≈5 • ⁄

∏ ∏ ° ≤ ≈ ≤

中国医院药学杂志 2

≈6 ≤ ° ∂ 中国药典 年版 二部 ≈ ≥

≈7 ⁄ ∏ ∏ ≥ ⁄ ∏

° ≤ 国家药品标准 ≈≥ • ≥2 2 ⁄2 2

收稿日期 2 2

作者简介 朴淑娟 女 硕士 主管药师   × 2   ∞2 ∏∏

° ≤测定维拉帕米栓中盐酸维拉帕米的含量

朴淑娟 张纯 邓渝林 林厚文 陈万生 第二军医大学长征医院药学部 上海

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定维拉帕米栓中盐酸维拉帕米的含量 ∀方法  以 ⁄
× 钻石 ≅ 1

Λ ≤ 为色谱柱 醋酸 2醋酸钠溶液 Β甲醇 Β三乙胺 Β Β 为流动相 紫外检测波长为 ∀结果  盐酸维拉帕米

在 1 ∗ 1 # 内线性关系良好 ρ 1 平均回收率为 1 ≥⁄ 1 ν ∀三批维拉帕米栓中盐

酸维拉帕米的标示含量分别为 1 1 1 ∀结论  本方法操作简便 !快捷 结果准确 !可靠 适用于维拉帕米

栓的质量控制 ∀
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