
作者简介 }宋霞林 o男 o副主任药师   ×¨̄}tx{{yyttuz| ∞2°¤¬̄}¶¬̄{vu� ¼¤«²²q¦²°q¦±

�°�≤测定盐酸异丙嗪糖浆中盐酸异丙嗪含量

宋霞林 o谌官和 k湖南省常德市第一人民医院 o湖南 常德 wtxssvl

摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定盐酸异丙嗪糖浆中盐酸异丙嗪的含量 ∀方法  以 ��≤�∞�⁄�� tss2x≤t{ ¦̈ktxs °° ≅

wqy °°ox Λ°l为色谱柱 osqsu °²̄# �
pt磷酸二氢钾缓冲盐溶液 k取磷酸二氢钾 uqzu ª加水 zss °�溶解 o用磷酸调节 ³� �

vqso加水至 t sss °�l2乙腈 2甲醇 kysΒtzΒuvl为流动相 o流速 sq{ °�# °¬±
pt
o检测波长为 uw| ±°~柱温为 vs ε ∀结果  盐酸

异丙嗪在 xqwwx ∗ |{qst Λª# °�
pt浓度范围内线性关系良好 kρ� sq||| |vl~方法精密度 � ≥⁄ � sqz{h kν � yl~其高 !中 !低三

个量的平均回收率为 ||q{{h o||q|th otssquh o� ≥⁄分别为 sqvth osquth osqwyh ∀结论  本方法准确 !可靠 o适用于盐酸

异丙嗪糖浆的含量测定 ∀
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  盐酸异丙嗪糖浆 k又名 }非那根糖浆 l5上海市医院制剂

手册 6第二 !三版均有收载 ∀其含量测定采用萃取 2紫外分光

光度法 ≈t 
o此方法由于操作步骤多 o盐酸异丙嗪见光易氧化

及羟苯乙酯的干扰导致测定的结果误差大 ~直接采用紫外分

光光度法 ≈u 测定 o处方组成中的抗氧剂 !防腐剂等辅料均在

盐酸异丙嗪的紫外区域的二个最大吸收波长处 kuw| ±°ou||

±°l均产生干扰 ∀为解决此类问题报道有采用可见光谱

法 ≈v 
o褶合光谱法 ≈w 等方法测定其含量 ∀本实验建立高效液

相色谱法测定其含量 o可消除干扰 o方法准确 !可靠 o适用于

盐酸异丙嗪糖浆的含量测定 ∀

1  仪器与试药

1q1  仪器

高效液相色谱仪 }岛津 �≤ p ts�√³k�≤ p ts�√³输液泵 o

≥°⁄ p � ts�√³二极管阵列检测器 o≤×� p ts�√³柱温箱 o≥≤�

p ts�√³系统控制器 o≤ ¤̄¶¶p √³yqu工作站 l~天平 }≥¤µ·²∏µ¬¶

≤°uux⁄∀

1q2  试药

盐酸异丙嗪对照品 k丹东制药厂 o含量 ||qyuh lo甲醇 !

乙腈均为色谱纯 o磷酸二氢钾 !磷酸 !羟苯乙酯 !维生素 ≤ !亚

硫酸氢钠 !蔗糖均为分析纯 o水为注射用水 k自制 l~盐酸异丙

嗪糖浆 k规格 }ys°�}sqtuªo自制 o批号 }sysvu|osyswt|o

sysxtzosys|t|l

2  方法与结果

2q1  色谱条件与系统适应性

色谱柱 }��≤�∞�⁄�� tss2x≤t{ ¦̈ ktxs °° ≅ wqy °°ox

Λ°l~流动相 }sqsu °²̄ # �
pt磷酸二氢钾缓冲盐溶液 k取磷

酸二氢钾 uqzu ª加水 zss °�溶解 o用磷酸调节 ³� � vqso加

水至 t sss °�l2乙腈 2甲醇 kysΒtzΒuvlo流速 sq{ °�# °¬±
pt
o

检测波长 uw| ±°~柱温 }vs ε ∀在此色谱条件下 o对照品与

样品的色谱图中 o盐酸异丙嗪峰的保留时间均为 t{qtx °¬±!

理论板数大于 w ssso盐酸异丙嗪与前一杂质峰的分离度大

于 uqw∀见图 t∀

2q2  对照品贮备液的制备

精密称取盐酸异丙嗪对照品 tsq|v °ªk按 ||qyuh 计 o

#svu# ≤«¬± �� �°ouss{ �∏± ö∂ ²̄qux �²qv               中国现代应用药学杂志 uss{年 y月第 ux卷第 v期



为 tsq{| °ªlo置 tss °�量瓶中 o加流动相溶解并稀释至刻

度 o摇匀 ∀即得 sqts{ | °ª# �
pt的对照品贮备液 ∀

2q3  样品供试液的配制

精密量取样品 t °�o置 tss °�量瓶中 o加流动相溶解并

稀释至刻度 o摇匀 o微孔滤膜 ksqwx Λ°l滤过 o取续滤液 us

Λ�注入色谱仪 o记录峰面积和色谱峰 o见图 tk�l∀

2q4  空白供试液的制备

取羟苯乙酯 sqsv ªo溶于约 wx °�沸水中 o放冷 o加亚硫

酸氢钠 sqtx ªo维生素 ≤ sqts ªo搅拌使溶解 o加入单糖浆 xs

°�o加水至 tss °�o搅匀 o作为缺盐酸异丙嗪的空白样品 ∀

精密量取空白样品 t °�o按 / uqv0项下操作 o得色谱图 o见图

tk≤l∀结果空白供试液在与盐酸异丙嗪对照品液相同的保

留时间处无干扰峰出现 o表明处方中其它成分对测定结果无

影响 ∀

2q5  线性关系

精密量取 / uqu0项下的对照品贮备液 sqx °�!tqs °�!

uqs °�!xqs °�!|qs °�置 ts °�量瓶中 o用流动相配制成系

列浓度的溶液 o各取 us Λ�注入色谱仪 o记录峰面积和色谱

图 o见图 tk�l∀将浓度 (ξ)对峰面积 (ψ)回归 ,得回归方程

为 : ψ� ttt wsy ξ n {| {sy (ρ� sq||| |vlo线性范围为 xqwwx

∗ |{qst Λª# °�
pt ∀

图 1  色谱图

� p对照品溶液 ~� p样品溶液 ~≤ p阴性对照溶液 ~t p盐酸异丙嗪

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶

� p ¶·¤±§¤µ§ ¶²̄∏·¬²± ²© ³µ²° ·̈«¤½¬±¨ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~ � p ¶²̄∏·¬²± ²©

¶¤°³̄ ~̈≤ p ¶²̄∏·¬²± ²©¥̄¤±®~t p ³µ²° ·̈«¤½¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈

2q6  仪器精密度试验

取 / uqx0项下 utqz{ Λª# °�
pt的标准溶液 ous Λ�进样 o

连续进样 y次 o记录峰面积 o测得平均峰面积为 u xzy ||yo

� ≥⁄为 sqush kν � yl∀

2q7  重复性实验

取批号为 sys|t|的盐酸异丙嗪糖浆 o按 / uqv0项操作 o

制备六份样品供试液 o每份各 us Λ�分别进样 o按外标法计

算 o其样品含量为 }|yqsth ksqt|u s °ª# °�
pt

lo� ≥⁄为

sqz{h o表明方法精密度好 ∀

2q8  稳定性实验

取 / uqz0项下制备的样品供试液 o置室温下放置 o在色谱

条件不变的情况下 ous Λ�进样 o每间隔 u «测定一次 o共测

定 y次 o测得平均峰面积为 u ttz s|{o相对标准差 � ≥⁄为

sq|yh kν � ylo小于 uqsh o表明样品在 ts «内稳定 ∀

2q9  加样回收率

精密量取 / uqw0项下的空白样品 t °�o置 tss °�量瓶

中 o再精密加入一定量的盐酸异丙嗪标准贮备液 o加流动相

至刻度 o摇匀 o微孔滤膜滤过 o取续滤液 ous Λ�进样 o按外标

法计算其回收率 o结果见表 t∀

表 1  回收率测定结果 kν � vl

Ταβ1  � ¦̈²√ µ̈¼ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶kν � vl

加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

� ≥⁄

rh

tqyvw tqyvu ||q{{ sqvt

uqtz{ uqtzy ||q|t squt

uqzuu uqzuz tssqu sqwy

2q10  样品的测定

精密量取样品溶液 t °�o按 / uqv0项下操作 o按外标法

计算其含量 o结果见表 u∀

表 2  样品测定结果 k标示量 h oν � vl

Ταβ2  ≤²±·̈±·²©¶¤°³̄¨k ¤̄¥̈ ¬̄±ª¦²±·̈±·¶h oν � vl

批号 盐酸异丙嗪含量 � ≥⁄rh

sysvu| |xqst tqu

syswt| |yq{| tqs

sysxtz |{qvt sq{|

3  讨论

3q1  曾参考文献 ≈x 采用 sqsu °²̄ # �
pt磷酸二氢钾缓冲盐

溶液 2乙腈 2甲醇 kxxΒusΒuxl为流动相 o流速为 tqs °�# °¬±
pt

进行测定 o结果盐酸异丙嗪峰保留时间小于 ts °¬±o主峰与

其它峰达不到基线分离 o不符合含量测定要求 k要求分离度

大于 tqx
≈y 

l∀在本色谱条件下 o样品与其它峰的分离度大

于 uqwo适用于盐酸异丙嗪糖浆的质量控制 ∀

3q2  实验中发现 }盐酸异丙嗪对照品以流动相配制较用

sqst °²̄# �
pt盐酸配制稳定 o由于盐酸异丙嗪见光易分解 !

氧化 o操作过程中应避光 o遮光冷处贮藏时间不宜过长 ∀
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