
kul!kvl!kwl计算 ϖ �值 o根据回归方程计算出 v组分的含

量 o结果见表 t∀

表 1  样品含量测定结果 kν � vo标示量 h l

Ταβ 1  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©·«̈ ¶¤°³̄¨kν � vo¦̄¤¬°h l

批号
对乙酰氨基酚 咖啡因 异丙安替比林

本法 文献 ≈u 法 本法 文献 ≈u 法 本法 文献 ≈u 法

svsvst |{qu ||qs tssqu tssq| |{qt |{q{

svsvsx |zqt tssqu tssqv ||qz |zqz |{qx

svsvs| |{qy ||qy |{qv ||qu ||qz |{qw

3  讨论

3q1  紫外分光光度法同时测定多组分含量的化学计量学方

法很多 o如双波长法 !³2矩阵法 !偏最小二乘法 !卡尔曼滤波

法等 ∀双波长法需要寻找等吸收点 o而散利痛中三组分的紫

外吸收重叠严重 o对等吸收点干扰较严重 o因此并不适用 ∀

而 ³2矩阵法 !偏最小二乘法 !卡尔曼滤波等法测定点一般在

vs个以上 o操作和数据处理较为繁琐 ∀本实验选用多波长系

数法 o其原理简单 o操作简便快速 o对仪器设备没有较高要

求 o适合基层生产过程中的质量控制 ∀

3q2  本法的准确度 !精密度测定结果与现行标准的方法 ≈u 相

当 ∀但需要排除具有紫外吸收基质对测定结果产生影响 o经

考察 o该制剂中的辅料均无紫外吸收 o对该方法不产生干扰 ∀

3q3  现行标准 ≈u 采用 � °�≤的方法同时测定含量 o但散利

痛中三组分的极性相差较大 o异丙基安替比林与咖啡因 !对

乙酰氨基酚的保留相差较大 o分析时间较长 ∀采用梯度洗脱

虽然可显著缩短异丙基安替比林的保留 o但梯度洗脱系统需

要重新平衡 o因而同样使得样品的分析周期较长 o难以满足

生产过程快速质量控制的要求 o且基线漂移 o重现性较差 ∀

而采用多波长系数法 o只需将测得三波长下的 �值代入方程

即可分析计算出各组分含量 o其简便快速 o更适用于生产过

程中的质量控制 ∀
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取 / uqu0项下对照品溶液进样 ts Λ�o连续进样 y次 o分

别记录穿心莲内酯 !脱水穿心莲内酯和 tw2去氧穿心莲内酯

峰面积 o以峰面积计算 o� ≥⁄分别为 tqth otqvh ouqsh ∀

2q6  稳定性实验

取 / uqv0项下供试品溶液分别于 sotouowo{otuouw «进样

ts Λ�o记录穿心莲内酯 !脱水穿心莲内酯和 tw2去氧穿心莲内

酯峰面积 o以峰面积计算 o� ≥⁄分别为 tqvh otq{h ouqvh ∀

2q7  重复性实验

取同一批穿心莲超分子提取物 o按照供试品溶液制备方

法制备供试品溶液 x份 o分别进样 ts Λ�进行含量测定 o测

得穿心莲内酯 !脱水穿心莲内酯和 tw2去氧穿心莲内酯的平

均含量分别为 vyq{vh otsqxyh oxqvyh o� ≥⁄值分别为 }

tqyh otq{h ouquh ∀

2q8  回收率实验

取已测知含量的穿心莲超分子提取物 o精密称定 y份 o

分别加入一定浓度的穿心莲内酯 !脱水穿心莲内酯和 tw2去

氧穿心莲内酯溶液适量 o按供试品溶液制备方法制备供试品

溶液 o并分别进样测定 o穿心莲内酯的平均回收率是 |{q|h o

� ≥⁄为 tqth ~脱水穿心莲内酯的平均回收率为 |zq{h o� ≥⁄

为 uquh ~tw2去氧穿心莲内酯的平均回收率为 |{qwh o� ≥⁄

为 uqth ∀结果见表 t∀

表 1  加样回收率

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ·̈¶·

测定成分
取样含

量 r°ª

加入

量 r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均值

rh

� ≥⁄

rh

穿心莲  uqss uqvss wquw| |zq{ |{q| tqt

内酯   uqsu uqvss wqu|s |{qz

tq|y uqvss wquv| ||qt

tq|w uqvss wquxu tssqx

uqsz uqvss wqvx| ||qx

tq{| uqvss wqtz| |zqy

脱水穿心 sqxz sqxv| tqs|t |yqy |zq{ uqu

莲内酯  sqx{ sqxv| tqtts |{qv

sqxy sqxv| tqtsv tssqz

sqxy sqxv| tqs|{ ||q{

sqx| sqxv| tqtsw |xqw

sqxw sqxv| tqsx{ |yqt

去氧穿心 squ| sqv|w sqy{w ||q| |{qw uqt

莲内酯  squ| sqv|w sqyzt |yq{

squ{ sqv|w sqyxx |xqu

squ{ sqv|w sqyzt ||qv

sqvs sqv|w sqy|z tssq{

squ{ sqv|w sqyyz |{qu

2q9  样品测定

取 v批自制的穿心莲超分子提取物 o按上述方法测定 o

结果见表 u∀

3  讨论

3q1  检测器的选择

∞�≥⁄检测器为质量通用型检测器 o可用于检测任何挥

发性低于流动相的化合物 o特别适用于没有紫外吸收 o或仅

有弱紫外末端吸收的化合物 ∀该检测器可方便地测定多种

化合物 o且各化合物的响应值接近 o同时灵敏度和稳定性亦

能符合检测要求 ∀

表 2  穿心莲超分子提取物中穿心莲内酯 !脱水穿心莲内酯

及 tw2去氧穿心莲内酯含量 kν � vl

Ταβ 2  ≤²±·̈±·¶²©¤±§µ²ªµ¤³«²̄¬§̈ o§̈ ²¬¼¤±§µ²ªµ¤³«²̄¬§̈ o¤±§

tw2§̈ ²¬¼2tto tu2§¬§̈ «¼§µ²¤±§µ²ªµ¤³«²̄¬§̈ ¬± ¤±§µ²ªµ¤³«¬¶

¶∏³µ¤°²̄ ¦̈∏̄¤µ ¬̈·µ¤¦·kν � vl

批号
穿心莲

内酯 rh

� ≥⁄

rh

脱水穿心

莲内酯 rh

� ≥⁄

rh

去氧穿心

莲内酯 rh

� ≥⁄

rh

ussysvst vyq{v tqy tsqxy tq{ xqvy uqu

ussysvsy wsqxy tq{ tsq{| tqz xq{v tqy

ussysvtu v|q|s tqu ttqyv tq{ xqyu uqt

3q2  流动相的选择

以不同比例的甲醇 2水 !乙腈 2水为流动相 o均不能将脱水

穿心莲内酯和 tw2去氧穿心莲内酯分开 ∀实验采用乙腈 2水

线性梯度洗脱 o可使脱水穿心莲内酯和 tw2去氧穿心莲内酯

色谱峰分离度达到 tqxx以上 ∀

3q3  系统适用性考察

本实验考察了在所采用流动相条件下 o不同型号的柱

子 }≥«¬°2³¤¦® �⁄≥ ∂ ° kwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°lo⁄¬¤°²±¶¬̄

≤t{ kwqy °° ≅ txs °°ox Λ°l和 �ª¬̄̈ ±·��� ��÷ ∞¬·̈±·2≤t{

kwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°lo理论塔板数按穿心莲内酯计算均

不低于 u ssso脱水穿心莲内酯和 tw2去氧穿心莲内酯色谱峰

的分离度在 tqx以上 o因此该色谱条件具有普遍适用性 ∀
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