
分别取不同批号的本品 o按 / uqu0 o/ uqv0方法制备对照

品溶液和供试品溶液 o依法测定 o结果见表 u∀

表 2  样品中盐酸麻黄碱含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©·«̈ ∞³«̈ §µ¬±¨�¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬±

¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批   号 盐酸麻黄碱 r°ª#片 p t

sxtttv sqtz

sxtuuu sqtu

sxtuuz sqtv

3  讨论

3q1  本实验根据盐酸麻黄碱在强碱状态下能游离挥发的特

性 o进行蒸馏提取 o可得到较单一的提取溶剂 o杂质干扰少 ∀

3q2  � °�≤简便 !快速 o稳定 !准确 o可作为样品含量的控制

方法 ∀由于样品仅测了 v批 o需积累数据后确定其含量限

度 o用于该制剂的质量控制 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1  ≤«q°kussxl ∂ ²̄´ k中国药典 ussx年版一部 l≈≥ qussx}vvz

≈2  ⁄��� � � o ÷ � ≥ �o �� �q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²© ∞³«̈ §µ¬±¨

«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± �̈¬¬±®¤±ª ·¤¥̄ ·̈¶ ¥¼ �°�≤ ≈ � q ≤«¬± ×µ¤§¬·

� µ̈¥⁄µ∏ª¶k中草药 lousswovxkttl}utxq

≈3  ����� � ≠ o • ��� �q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²© ∞³«̈ §µ¬±¨

�¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± �̈¦«∏¤± ¬̄±ª ·¤¥̄ ·̈¶¥¼ � °2�°�≤ ≈ � q�¬¤±ª¶∏

°«¤µ° ≤ ¬̄± � ¶̈k江苏药学与临床研究 loussxotvktl}vvwq

≈4  ÷ �∞ �¬q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²© ∞³«̈ §µ¬±¨ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬±

�¤¬½«¬¶«¤±ª¤±°¤² ªµ¤±∏̄ ¶̈¥¼ � °�≤ ≈� q��∏¤±ª¬¬≤²̄¯ ×µ¤§¬·

≤«¬± � §̈�±¬√k广西中医学院学报 loussvoykwl}xsq
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苷的含量
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摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定参术儿康糖浆中 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的含量 ∀方法  采用

× ¦̈«¶³«̈ µ̈ ≤t{
色谱柱 ~流动相为乙腈 2水 ktyΒ{wl~检测波长为 vus ±°~柱温为 ws ε ∀结果  uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2
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用于小儿疳积 !脾胃虚弱 !食欲不振 !睡眠不安 !多汗及营养

不良性贫血 ∀曾报道采用 � °�≤测定制剂中橙皮苷的含

量 ≈t  ∀多羟基二苯乙烯化合物 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2

u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷是何首乌中主要的水溶性成分 o具有调节

血脂 o抗氧化 o提高学习记忆能力 o保护神经细胞 o保护血管

上皮细胞等生物活性 o中国药典 kussx年版 l将其作为何首

乌药材的质量控制指标 ≈u ∗ x  ∀为了更好地控制制剂质量 o本

实验建立高效液相色谱法测定参术儿康糖浆中 uovoxow. 2四

羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的含量 o为该制剂的质量控

制提供科学依据 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 �≤ 2usts高效液相色谱仪 o日本岛津 uxxs�∂

紫外分光光度计 o德国赛多利斯 �°utt⁄分析天平 ∀ uovoxo

w. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照品 o批号 }s{ww2

ussssvo中国药品生物制品检定所提供 ∀参术儿康糖浆 o批

号 }ussxtutsoussyswttoussyswtuo吉林方大药业集团有限公

司提供 ∀ ⁄tst
大孔吸附树脂 o天津市海光化工有限公司 o乙腈

为色谱纯 o水为重蒸水 o其他试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

× ¦̈«¶³«̈ µ̈ ≤t{
色谱柱 kuxs °° ≅ wqy °°ox Λ°l~流动

相 }乙腈 2水 ktyΒ{wl~检测波长 }vus ±°~柱温 }ws ε ~流速 }

sq{ °�# °¬±
pt ∀

2q2  对照品溶液的制备

精密称取 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷

对照品适量 o加甲醇制成每 t °�含 uuqw{ Λª的溶液 o即得 ∀

2q3  供试品溶液的制备

精密吸取参术儿康糖浆 x °�o加于已处理好的 ⁄tst
大孔

吸附树脂柱 k湿法装柱 o内径 tqx ¦°o长 tu ¦°l上 o用水 tss

°�洗脱 o弃去洗脱液 o再用 zsh乙醇 tss °�洗脱 o收集洗脱

液 o蒸干 o残渣加 zsh 乙醇溶解并转移至 x °�量瓶中 o加

zsh乙醇至刻度 o摇匀 o滤过 o取续滤液 o即得 ∀

2q4  阴性对照溶液的制备

按处方制法制备缺制何首乌药材的阴性对照样品 o按供

试品溶液的制备方法制成阴性对照溶液 ∀

2q5  专属性试验

分别精密吸取供试品溶液 !对照品溶液和阴性对照溶液 x

Λ�o按上述色谱条件进样 o结果供试品色谱中 o在与 uovoxow. 2

四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照品色谱相同的保留时

间处有色谱峰 o与其他组分能基本达到基线分离 o� � tqx~阴

性对照色谱中 o在与 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄

糖苷对照品色谱峰相同的保留时间处无色谱峰 o见图 t∀图 1  

� °�≤色谱图

� p uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照品 ~� p参术儿康糖浆 ~≤ p阴性对照 ~t p uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶

� p uo vo xo w . 2·̈·µ¤«¼§µ²¬¼¶·¬̄¥̈ ± 2̈u2Ο2Β2∆2ª̄∏¦²¶¬§̈ µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈~ � p ≥«̈ ±½«∏ ∞µ®¤±ª ¶¼µ∏³~ ≤ p ± ª̈¤·¬√¨ ¶¤°³̄ ~̈ t p uo vo xo w . 2

·̈·µ¤«¼§µ²¬¼¶·¬̄¥̈ ± 2̈u2Ο2Β2∆2ª̄∏¦²¶¬§̈

2q6  线性关系考察

精密吸取 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷

对照品溶液 uowoyo{ots Λ�o分别按上述色谱条件进样 o测定

峰面积积分值 ∀以峰面积积分值为纵坐标 ouovoxow . 2四羟

基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照品进样量为横坐标绘制

标准曲线 o得回归方程 Ψ � w yxs x{s. xΞ p y xuz. t, ρ �

sq||| |o结果表明 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄

糖苷进样量在 sqsww |y ∗ squuw {s Λª内与峰面积积分值呈

良好的线性关系 ∀

2q7  稳定性试验

精密吸取同一参术儿康糖浆供试品溶液 o分别在 so{o

tuot| «按上述色谱条件进样 x Λ�o测定 uovoxow. 2四羟基二

苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷峰面积积分值 o计算得其 � ≥⁄为

tqszh o表明供试品溶液在 t| «内基本稳定 ∀

2q8  重复进样精密度试验

精密吸取同一参术儿康糖浆供试品溶液 x Λ�o按上述色

谱条件连续进样 x次 o测定 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2

Β2∆2葡萄糖苷峰面积积分值 o计算得其 � ≥⁄为 tqwth ∀

2q9重复性试验

取同一批号参术儿康糖浆 x份 o按样品测定方法进行测

定 o计算得 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的

平均含量为 tvqvv Λª# °�
pt
o� ≥⁄为 sq|vh ∀

2q10  回收率试验

取同一批号参术儿康糖浆 k含 uovoxow. 2四羟基二苯乙

烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷 tvqvv Λª# °�
pt

lx份 o每份 uqx °�o

精密加入 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照

品溶液 kvuqy{ Λª# °�
pt
l tqs °�o按样品测定方法进行测

定 o计算得 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的

平均回收率为 tssquxh o� ≥⁄为 sqy|h ∀

2q11  样品测定

#zvw#中国现代应用药学杂志 uss{年 ts月第 ux卷第 x期                ≤«¬± �� �°ouss{ �¦·²¥̈ µo∂ ²̄qux �²qx



取 v个批号参术儿康糖浆 o制备供试品溶液 o精密吸取

供试品溶液和对照品溶液各 x Λ�o按上述色谱条件进样测

定 o外标一点法计算 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡

萄糖苷的含量 o结果见表 t∀

表 1  参术儿康糖浆中 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2

葡萄糖苷含量测定结果 kν � vl

Ταβ 1  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©uovoxow. 2·̈·µ¤«¼§µ²¬¼¶·¬̄¥̈ ± 2̈

u2Ο2Β2∆2ª̄∏¦²¶¬§̈ ¬± ≥«̈ ±½«∏∞µ®¤±ª¶¼µ∏³kν � vl

批  号
uovoxow. 2四羟基二苯乙烯

2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷含量 rΛª# °�pt
� ≥⁄rh

ussxtuts tvquw tqv{

ussyswtt usqzv sq|y

ussyswtu usq|t tqux

3  讨论

3q1  测定波长的选择

取 uovoxow. 2四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷对照品

甲醇溶液 o在 uss ∗ wss ±°波长范围内进行扫描 o结果在 vus

±°波长处有最大吸收 o故选择 vus ±°作为 uovoxow. 2四羟

基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的测定波长 ∀

3q2  提取方法的选择

在制备供试品溶液的过程中 o比较了有机溶剂提取和大

孔吸附树脂柱前处理方法 ∀精密吸取参术儿康糖浆 x °�o加

水 vs °�o用水饱和正丁醇振摇提取 w次 o每次 vs °�o合并

正丁醇提取液 o用氨试液洗涤 u次 o每次 xs °�o弃去氨试液

洗液 o正丁醇液蒸干 o残渣加甲醇溶解并转移至 x °�量瓶

中 o加甲醇至刻度 o摇匀 o作为有机溶剂提取法供试品溶液 ∀

结果表明参术儿康糖浆采用 ⁄tst
大孔吸附树脂柱处理后 o与

杂质峰分离度较好 o能够准确测定 uovoxow. 2四羟基二苯乙

烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷含量 ~采用有机溶剂提取而不经上柱处

理则杂质峰较多 o分离不好 o重复性差 ∀ uovoxow. 2四羟基二

苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷含量测定采用 ⁄tst
大孔吸附树脂

柱进行前处理的方法值得借鉴 ∀

3q3  采用高效液相色谱法测定参术儿康糖浆中 uovoxow. 2

四羟基二苯乙烯 2u2Ο2Β2∆2葡萄糖苷的含量方法可行 o线性关

系 !稳定性 !精密度 !重复性 !回收率试验良好 o可作为的参术

儿康糖浆质量控制方法 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1  ± �� ≠ �o • �� � ≤o ����� ⁄o ετ αλq ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©

«̈ ¶³̈ µ¬§¬± ¬± ≥«̈ ±½«∏ ∞µ®¤±ª ¶¼µ∏³ ¥¼ �°�≤ ≈ � q °µ¤¦·≤ ¬̄±

� §̈k实用临床医学 loussxoyk|l}ut2uuq

≈2  ��� ÷ o �� ≠ �o ƒ� � ≤q � ²̄²§ ¬̄³¬§2µ̈ª∏̄¤·¬²± ²© ¶·¬̄¥̈ ±¨

ª̄¼¦²¶¬§̈ ©µ²° °²̄¼ª²±∏° °∏̄·¬©̄²µ∏° ≈� q ≤«¬±¤ �≤«¬± � ¤·̈µ

� §̈k中国中药杂志 lousszovukwl}vuv2vuyq

≈3  ≤�� �o≠ ∞ ≤ ƒo���q ∞©©̈¦·¶²©¶·¬̄¥̈ ± 2̈ª̄¼¦²¶¬§̈ ²± ¯̈ ¤µ±¬±ª

¤±§° °̈²µ¼ ¤±§¬±©̄¤°°¤·²µ¼ µ̈¤¦·¬²± ²©¥µ¤¬± ¬± §̈ ° ±̈·¬¤°¬¦̈

≈� q ×µ¤§¬·≤«¬± ⁄µ∏ª� ¶̈≤ ¬̄± °«¤µ°¤¦²̄k中药新药与临床药

理 lousswotxkwl}uvx2uvzq
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�°�≤测定小儿氨酚匹林片含量的不确定度评价
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摘要 }目的  对小儿氨酚匹林片中阿司匹林 !对乙酰氨基酚的含量进行不确定度评价 ∀方法  建立评价高效液相色谱法测定

小儿氨酚匹林片含量不确定度的数学模型 o对测定中的各影响因素进行考察 ∀结果  阿司匹林 !对乙酰氨基酚的扩展不确定

度分别为 tqwh !tquh o相对扩展不确定度分别为 tqxh !tquh o含量测定结果分别为 k|tqz ? tqwlh !k|{qt ? tqulh ∀结论

供试品溶液峰面积是定量分析的测量不确定度的主要因素 ∀
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