
法基本无干扰作用+ 该法可有效地用于产品的日常
检验和过程质量控制+
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MX测定复方丹参口崩片中冰片的含量
王建化

$杭州下城区人民医院'杭州)$###)%

摘要!目的!建立气相色谱法测定复方丹参口崩片中冰片的含量& 方法!ND2BLL_k&P弹性石英毛细管柱#)# 3o#<')

33!$

$

3$)柱温起始温度为$/# a!保持- 357!以'# a'357

G$的速率升至""# a!保持" 357)载气流速为$<' 3F'357

G$

!

分流进样!分流比'#d$& 结果!冰片浓度在#<#(- E#</-" 38'3F

G$内有良好的线性关系!*f$<###)平均回收率为0.</Z!

J]^为#<0(Z& 结论!该方法简便!准确!可靠&

关键词!气相色谱)丹参口崩片)冰片
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!!复方丹参口崩片是由丹参,冰片,三七等经提取
制成适宜制剂的提取物'并与适当的辅料制成的复
方制剂'具有活血化瘀'理气止痛的作用)$*

'用于治
疗胸中憋闷,心绞痛,冠心病等+ 本试验采用极性毛
细管气相色谱法)"*

'选用水扬酸甲酯做内标物测定
制剂中冰片的含量))*

'该方法简便'准确'可靠+

5N仪器与试剂
ND(.0#气相色谱仪'ND2BLL_k&P弹性石英

毛细管柱$)# 3o#<') 33'$

$

3%'冰片对照品$中
国药品生物制品检定所'批号$#..$2"##"#"'纯度
00<0Z%'样品$杭州银孚来实业投资有限公司'批

号#'#/#$'#'#'#$'#'#'#"%'所用试剂均为分析纯+

6N方法与结果
6<5N色谱条件

ND2BLL_k&P弹性石英毛细管柱$)# 3o#<')

33'$

$

3%&检测器为YB̂'灵敏度为$#

0

&柱温起始
温度为$/# a'保持- 357'以'# a!357

G$的速率
升至""# a' 保持" 357& 载气流速为$<'

3F!357

G$

'分流进样'分流比'#d$+

6<6N溶液的制备
6<6<5N内标溶液的制备N取水杨酸甲酯适量'精密
称定'加无水乙醇制成每$ 3F含#<"# 38水杨酸甲
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酯的溶液'作为内标溶液+

6<6<6N对照品溶液的制备N精密称取冰片对照品
"(<0- 38置"' 3F量瓶中'精密加内标溶液"# 3F'

振摇'使溶解'作为对照品溶液+

6<6<7N供试品溶液的制备N取本品$#片'精密称
定'研细'精密称取细粉适量$约含冰片$"<' 38%'

置平底烧瓶中'精密加入内标溶液'# 3F'水浴回流
$' 357'放冷'滤过'取续滤液'作为供试品溶液+

6<7N专属性试验

取缺冰片阴性试验样品,对照品溶液,供试品溶
液进样'结果在与龙脑和异龙脑相同位置无色谱峰
出现'见图$+

6<ON线性关系考察
分别精密量取对照品溶液#<''$'"'"<'')<'

3F'置$# 3F量瓶中'加内标溶液稀释至刻度'摇
匀+ 分别取"

$

F注入气相色谱仪'以冰片对照品中
的龙脑和异龙脑峰面积总和与内标峰面积的比值为
纵坐标'冰片浓度$38!3F

G$

%为横坐标'得回归方

图5N气相色谱图
&2冰片对照品&%2供试品&X2阴性$不含冰片样品%

S%. 5NMX@9T:34R:8T43C

&2A:T7+:,T+S+T+7@+C>ACR47@+&%2C43H,+&X27+84R5Q+$A:T7+:,ST++C43H,+%

程(Sf-<#.0NG#<#$"'*f$<###'冰片浓度在
#<#(- E#</-" 38!3F

G$有良好线性关系+

6<PN稳定性试验
取同一份供试品溶液'按上述色谱条件'分别于

#'"'/'('. 9进样'测定内标与龙脑,异龙脑峰面积'

计算龙脑和异龙脑峰面积之和与内标峰面积的比
值'J]^为#<..Z'表明供试品溶液在. 9内稳定+

6<QN仪器精密度试验
取同一份对照品溶液'连续进样'次'测定内标

与异龙脑,龙脑峰面积'计算两者异龙脑和龙脑峰面
积之和与内标峰面积的比值'结果J]^为#<"0Z+

6<RN重复性试验
取样品$批号#'#/#$%(份'按""<"<)#项下方

法处理'进样测定'并计算冰片含量'结果冰片平均
含量为"<)/ 38!片G$

'J]^为#<--Z+

6<VN回收率试验
精密称取已知冰片含量的样品$批号#'#'#$ %

细粉适量'精密加入含冰片对照品(<-/) 38的内标
溶液'# 3F'按""<"<)#项下方法处理'进样测定'并
计算含量'结果显示平均回收率为0.</Z'J]^为
#<0(Z'见表$+

6<WN样品测定
取样品)批$批号#'#/#$'#'#'#$'#'#'#"%'按

""<"<)#项下方法处理'进样测定'计算冰片的含

量+ 结果) 批样品每片含冰片的量分别为"<)/'

"<)0'"<)' 38+

表5N回收率试验结果
9;=5N*9+T+C>,R:ST+@:Q+TVR+CR

已知量d38加入量d38测得量d38回收率dZ 平均dZ J] d̂Z

(<)-# (<-/) $"<0). 0-</)

(<#-0 (<-/) $"<-// 0.<.(

(<$/$ (<-/) $"<-'0 0.<$' 0.</ #<0(

(<#($ (<-/) $"<.#' $##<#)

(<$.$ (<-/) $"<-(/ 0-<(/

(<$(" (<-/) $"<-.$ 0.<$.

7N讨论
冰片易溶于无水乙醇'故选无水乙醇做为溶剂'

因本制剂中冰片采用适当工艺进行饱和'因此进行
了提取方法考察'以确定提取条件+ 本试验采用加
入内标溶液'水浴回流提取不同时间+ 结果显示采
用无水乙醇回流方法进行提取时'当回流时间大于
)# 357'随着回流时间的增加'含量有下降趋势'故
采用回流$' 357作为提取方法+

BFSFBFJCF!

)5* X9<D$"##'% \:,

*

$中国药典"##'年版<一部% ) ]*<"##'(

'"<

)6* X9<D$"###% \:,

!

$中国药典"###年版<二部% ) ]*<"###(

&HH+7?5U(/<

)7* k1BP%<B?+7R5S5@4R5:7 :SA:T7+:,57 Y>V4787578_57R3+7RAV

MX)K*<X957 *T4?5RD4RO+?$中成药%'"###')$$0%((-/<

收稿日期("##.2#.2#'

!/'$!

X957 KO&D'"##0 Y+AT>4TV'\:,<"( L:<"!!!!!!!!!!!!!!!中国现代应用药学杂志"##0年"月第"(卷第"期


	400_2009-2_PS_p0065
	400_2009-2_PS_p0066

