
共 份 精密加入橙皮苷对照品溶液 按 / 0项下

供试品溶液制备方法制备 定容 测定 结果本法的平均回收

率 ∗ ≥⁄为 符合有关规定 ∀结果见

表 ∀

表 1  回收率试验测定结果

Ταβ 1  × ∏ √

样品含量 对照品加

入量

实测橙皮

苷

回收率 平均值 ≥⁄

2 2 10  样品中橙皮苷含量测定  精密吸取不同批号样品

分别按 / 0项处理 进样 Λ 按上述色谱条件测定

以峰面积计算样品中橙皮苷的含量 结果见表 ∀

表 2  不同批号样品橙皮苷含量 ν

Ταβ 2  × ∏ √

∏

批号 含量 # ≥⁄

3  讨论

含量测定试验根据陈皮的性质 振摇萃取试验证明 以

乙酸乙酯为溶剂 振摇提取 能将样品中的橙皮苷基本提取

完全 方法的重复性 !稳定性 !精密度 !回收率试验均符合有

关规定 可作为本制剂的定量分析方法 ∀

收稿日期 2 2

作者简介 李美琴 女 副主任中药师   ×   ∞2

气相色谱法测定止痒消炎水中薄荷脑 !冰片和麝香草酚的含量

李美琴 袁国平 宋辉 台州市药品检验所 浙江 台州

摘要 目的  建立同时测定止痒消炎水中薄荷脑 !冰片和麝香草酚含量的气相色谱测定方法 ∀方法  采用气相色谱内标法

ƒ ⁄检测器 °2 ⁄• ÷石英毛细管柱 ≅ Λ Λ 应用程序升温 ε 保持 以后 ε # 升

至 ε 进样口温度 ε 检测器温度 ε 分流进样 分流比 Β ∀结果  薄荷脑在 ∗ # 冰片在

∗ # 麝香草酚在 ∗ # 内呈良好的线性关系 加样回收率 薄荷脑为 ≥⁄

冰片为 ≥⁄ 麝香草酚为 ≥⁄ ∀结论  该方法简单可靠 适合于止痒消炎水中薄荷脑 !冰

片和麝香草酚的含量测定 ∀

关键词 止痒消炎水 薄荷脑 冰片 麝香草酚 气相色谱
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ≤ ∏ ∏ ∏ ÷ ∏

× ΜΕΤΗΟ∆ Σ  × ƒ

∏ °2 ⁄• ÷ ≅ Λ ≅ Λ ∏ × ∏ ∏ 2 ×

∏ ε ∏ ε Β Ρ ΕΣΥΛΤΣ 2

× ∗ # ∗ #

∗ # × √ × √ √ ≥⁄

≥⁄ × ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × 2

∏ ÷ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ÷ ∏ ≤
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因现有标准 ≈ 无含量控制项目 为有效地控制产品质量 完

善其质量标准 笔者参考文献 ≈ 采用气相色谱法对其中的

成分薄荷脑 !冰片 !麝香草酚进行含量测定 ∀该方法操作简

单 分析快速 准确可靠 可有效地控制产品质量 ∀

1  仪器与试药

气相色谱仪 薄荷脑 中国药品生物制品

检验所 批号 冰片 中国药品生物制品检

验所 批号 麝香草酚 中国药品生物制品

检验所 水杨酸甲酯 中国药品生物制品检

验所 批号 乙酸乙酯为分析纯 止痒消炎

水 福州屏山制药有限公司生产 批号 某企业 批号

为 ∀

2  方法和结果

2 1  色谱条件

色谱柱为石英毛细管柱 °2 ⁄• ÷ ≅

Λ Λ 检测器为氢火焰离子检测器 柱温 程序升温

ε 保持 再以 ε # 的速率升到

ε 进样口温度为 ε 检测器温度为 ε 载气为氮

气 流速为 # 空气流速 # 氢气

流速 # 进样量 Λ 分流进样 分流比 Β ∀

2 2  溶液的制备

2 2 1  内标溶液的制备  精密称取水杨酸甲酯

加乙酸乙酯稀释制成每 含 的溶液 摇匀 作

为内标溶液 ∀

2 2 2  对照品溶液的制备  分别精密称取薄荷脑

冰片 麝香草酚 置于 的量瓶

中 加乙酸乙酯稀释至刻度 ∀摇匀 作为对照品贮备液 ∀精

密量取 贮备液 置 的量瓶中 精密加入内标溶

液 加入乙酸乙酯至刻度 摇匀 作为对照品溶液 ∀

2 2 3  供试品溶液的制备  精取样品 精密加入内

标溶液 加乙酸乙酯稀释到 ∀

2 2 4  阴性对照溶液的制备  以去掉薄荷脑 !冰片和麝香

草酚的止痒消炎水处方 按止痒消炎水生产工艺制备阴性样

品 取阴性样品 于 量瓶中 精密加入内标溶液

加乙酸乙酯至刻度 ∀

2 3  干扰试验

照上述色谱条件 取对照品溶液 !供试品溶液 !阴性对照

溶液各 Λ 分别注入色谱仪 ∀供试品色谱图中 在与对

照品色谱图相应的位置上 显相同保留时间的色谱峰 阴性

对照溶液在此保留时间内无色谱峰 本测定无干扰 ∀

2 4  线性关系考察

分别精密吸取对照品贮备液

置 的量瓶中 各加入内标溶液 加乙

酸乙酯至刻度 摇匀 依次进样 Λ 测定色谱峰面积 以

对照品与内标峰面积的比作为横坐标 Ξ 对照品溶液溶质

的质量 作为纵坐标 Ψ 进行线性回归 得回归方程见

表 结果表明薄荷脑 !冰片 !麝香草酚在各自进样量范围内

呈良好的线性关系 ∀

表 1  线性关系试验

Ταβ 1  ∞¬

项  目 回归方程 相关系数 ρ
进样量范围

#

薄 荷 脑 Ψ . Ξ . ∗

冰 片 Ψ . Ξ . ∗

麝香草酚 Ψ . Ξ . ∗

2 5  精密度试验

取对照品溶液 连续进样 次 每次 Λ 记录各组

分峰面积 以对照品峰面积与内标峰面积之比计算 ≥⁄ 结

果薄荷脑 ≥⁄为 冰片 ≥⁄为 麝香草酚 ≥⁄

为 ∀

2 6  重复性试验

取同一批号的供试品 批号 溶液 份 依上述

色谱条件进行测定 计算含量 结果薄荷脑的平均含量为

# ≥⁄为 冰片的平均含量为 #

≥⁄为 麝香草酚的平均含量为 #

≥⁄为 ∀

2 7  稳定性试验

精密吸取供试品溶液 批号 经过

分别进样 测定含量 结果薄荷脑含量的 ≥⁄为 冰

片为 麝香草酚为 ∀表明 内样品稳定 ∀

2 8  回收率试验

精密吸取已知含量的止痒消炎水 批号

加对照品贮备液适量 加内标溶液 加乙酸乙酯

稀释到 ∀按上述方法测定 计算回收率 ∀结果见表 ∀

表 2  薄荷脑 !冰片 !麝香草酚的回收率测定结果

Ταβ 2  ∏ √ ¬

样品含量 加入量 测得量 回收率 平均

回收率

≥⁄

薄荷脑

冰  片

麝香草酚
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2 9  样品含量测定

取供试品溶液和对照品溶液各 Λ 注入气相色谱

仪 按照上述色谱条件进行测定 内标法计算样品含量 结果

见表 ∀

表 3  样品含量测定结果 按标示量计

Ταβ 3  ×

批  号 薄荷脑 冰片 麝香草酚

3  讨论

3 1  现行国家药品标准没有对止痒消炎水中薄荷脑 冰片

麝香草酚的含量进行测定 就无法控制产品的质量 正如某

企业的三个成分的含量 如果该企业没有改变处方的话 测

定结果表明此三种成分的实际投料量大大低于标准规定量

因此有必要建立含量测定方法 ∀本实验采用气相色谱法对

其含量进行测定 操作简便 省时 重复性好 结果准确 可有

效地控制止痒消炎水的质量 ∀

3 2  利用样品与对照品保留时间一致 可同时对薄荷脑 冰

片 麝香草酚进行气相色谱鉴别 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1 ≤ × ≥ °

≤ ∂ 卫生部药品标准中药成方制剂第九册

≈≥

≈2 ≤ ° ∂ 中国药典 年版 一部 ≈ ≥

2
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高效液相色谱法同时测定复方盐酸林可霉素凝胶中尿囊素和林可霉素

的含量

黄巧玲 陈理 杭州市第三人民医院 杭州 杭州市药品检验所 杭州

摘要 目的  建立复方盐酸林可霉素凝胶中尿囊素和林可霉素的的含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法 ∀色谱柱为

¬≥ ¬ ≅ Λ 流动相为乙腈 2水 Β 流速为 # 柱温为 ε 检测波长为 ∀

结果  尿囊素和林可霉素浓度分别在 ∗ # 和 ∗ # 内线性关系良好 ρ分别为 和

平均回收率分别为 ≥⁄分别为 ν ∀结论  该方法操作简便 !快速 !准确 可用

于同时测定复方盐酸林可霉素凝胶中尿囊素和林可霉素的含量 ∀

关键词 高效液相色谱法 尿囊素 林可霉素 复方盐酸林可霉素凝胶
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ≤ ∏ 2

ΜΕΤΗΟ∆ Σ 2 ∏ ∏ ¬≥ ¬ ≅ Λ

∏ × 2 Β # ∏ ε

√ Ρ ΕΣΥΛΤΣ ∗ #

∗ # ρ √ • √ √ ≥⁄

ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏ ∏ ∏

≤ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ° ≤ ∏
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