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高效液相色谱法侧定曲匹布通片的含t
李 锐

(广西壮族自治区南宁食品药品检验所
,

广西 南宁 53 00 01 )

摘共 : 目的 采用高效液相色讲法 (H PLC 法 )浏定 曲 匹布通片的含黄
。

方法 色讲柱为 Di am on sil (TM ) cl 。
柱(250 ~

、 4
.

6 ~
,

5 卜m )
,

流动

相为 p H = 3
.

3 的 乙晴
一 0

.

01 m ol / L磷酸二氮钾浓液(60
:

40 )
,

流速为 l mL / 面
n ,

检浏波长为 23 5 lun
,

柱温为 35 ℃
。

结果 曲匹布通质黄浓

度在 4 一 2 0 林g / m L 范围 内与峰面积线性关系良好 (
; 二 0

.

999 9)
,

平均加样回收率为 100
,

50 %
,

Rs D 为 0
.

40 % (
。 二

6)
。

结论 H PLc 法 简

便
、

快速
,

结果准确
、

可方
,

重现性好
,

可用于曲 匹 布通片的含童侧定
。
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曲匹布通 (tre p ibu ton
e

)是一种利胆药
,

美国药典 (25 版 )
、

欧洲

药典 (4 版 )
、

英国药典 (2 00 2 版 )都没有收载
。

在国家药品标准中
,

其含量测定方法为滴定法
,

该法取样量大
,

专属性较差
,

且辅料的

影响使终点变化较迟钝
。

文献报道用紫外分光光度法(U V 法 )侧定

片剂含量川
。

笔者建立了高效液相色谱法 (H PLC 法 )测定曲匹布通

片中曲匹布通含量的方法
。

该方法操作简便
,

结果准确
,

重现性好
。

1 仪份与试剂

LC 一 10 A Tv
P

高压愉液泵 (日本岛津 )
,

S PD 一 ATv
,

紫外检测器

(日本岛津 )
,

A E 24 0 电子天平(法国 M et ile
;

公司)
。

曲匹布通对照品

(中国药品生物制品检定所
,

批号为 l0() 4 3 9 一 200 3 0 1 )
,

曲匹布通片

(市售品 )
,

水为超纯水
,

乙睛为色谱纯
,

其他试剂均为分析纯
。

2 方法与结果

2
.

1 色谱条件

色谱柱
: n i

azno
n sil (翎 ) e . :

柱 (2 5 0 m m x 4
.

6 mm
,

5 林m ) ; 流动

相
:
乙腊

一 0
.

01 m ol / L 磷酸二氢钾溶液(6 o : 4 0)
,

用磷酸调节 p H

值至 3
.

3 ; 流速
: 一m L/ m in ; 检测波长

: 2 35 n m ;进样量
: 2 0 林L :柱温

:

35 ℃
。

在此色谱条件下
,

曲匹布通峰的保留时间为 5
.

73 m in
,

理论

塔板数不低于 8 仪K)
,

与溶剂峰的分离度大于 7( 图 1 )
。
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2

声溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

制成质量浓度为 100 卜g / m L 的对照品

贮备溶液
。

精密贫取对照品贮备溶液 6 m L
,

置 S O m L 量瓶中
,

加甲

醉
一

水 (8 0 : 20) 溶液稀释至刻度即得对照品溶液
。

取曲匹布通片

10 片
,

精密称定
,

研细
,

精密称取适量(约相当于曲匹布通 15 叱 )
,

置 5 0 m L 量瓶中
,

加甲醇适量
,

超声溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

用

0
.

4 5 林m 滤膜滤过
。

精密量取续滤液 2 m L
,

置 50 mL 量瓶中
,

加甲

醇 一水 (8 0 : 2 0) 溶液稀释至刻度即得供试品溶液
。

2
.

3 方法学考察

线性关系考察
:

分别精密量取对照品贮备液 2
,

4
,

6
,

8
,

10 m L
,

置 5 0 m L 盘瓶中
,

加甲醇 一 水(80
: 20) 溶液稀释至刻度

,

按上述色

谱条件进样
。

以对照品质量浓度 c( 卜g / mL )为纵坐标
、

峰面积 A 为

横坐标绘制标准曲线
,

得回归方程 c 二 1
.

66
x 1 0

一 ’A 一 5
.

29 ‘ 10
一 ’ ,

; 二 0
.

99 9 9
。

结果表明曲匹布通质量浓度在 4 一

20 卜g / m L 范围内

与峰面积线性关系良好
。

精密度和稳定性试验
:

取对照品溶液连续进样 5 次
,

按峰面积

计算出的 人5 刀为 0
.

40 %
。

取供试品溶液分别于 0
,

2
,

4
,

6
,

8
,

24
,

48 h

时进样
,

按峰面积计算出的 RS D 为 0
.

89 %
,

表明供试品溶液在 48 h

内稳定
。

重现性试验
:

按供试品溶液制备项下方法制备 5 份供试品溶

液 (批号为 2 以抖 110 1 )
,

按样品侧定方法测定
。

结果平均含量为

99
.

5 2 %
,

人5刀为 0
.

75 %
。

加样回收试验
:

取 6 份已 知含量的片剂细粉 (含曲匹布通

0
.

530 6 9 / g )
,

平均分为 3 组
,

置 50 m L 量瓶中
,

加甲醉适量超声溶解

表 l 曲 匹 布通加样 回收试脸结果
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2 溶液制备

取曲匹布通对照品 10 m g
,

置 100 m L 量瓶中
,

加 甲醉适量
,

超

.

3 6
。
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小儿氮酚黄那敏颗粒中人工牛黄鉴别方法的改进
付小六

(河南省漂河市药品检验所
,

河南 漂河 4 6 200 8)

摘要 : 目的 改进小儿氛酚黄那歌硕拉中人工牛黄的鉴别方法
。

方法 采用国家药品标准中显色法 (标准法 )和分光光度法时 5 个厂家的产

品进行鉴别
。

结果 标准法所显旅 色不统一
,

结果不德定 ; 分光光度法中人工牛黄的最大吸收波长为(453 土 2 )
n m

。

结论 分光光度法结果德

定
,

可作为该产品中人工牛黄的鉴别方法
。

关. 词 :人工牛黄 ;.J
、

儿羲盼黄那敏硕杜 ; 鉴别

中圈分类号 二R刀月
.

l; R 阴‘
.

0 文献标识码 : A 文章绷号 : 1侧场 一 4 93 1( 2佣7 )04 一的3 7 一 02

小儿氨酚黄那敏颗粒的曾用名有小儿速效感冒颗粒
、

小儿速

效感冒灵
,

该药由对乙酞氨基酚
、

人工牛黄
、

马来酸抓苯那敏及辅

料组成
,

是一种常用的小儿抗感冒药品
,

现收载于《国家药品标准
·

化学药品地方标准上升国家标准(第三册)》中
.

标准中鉴别人工牛

黄的方法为用人工牛黄中的胆酸与新配制的糠醛水溶液
、

硫酸溶

液在 70 ℃水浴中反应
,

溶液显蓝紫色
。

在实际工作中
,

笔者发现由

于辅料蚤在处方中比例太大
,

采用标准中的方法时
,

提取液与样品

成糊状
,

提取缓慢
、

费时
、

量少
,

不利于胆酸的有效提取
,

加上糠醛

不稳定
,

置空气中或见光易变色而变质川和不同辅料的干扰反应等

原因
,

检验颜色结果不一致
,

影响质t 的判定
。

笔者采用分光光度

法测定人工牛黄中胆红家的吸收峰来鉴别小儿氨酚黄那敏颗粒中

的人工牛黄
,

方法简便
、

省时
,

重现性好
,

结果较为满意
。

1 仪一与试药

U v 一

24 0 型分光光度计 (日本岛津 )
。

人工牛黄
、

对乙酞氨基

酚
、

马来酸抓苯那敏对照品 (中国药品生物制品检定所 ) ; 小儿氨酚

黄那敏颗粒 (市售品) ; 其他试剂均为分析纯 ;水为纯化水
。

2 方法与结.

2
.

1 供试品溶液制备

取小儿氨酚黄那敏颖粒细粉适量 (约相当于人工牛黄 50 mg )
,

置研钵中研细
,

加少量抓仿充分研匀
,

移人 100 m L 棕色量瓶中
,

研

钵用约 50 m L 抓仿洗净
,

洗液并人盆瓶中
,

置约 60 ℃水浴中振摇
,

使胆红素完全溶解
,

取出迅速冷却至室温
,

再加抓仿至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

取滤液作为供试品溶液
。

2
.

2 对照品溶液制备

分别称取人工牛黄对照品 50 mg
,

对乙酸氨基酚对照品 1
.

25 9
,

马来酸抓苯那敏对照品 5 m g
,

分别 t loo mL 棕色t 瓶中
,

各加

50 m L 抓仿
,

t 约 60 ℃水浴中振摇溶解
,

取出迅速冷却至室温
,

再加

抓仿至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

取滤液即分别得人工牛黄
、

对乙酞氨基酚
、

马来酸抓苯那敏对照品溶液
。

2
.

3 空白辅料溶液制备

按处方比例
,

取相当于人工牛黄

50 mg 的空白辅料
,

置 l加 m L棕色量瓶

中
,

加 5 0 m L 抓仿
,

置约 6 0℃水浴中振

摇溶解
,

取出迅速冷却至室温
,

再加抓仿

至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

取滤液即得样品的

空白辅料溶液
。

2
.

4 吸收图谱绘制

对照品溶液
:

取人工牛黄
、

对乙酞

氨基酚
、

马来酸抓苯那敏对照品溶液和

空白辅料溶液分别照分光光度法【20 以〕

年版《中国药典(二部 )》附录 A ]绘制

35 0 一

55 O nm 波长处的吸收图谱(图 1)
。

结果人工牛黄在(4” 士 2) lun 处有最大

吸收
,

而对乙酞氨基酚
、

马来酸抓苯那

敏和空白辅料在(453 * 2) lun 波长处无

吸收
。

供试品溶液 : 取 5 个不同厂家的 5

批样 品供试 品溶液
,

照 分光光 度法

[2 。以〕年版《中国药典(二部 )) 附录 A1

绘制 3 50
一 5 50 nln 波长处的吸收图谱

(图 2 )
。

2
.

5 两种鉴别方法比较

0
.
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/
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1
.

人工牛黄
2

.

对 乙跳氛巷盼

3
.

马来故级笨那敬
4

.

空 白抽朴

图 l 叶服品浓液吸收田讲

0
.

2 5

0 卜一一一一~ 一一二, 映 孟/ n .

350
.

0 4 5 0
.

0 , 50
.

0

1 一 5
.

分别 为 A 一 E 厂样品

图 2 供试品洛液吸收圈语

并稀释至刻度
,

摇匀
,

用 0
.

45 卜m 滤膜滤过
,

精密t 取续滤液 1 m L
,

登 50 m L 蛋瓶中
,

分别精密加人对照品贮备溶液 (10 8
.

4 此 / mL )

2
,

3
,
4 m L

,

加甲醉 一 水 (80
: 20) 溶液稀释至刻度

,

配成低
、

中
、

高 3

种质量浓度的供试品溶液
,

按上述色谱条件进行侧定
,

计算回收

率
,

结果见表 1
。

表 2 样品含t 侧定结果

2
.

4 样品含t 测定 (标示 1 %
, n 二

3)

制备对照品溶液和供试品 批号 HP比 法 滴定 法

溶液
,

按上述色谱条件进行测定
,

2创” 1 10 1 99
·

52 101
·

34

按外标法以峰面积计算含量
,

并 0 5 0 7 2 5 10 1
·

16 10 2
·

0 1

与滴定法测定结果比较(表 2)
。

之些里塑监二终竺‘一竺三匕

3 讨论

3
.

1 曲匹布通的甲醇溶液在 2 35
,

271
,

3 25 。 波长处均有吸收

标准法
:

取各厂家样品
,

分别按标准收载的方法取样品用t
,

研细
,

加抓仿 5 0 o d
J ,

振摇
,

滤过
,

滤液置水浴上蒸千
,

残渣加印%

醋酸溶液 2 m L
,

搅拌使胆酸溶解
,

再滤过
,

取续建液 1 m L
,

t 试管

中
,

加新制的糠醛水溶液 (1 : 100 ) 1 m L 和硫酸溶液 (由硫玻 5 0 m L

与水 65 m L混合制成 )13 m L
,

在 7 0℃水浴中加热
,

溶液应显蓝萦色
。

分光光度法
:

取各厂家样品
,

按 2
.

1 项下供试品溶液制备方法
卜

, 含协 , , , , 》 , , , , , , 协 , , , , , 协 , , 》 , , , , 冷 , 沙 , , , , , , , , , 协 , . , 冷 , , . , ,

峰
,

但在 235
n m 处的吸收最大

,

故以 2 35
n m 为检测波长

。

3
.

2 通过对甲醉 一 水
、

甲醇
一 0

.

01 m ol / L 磷酸二氢钾溶液
、

乙肺 -

水
、

乙睛 一 0
.

01 mo l/ L 碑酸二氢钾溶液 4 种流动相进行比较
,

发现

乙腑 一 0
.

01 mo l/ L 磷酸二氢钾溶液 (6 o :

40
,

p H 值为 3
.

3) 为流动

相时峰形最好
,

保留时间适宜
,

故选之
。

3
.

3 取处方量的辅料制成空白
,

同供试品一样操作侧定
,

结果在

主峰位置未见色谱峰
,

说明辅料对检侧无干扰
,

样品无须顶处理
。
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