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酸钠在哇来麟酸后出峰且峰形极差
,

随 �� 升高
,

主

峰保留时间延长
,

理论板数下降
,

拖尾加剧 � 当 ��

�
�

� 时
,

主峰与拘椽酸钠峰重叠 � 当 � � �
�

� 时
,

二者

分离度为 �
�

�� 当 �� �
�

�
,

分离度可达 �
�

� 且峰形尚

可 �当 � � �
�

� 时
,

主峰前拖严重
。

�
�

� 离子浓度及 乙睛 比例 选择 试验不 同浓度 的

四丁基氢氧化钱溶液
,

发现浓度越高
,

主峰保留时间

越短
,

且 峰 拖 尾 加 剧
。

经 比 较
,

选 择 乙 睛
�

�
�

�� � � � �
·

� �
一
,

四 丁基氢氧化钱较好
。

当乙睛 比

例为 巧� 以下时
,

主峰拖尾严重
。

�
�

� 其他 离子选择 我们曾尝试在水相中加入少

量 � �  � 一 �� � 用 以络合固定相上 的痕 量金属离

子
,

减少哩来麟酸与痕量金属离子的络合改善峰形
,

结果发现改善峰形效果不明显
,

且使基线波动
。

缓

冲盐选择钱盐
、

钠盐与钾盐
,

结果按盐 明显好于其他

盐
,

具体作用机理有待进一步研究
。

�
�

� 实验中我们曾采用 �� � �� ��� 离子树脂柱
,

以

乙睛
一
磷酸二氢按缓冲盐测定样品

,

也能得到满意

结果
,

考虑到色谱柱特殊性
,

故没采用
。
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,
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,

山东 济宁 ���  ! ��

摘要 目的
�
建立用 � � � 测定清开灵 口服液 中桅子替含量的方法

。

方法
� 用 �� � �� �� �� � 柱

,

以 乙猜
一 水

�巧 � ��  为流动相
,

检测波 长为 �� �
� �

。

结果 � 平均回 收率为 ��
�

�� �
,

���
二 �

�

�� � �
� �
��

,

线性范 围

�
�

� � � � 一 �
�

� � � � 林� �� � �
�

� � � � �
。

结论 � 本法灵敏
,

简便
,

准确
。
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清开灵 口服液 由胆酸
、

桅子
、

金银花
、

黄答昔等

8 味中药加工而成
。

具有清热解毒
,

化痰通络
,

醒神

开窃等疗效
。

清开灵 口 服液 收载 于《中 国药典》

(一 )部川
,

采用薄层色谱法鉴定桅子昔
。

为了更好

的控制产品质量
,

本法采用高效液相色谱法t
Z〕测定

桅子昔的含量
。

方法简便
,

准确
,

结果令人满意
。

1 仪器与试药

1
.
1 仪器 Shim adzu LC 一

S A 高效液相色谱仪 ;

SP D
一

Z A M 紫外检测器 ;浙江大学 N20 00 色谱工作

站
。

1

.

2 试药 桅子昔对照品 (74 9
一

20 01 08 ) 由中国药

品生药制品检定所提供;乙睛为色谱醇 ;清开灵 口服

液为市售品 (山西太行药业股份有限公司
,

批号
:

030609
,

0 3 0 7 1 2
)

。

2 方法与结果

2
.
1 色谱 条 件 Shim adzu O D S 柱 ( 150 m m

x

6m m ) ;流动相
:乙睛

一
水 (15 :85 );流速

:1m U m i
n ;

检测波长为 23s
nm ;进样 20卜L ;柱温

:30℃
。



对照品溶液制备 精密称量桅子昔对照 品
15
.
96mg

,

置 250 m L 容量瓶中
,

加甲醇溶解并稀释至

刻度
。

2

.

3 线性 关 系考察 分别精密量取对 照品溶液

Zm L
、

4 m L

、

6 m L

、

s m L

,

置 10m L 容量瓶中
,

加甲醇至

刻度
。

取上述溶液和未经稀释的对照品溶液分别进

样 20 林L
。

以桅子昔对照品的量 (林g )为横座标
,

以

峰面积为纵座标
,

求得回归方程
:

Y = 2 093 + 368 019X
,

r 二
0

.

9 9 9 7

线性范围 0
.
255 4 一 1

.

2 7 6 8 林g
。

2

.

4 精密度试验 对同一份桅子昔对照品溶液
,

进

样 6 次
,

以峰面积积分值计算 R sD
=0
.
87 %

。

2

.

5 重现性试验 精密量取同一批样品 6 份
,

按照

样品含量测定 方法操作
,

测定桅 子昔含量
,

五5刀 =

0
.
9 2 %

。

2

.

6 稳定性试验 取同一批样品
,

按照样品含量测

定的方法
,

分别于 o
、

2

、

4

、

8

、

1 0

、

1 2 h 进样 20 林L 测定

桅子昔含量 沐5。
二
1

.

62 %
。

2

.

7 样品测 定 精密量取样品 sm L 置 10 m L 具塞

离心管中
,

精密加人磷 酸溶液(1* 3 )1 m L
,

加甲醇

稀释至刻度
,

混匀
,

置冰箱中放置 6 小时
,

取出
,

放置

至室温
。

离心
,

精密量取上清液 3m L
,

置 25 m L 容量

Th
eJourn alof Ph

arm
aeeutiealPrac tiee Vol

.
21 2(X) 3 N

o.6

瓶中
,

加 甲醇稀 释 至 刻度
,

摇匀
,

用微 孔滤 膜

(0
.
45林m )滤过

,

进样 20林L
。

测定结果见表 1
。

表 1 清开灵 口服液 中桅子普的含量

批号 桅子昔含量(m 岁m L) R sD (% )

030609

030712

0
.
34 69

0
.
3792

2
.
8 加样回收试验 精密量取已知含量的同一批

样品 5 m L (含量为 0
.
3649m 留m L )6 份

,

置 10 m L 置

具塞离 心管 中
,

分别精密加人桅子 昔对 照 品 (0
.

446l m 群m L )Z m L
、

3 m L

、

4 m L 各 2 份
,

按照样品含量

测定方法操作
,

结果见表 2
。

表 2 加样回收率试验

样品量

(林酬m L )

加入量

(林g/ m L )

测得量
(卜扩m L )

回收率
(% )

平均回收率

(% )

R SD

(% )

83168344504497%%9897982 1
.
894 0

21
.
894 0

21
.
894 0

21
.
894 0

21
.
894 0

21
.
894 0

10
.
706 4

10
.
70 6 4

16
.
059 6

16
.
059 6

21
.
4 12 8

21
,

4 1 2 8

3 1

.

8 9 4 6

3 1

.

3 4 7 3

3 6

.

7 4 9 2

3 7

.

3 6 2 9

4 2

.

6 5 5 3

4 2

.

1 9 6 2

9 7

.

5 3 0

.

9 5

2

.

, 空白试验 精密称量按处方配制的空 白样品
,

按照样品含量测定方法操作
,

在桅子昔对照品峰处

无吸收
,

证明对样品峰无干扰
,

如图 1所示
。
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33.1讨论
图 1 H P L C 色谱图

a一
桅子昔对照品

;b 一 清开灵 口服液
;c 一 空白样品 ;1 一桅子昔

灵 口服液的质量控制标准
,

从而更好的控制产品的

桅子昔为环烯醚菇昔类
,

易溶解于水
、

甲醇等

溶剂
,

向样品中加人 1 m L 磷酸溶液(1、3)
,

可以将

样品中黄芬昔和有机酸类成份析出
。

有利于提纯样

品
,

从而使桅子昔峰与其它杂质峰较好分离
。

3

.

2 实验表明
,

采用高效液相色谱法测定清开灵 口

服液中桅子昔的含量
,

方法简便
、

准确
,

可作为清开

质量
。
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