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高效液相色谱法测定糖浆剂中扑尔敏与伪麻黄碱的含量

张 哗 毛 磊 于文力 胡 昌

(中国医药研究开发中心
,

北京 1 0 2 2 0 6 )

摘 要 采用高效液相色谱法测定了抗感冒糖浆剂中扑尔敏与伪麻黄碱的含量
。

方法 以扑热息

痛做内标
,

扑尔敏的回收率为 99
.

43 % ( n 一 5 )
,

伪麻黄碱的 回收率为 99
.

64 % ( , 一 5 )
。
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扑尔敏与伪麻黄碱配伍组成的复方制剂

已广泛应用于临床
,

主要治疗由感冒引起的

鼻塞
,

鼻粘膜充血等症状
。

由于伪麻黄碱对中

枢轻度的兴奋作用可与扑尔敏引起的嗜睡相

拮抗
,

克服了单独使用它们时各自的副作用
。

国 外 市 售 的 该 种 糖 浆剂 有 o or of
,

eD
-

e o n a m i n e

和 P e d ia e a r e ,

尤适于儿童服用 [ ’ ]
。

本文以扑热息痛为内标
,

用高效液相色谱法

测定了国外糖 浆剂 eP d iac ar
e

样品及本 研究

室制备的同类糖浆剂中的扑尔敏与伪麻黄碱

的含量
,

方法简便准确
,

回收率高
,

其 中扑尔

敏 为 9 9
.

43 %
,

伪麻黄碱 为 99
.

64 %
,

克服了

由于两者含量相差悬殊而不宜采用其他测定

方法的困难
。

连化物所出品
,

流动相
:

10 m of / L 磷酸盐缓冲

液 ( pH 2
.

2 ) [ 2
·

3上甲醉
一

乙脯 ( 7 0
: 2 4 : 6 )

,

流速

1
.

2 m l / m in
,

A U玲 0
.

2
,

检测波长 2 1 0 n m
,

记

录纸速 1 c m 5/ m in
,

色谱图见图 1
。

1 实验部分

1
.

1 仅器与试药

w at er s 液相色谱仪
; 74 0 型色谱数据记

录仪
。

1
.

1
.

2 试药

扑尔敏 (山东潍坊制药厂 ) ;
伪麻黄碱 (内

蒙古赤峰制药厂 ) ;
扑热息痛 (河北保定制药

厂 ) ; P E o l A e A R E 搪 浆剂 ( 美 国 M e N e i l 公

司 ) ;
抗感糖浆剂 (本研究中心研制 ) ;

甲醇
、

乙

晴为色谱纯
,

其他试剂为分析纯
。

1
.

2 色谱条件

色谱柱
:

e
, 。
柱 ( 1 0 o m

,

4
.

6 火 3 0 m m )
,

大

F i g 1
.

H P L C o f as m Pl e

A : C h l o r P h e n

am i n e t R 2
.

9 9 m i n ;

m i n ; C : P哭 u doe P h e r i n e t R 6
.

7 2

B : Pa r a e e t a m o l ( IN S ) t R 5
.

1 8

1
.

3 溶液的配制

精密称取扑尔敏 一0 m g
,

置 1 0 0 m l 量瓶

中
,

以流动相稀释至刻度
,

混匀
。

精密称取伪麻黄碱 150 m ` ,

置 100 ml 量

瓶中
,

以流动相稀释至刻度
,

混匀
。

精密称取扑热息痛 70 m g
,

置 1 00 ml 量

收稿 日期 19 9 3
一

0 9
一

2 9
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瓶中
,

以流动相稀释至刻度
,

混匀
。

1
.

4 系统适应性试验

在上述色谱条件下
,

以内标扑热 息痛为

标准
,

按
n 一 5

.

5《 t R

/ w 垅 )
’

计算色谱柱的理

论塔板数为 l
·

4 X 1 0 `

/ 3 0 c m
。

按 R 一 2 ( t R ,

一

t R
,

) (/ W
.

+ w
Z

)计算分离度
,

扑尔敏与扑热息

痛的分离度为 1 2
.

7
,

伪麻黄碱与扑热息痛的

分离度为 4
.

6 [` ]
。

1
.

5 线性范围

精密吸取扑尔敏标准贮备液 2
、

3
、

。
、

5
、

6

ml
,

置 25 m l 量瓶中
,

精 密加入 s ml 内标溶

液
,

以流动相稀释至刻度
,

摇匀
,

20 以进 样
。

以标准品 与 内标的峰 面积 比 ( A )对 浓 度 比

( c ) 回归
,

扑尔敏在 0
.

1 7 2一 0
.

5 16 卜g 范围内

回归方程 为
: A 一 9

.

84 x 1 0一 `
+ 0

.

626 c
, , -

0
.

9 9 9 8 ;
精密称取伪麻黄碱标准贮备液 2

,

3
,

4
,

5
,

6 m l
,

置 2 5 m l 量瓶中
,

精密加入 s m一内

标溶液
,

以标准品与内标的峰面积 比 ( )A 对

浓度比 ( C ) 回归
,

伪麻黄碱在 2
.

41 ~ 8
.

42 眼

范围内回归方程为 A一 0
.

0 1 9 8 + 0
.

5 93 c
, , -

0
.

9 9 9 9 ; 测定时为避免误差
,

可用校正因子校

正
。

1
.

6 回 收率试验

按处方比例精取扑尔敏及伪麻黄碱的标

准贮备液
,

置 1 0 0 ml 量瓶中
,

精密加入 1 m l

内标标准贮备液
,

并加入按处方比例配制的

空白糖浆
,

用流动相稀释至刻度
,

高效液相进

样 2 0 时测定
。

结果见表 l
。

T a b 1
.

R e

co
v e r y o f d e t e r m i n a t i o n o f e h l o r Ph e n a m i n e a n d P哭 u d oe Ph e r i n e

C h lo r Ph e n a m i n e

A d d e d
,

m g / m l

0
.

2 1 5 0

0
.

2 1 5 0

0
.

2 15 0

0
.

2 15 0

0
.

2 15 0

F o u n d
,

m g / m l

0
.

2 1 5 3

0
.

2 1 4 7

0
.

2 】3 2

0 2 1 0 3

0
.

2 1 5 4

R ec o v e r y A v e r a g e r e e o v e r y
,

j 士 ` D
,

%

〔

认
’

A d d e d ,

m s / m l

9 9
.

4 3士 0
.

9 9 5 1
.

0 0 3
.

0 0 9 4

3
.

0 0 9 4

3
.

0 0 9 4

3
.

0 0 9 4

3
.

0 0 9 4

F o u n d
,

m g / m l

2
.

9 3 8 9

2
.

9 6 2 0

3
.

0 6 2 8

2
.

9 9 5 0

3
.

04 5 0

P se
u d oe Ph e r i n e

R e c o v e r y . A ve r a g e r e e o v e y
.

% 云士习D
,

% 认
1 0 0

.

1 4

9 9
.

8 6

9 9
.

1 6

9 7
.

8 1

10 0
.

19

9 9
.

6 4士 1
.

6 5 1
.
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1
.

7 样品 的测 定 相稀释至刻度
,

2 0 时 直接进样测定
,

结果如

精取样品液 0
.

s ml
,

加入内标扑热息痛 表 2
。

其中样品 A 为 P E D lA c A R E 样品
,

样品

标准贮备液 l ml
,

置于 10 ml 量瓶中
,

以流动 B 为本研究中心研制
。

T a b 2
.

D e t e r m i n a t io n o f e h l o r P h e n a m j n e a n d P s e u d oe P h e r i n e in s y r u P

C o n t
.

o f

e h l o r Ph e n a m i n e

士士 S D 认
C o n t

.

o f

P s e u d优 Ph e r i n e

A aS m P le l 0
.

19 7

0
.

19 6

0
.

20 1

0
.

20 0

0
.

2 0 5

0
.

19 9

0
.

2 0 1

0
.

19 7

0
.

2 0 4

0
.

2 0 0

0
.

2 0 3

0
.

1 9 5

0
.

19 8士 0
.

0 0 3 1
.

3 3 2
.

9 2 2

2
.

8 7 9

2
.

8 9 0

2
.

9 4 8

2
.

8 6 8

2
.

8 9 9

2
.

9 8 5

3
.

0 16

3
.

0 2 8

2
.

9 7 9

3
.

0 10

3
.

0 05

门
厂 ,

王士 SD %

2
.

8 7 9土 0
.

0 2 2 0
.

7 7

aS m Pl e Z 0
.

20 1士 0
.

0 0 3 1
.

6 0 2
.

9 05士 0
.

0 4 1
.

3 9

B aS m P le l 0
.

2 0 1士 0
.

0 0 4 1
.

7 4 3
.

0 1 0士 0
.

0 2 2 0
.

7 3

S a m P I e
Z 0

.

1 99士 0
.

00 4 2
.

0 1 2
.

9 9 8士 0
.

0 1 7 0
.

5 5

2 讨 论

1) 本制剂中扑尔敏与伪麻黄碱 的含量

相差较大
,

扑尔敏的量远低
一

于伪麻黄碱的量
,

故测定波长选择在对扑尔敏紫外吸收最灵敏

的 2 1 0 n m 处
。

2) 处方中含苯甲酸钠做为防腐剂
,

但其

出峰时间均为 40 m ill
,

且 含量较少
,

对测定结



1期 张 哗等
:

高效液相色谱法测定糖浆剂中扑尔敏与伪麻黄碱的含量

果无影响
。

制剂中其他组分对测定均无影响
。

3 ) 样品制剂 中含少量的糖
,

测定时经过

稀释后对含量测定及色谱柱影响不大
,

如在

色谱柱前加一预柱则效果会更好
。

4) 扑热息痛在本实验色谱分离条件下
,

其保留值在扑尔敏与伪麻黄碱之间
,

且峰形

稳定
,

分离度好
,

无杂峰干扰
,

故选作内标
。

5) 伪麻黄碱的拖尾峰与流动相的 p H 有

很大关系
。

实验表明当以磷酸调节流动相水

相 p H 至 .2 2 时
,

伪麻黄碱峰 的拖尾现象有

明显改善
。

6 ) 从回收实验可知
,

本方法准确可靠
,

回收率高
,

其他组分对测定无影响
,

对样品的

测定结果最理想
。
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