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药物分析鉴定
·

复方笨海拉明滴鼻剂含量检测方法的研究

空军
一

卜海率一医队 李 吉

复方苯海拉明滴鼻剂主要由盐酸苯海拉

明
、

故酸麻黄硷和吠喃西林等组成
,

临床广

泛用于治疗过敏性鼻炎
、

鼻窦炎
、

肥大性鼻

炎
。

本制剂收载于北京市制剂手册 �‘� ,

各医

院均以该处方配制供临床使用
。

但在质量控

制方面只规定了主要成分的鉴别
,

尚缺含量

检测方法
,

未见报道
。

本文根据盐酸苯海拉明易溶于氯仿
,

而

盐 酸麻黄硷和映喃西林等组分不溶于氯仿的

性质
。

在水溶液中以氯仿提取分离
,

用非水

滴定法测定盐酸苯海拉明的含量
。

并根据盐

酸麻黄硷结构中具有不对称碳原子 显 旋 光

性
,

用旋光法测定含量
。

映喃西林的水溶液

在紫外 区有强吸收
,

在波 长� � � � � 处 有最

大吸收
,

盐酸麻黄硷在此波长处无吸收
。

而

盐酸苯海拉明在 � �� 一 � � � � � 处吸收 度 仅为

�
�

� � � ,

对测定亦影响不大
。

因此可在 波 长

�� � �� � 处测定吸收度
,

按照单一物质 的 定量

方法求出映喃西林的含量
。

从而研究确定了

该制剂的检测方法
,

结果满意
,

平均回收率

为
�
盐酸苯海拉 明� �

�

� � �
、

盐 酸 麻 黄 硷

� � �
�

� � �
、

映喃西林 � �
�

� � �
。

仪器
、

试剂与处方组成

�
� �

�� � 型紫外可 见分光光搜计 �上海

光学仪 器厂 �
。

�
�

� ��
一

�� 型数字式 自动显示旋光仪

�上海物理光学仪器厂�
,

读数精度 士�
�

� � � 。 ,

波长 � �  
·

� � � �
�

�
�

分液漏斗
、

容量瓶
,

酸式滴定管
。

�
�

氯仿 �� � �
。

上海香料厂分厂 建匕

号 � �  ! ∀ �
。

�
�

二甲基黄
一

孔雀绿混合指 示 剂
�
分

另��配制成�
�

� � 的二甲基黄和孔雀绿的 无 水

乙醇溶液
,

用时等容混合
。

�
�

处方组成
�

盐酸苯海拉明 �
�

� � �
、

盐

酸麻黄硷 � 笔
、

氯 化钠 � �
、

吠喃西林 �
·

� �
、

�, �温
一

� �  � 二� �
,

水加至 � � � �
, � ��

。

实验与结果

�
。

盐酸 笨海拉 明的测 定

� � � 提取条件的选择
�

准确称取 �� � ℃

干燥 � 小时的盐酸苯海拉明
、

盐酸麻黄硷
、

映喃西林分别配制成处方含量的水溶液
,

各

取 �� � �
、

�� �� �
、

�� � �
,

分另��置分浪漏斗 中
,

用氯仿反复提取
,

合并氯仿提取液
,

以高氯

酸滴定
,

并做空白对照
,

结果表明盐酸苯海

拉明消耗标准液与计算量相同
。

而盐酸麻黄

硷和吠喃西林消耗标准液与空白相同
。

� � � 测定方 法的拟定
�

精密吸取复方苯

海拉明滴鼻剂 �� � �
,

置分液漏斗中
,

用氯 仿

� � � �飞�� �� �
� , � �

、

� � �� �
、

� � � � �
、

� � � � �� 振 摇

提取四次
,

合并氯仿提取液
,

加二甲基黄一一

孔雀绿混合指示剂五滴
,

用�
�

�� � �� 的高 氯

酸标准液滴定至紫色
,

并将滴定结果用空 白

试验校正
,

即得 �每 � � �的�
�

� � � �� 高氯酸

液相当于 � �
�

�� � �的 �
� �
�

� �
� �

·

� �  �
。

�
。

盐酸麻黄硷的测 定

� � � 比旋度的测定 �
准确称 取 �� � ℃

干燥 � 小时的盐酸麻黄硷 � � ,

置�� � � �容 量

瓶中
,

加水至刻度
,

摇匀
,

滤 过
,

在 液 温

�� ℃时盛入 � � � 测定管中
,

依法测得 比 旋

度三次平均值为一 � �
�

如
” ,

与文 献 �“ �记 载

盐酸麻黄硷比旋度为一 �� � � �
�

石
“

相接近
。

� � � 含量测 定计算 因素的确定
, 一

据报

道盐酸麻黄硷在不同温度下测得比旋度亦不
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同
,

故考虑到为便于实际应用
,

除依法测定

外
,

温度亦控制在 �� � �� ℃范围内
,

其比旋

度仍按文献记载的一 �� � � 
�

� 。的平 均 值一

��
�

��
。

来计算因素
。

按公式 〔� 〕 公二
·

表 � 回 收 率 试 验 结 果

� � �以

�
。

�

� � � �

� �
�

� � �

则� �

〔� 〕

�〔� 〕�
。

�

� �
。 � ,

当

甘
� 一 � �

�

� � 。时
,

含量测

定 因 素 � � 毛不碧氛厄
一 �

·

��  
。

� � � 测定方法
�

取 � � � 测 定 管
,

先

用水为空 白校正
,

然后装满被 测溶液在液温

�� 士�
�

�℃时测得旋光度乘以 �
�

�� � �即 得 本

品中盐酸麻黄硷的百分含量
。

�
�

吠喃 西林的 测 定

� � � 紫外吸收光谱
�

分别准确称取盐

酸苯海拉明
、

盐酸麻黄硷和吠喃西林适量
,

分别以水为溶剂配制成含 盐 酸 苯 海 拉 明

� �卜� � � �
、

盐酸麻黄硷 � � � 卜� � � �
、

吠喃 西

林 � 件� � � �的溶液
,

以水为空 白
,

用 ��  

紫外可见分光光度计于波长 � �� � �� �
� � 范

围内测定吸收度
,

结果
�

盐酸麻黄硷在波长

� � � � � 处有最大吸收
,

波长� � �� � 处有最小

吸收
。

盐酸苯海拉明在波长� � �
� � 处有最大

吸收
,

从� � �一 � � � � � 范围内吸收度为 �
�

� � �
。

映喃西林最大吸收波长为 � � �
� �

。

�� � 测定方法 �
精密吸取复方苯海拉

明滴鼻剂 � � �
,

置�� � �容量瓶内
,

加 水 至

刻度
,

混匀后以水为空白在� �� 士 � � � 波长处

、、�、
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表 � 样 品 测 定 结 果

⋯ 相 当 标 示 量

�

—
一

。 二 �盐 酸 �盐 酸 �
。二
、�

� 二
�

逻匕
勺

⋯苯海拉明 �麻 黄凡
吠�’�� 冷 , 们

、 �

�
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�
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�

� �
⋯

。�
�

� �
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� �

� ⋯ ”�
·

� � � ”�
·

“� � “�
·

� �

测定吸收度
,

按文献

为�的计算即得
。

�
�

回收率试验

�� 映喃西林 的 � 天些
� 七 � � �

准确称取盐酸苯海拉明
、

盐酸麻黄硷和

映喃西林适量分别配制成水溶液
,

按各测定

项下的方法进行测定
,

计算回收率
,

结果见

表 �
。

�
。

样品测定结 果

取我院配制的复方苯海拉明滴鼻剂样品

�个依法测定
,

结果见表 � 。

讨 论

�
�

采用本文所述方法测 定复方苯海拉

明滴鼻剂中的盐酸苯海拉明
、

盐酸麻黄碱
、

吠喃西林的含量
,

操作方便
,

结果准确
,

符

合测定要求
,

可用于医 院 制 剂 的 快 速 分

析
。

�
�

旋光法测定盐酸麻黄碱易受温度的

影响
,

故易在�� � � � ℃时测定
,

温 度 改 变

时
,

换算因素需 另行测算
。

�
�

吠喃西林样品测得含量 稍偏低
,

这

是 因配制方便起见
,

常采用 � , � � � �峡喃西

林为溶媒加至刻度
,

实际原料固体及助溶剂

也占有一定体积
。

�
�

样品放置 �� 小时测定含量无明显变

化
。
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黄 连 须 的 含 量
_
测 定

空军北戴河疗养院 吴 国海 未德才 孙青山

黄连是毛食科植物
,

具有清热燥湿
、

泻

火解毒 的作用
。

黄连所含成份比较复杂
,

一

般认为黄连的主要成分是小桑碱 〔‘) ,

其 药

理作用为抗微生物及抗原虫; 对循环系统的

作用是扩张血管降低血压
;
还具有抗癌

、

抗

放射及细胞代谢等作用 (‘ ) 。

黄连的传统药用

部位是根茎
,

由于药材短缺
,

不少单位用黄连

须代替黄连应用于临床
。

为此我们认为有必

要对黄连须的含量进行测定并提出合理的用

量比例
,

现将实验与结果叙述如下
。

一
、

仪器和试药

索氏回流提取器
、

水浴加热器
、

垂熔玻

璃柑祸
,

上海F G
一

32
8 A 电光分析天平

。

试剂
:
乙醇

、

丙酮
、

20 % 碘化钾
、

2
%

碘化钾; 供试品
:
黄连须 (四川雅安) ; 对

照品
:
黄连 (四川雅安)

二
、

测定方法 (重盈法) (s) 和结果

分别取黄连
、

黄连须各 3 9 (同时 另 取

本品粉末在100 ℃测定干燥失重 )
,

精 密 称

定
,

置索氏回流提取器中
。

用乙醇 100 ~ , s o m l

回流浸出
,

浸出液无色为止
,

将浸出液置水

浴上蒸发至 3 ~ 4
、

m l

。

加水som l与滑 石 粉

2 9 ,

60 ~ 70 ℃水浴加热
,

并时时振摇
,

巧分

钟后过滤
。

放冷
,

加20 % 碘化钾溶液 5 rn l
,

搅匀
、

放置片刻
,

滤过
,

弃去滤液
,

沉淀用

2 % 碘化钾溶液洗涤
,

弃去洗液
,

用水 10 om l

将沉淀移入 250 ml 的碘瓶中
,

置 60 ~ 70 ℃ 水

浴上加热
,

振摇
,

持续 5 分钟
,

加 丙 酮 50 m l
,

密塞后振摇10 分钟
,

迅速加入 10 % 氢 氧 化

钠溶液 3 m l
,

猛烈振摇20 分钟
,

有 沉 淀 产

生时再置50 ~ 60 ℃水浴上加热
,

振 摇 2 分

钟
。

冷却后于冰箱中放置一夜
,

析出丙酮小

栗碱结晶
,

用恒重的垂熔玻璃柑祸滤过
,

滤

液另器收集
。

沉淀用水洗涤 3 次
,

每 次 5 m l
,

抽干
,

在100 ℃干燥 2 小时
,

精密称定
。

根据

沉淀的重量与滤液的含量算出本品含小粟碱

的总量 (每 1 9 沉 淀 相 当 于 898
.
2 m g 的

C : 。H , 。
O

。
N

,

每 l m l的滤液相当于 0
·

l m g

的C
Z 。

H
, 。

O
。
N )

,

实验结果如下表
。

黄 连 与 黄 连 须 含 量 对 照 表

业佑布皿
洲

,

洲钧洲扮

实验数次

三
、

讨 论

对黄连
、

黄连须含量进行测定
,

结果表

明黄连含小栗碱量是黄连须含小粟 碱 量 的

3
.
1倍

。

我们认为临床上可以考虑以黄 连 须

入药
,

其剂量与黄连相比应加大3
.
1倍

,

也可

以从黄连须 中提取小梁碱制备其它制剂
。
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