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药物分析和鉴定
·

� � �  法测定复方扑尔敏片剂各成份的含量

份川共竺药刊
妥袱 兰州 �� ��� �� 周 嘉秀 魏晓龙 汪建形

器

找方扑尔敏片由扑尔敏
、

阿司匹林
、

非

邓西汀
、

咖啡因四种成份组成
,
�‘�是临床常

明的解热镇痛及抗组胺药物
。

药 典 分 析 方

法工“〕操作复杂
、

费时
、

干扰因素多
,

旦不包括

扑尔敏的含量测定
。

有关复方扑尔敏片剂中

四种成份的仪器分析法尚未见报道
,

为此
,

作

者应用高效液相色谱 �� ����法
,

以扑热息

痛为内标物
,

对其所含成份进行了含量测定
。

与药典法比较
,

本法简便快速
、

重现性好
、

结果可靠
。

适于复方扑尔敏片剂的定量分析
。

二勇四

实 验 部 分

一
、

仗器
、

药品
、

试 剂

布 效液相色谱 仪 �� � � 泵
,

� �� 进 样

器
,

‘

色衬 � � 检 测器
,

了�丁数 据 处 理机
,

� � �� �  � �

览方扑尔敏片 � 号�某厂 � �
,

� 号 �某厂

� �
,

扑尔敏
、

非那西汀
、

咖啡因对照品 �中

国药品生物制品检定所�
� 阿司 匹 林

、

扑热

愈痛对照品 �由原料药精制而成
,

经高效液

旧分析只有一个峰 �
, 其余试剂均 为 色谱纯

和分析纯
。

二
、

方法与结 果

�
�

色谱条件

固定相
�

� � � �
一

�� � �
� � �拼� �

流动相
� � � � 甲醇的�

�

� ���  � � �� � 磷

唆二氢钾溶液
,

用磷酸调 �� 至 �
�

� �

测定波长
� � �� � � �

、

舟叫下任院药学票 � 。年业 业实习生

流 速
� �

�

�� �� � ��
,

纸 速
� �� �� �� �

�
’

压 力
� �

,

� � ��� � �

灵 敏 度
� 。

�

�� � ���

�
�

标准 曲线的制备

精密称取干燥至恒重的各对照品适量
,

分别加流动相制成浓溶液
,

然后按复方扑尔

敏片中四种成份的比例混合制成贮备液 �即

含扑尔敏
、

阿司匹林
、

非那西汀
、

咖啡因分

别为� �
、

�
,

� � �
、

�
,

� �  、 � �� 件� � � �� �将扑热息

痛对照品配成 �� � � � �的 内 标贮 备液
, 再

按表 � 所列浓度精密量取上述贮备液适量
,

分别加入内标贮备液使含扑热 息 痛 �� 卜� �

� �
,

最后加流动相定容即成标准溶液
。

将 各

浓度的标准溶液分别进样 � 次
,

每次�闪
,

测

定各成份和内标物的峰面积值�见表� �
,

并以

各成份的峰面积与内标物的峰面积之 比�� �

� � �� 为纵坐标
,

以相应浓度为横 坐 标 作回

归处理
,

得回归方程 �见表� �
。

表 � 各成份浓度 ��
� 林� � � �� 及其

面积与内标物面积之比的关 系 �� �
��

� 二 � �
,
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样品测定
:

取复方扑尔敏片 工
、

亚号产品各 20 片
,

分别精密称定后研 细 成粉
,

各精密称 取 约

相当一片的重量
,

分置于两个容量瓶中
,

各

加入扑热息痛 贮 备 液 2
.s m l

,

茄流动相约

80 m l
,

超声波脱气 30 m in
,

加 流 动相 至

10 om l
,

摇匀
、

过滤
,

初滤液约 10 m l弃之
,

续滤液即为 工
、

l 号备测液
。

取备测液各进

样3次
,

每次5川
,

将测得的峰面积值代入上

述各成份的回归方程
,

计算其相应的浓度
。

另将上述研细的粉末按药典方法分析含量
,

并将两法测定结果进行比较(见 表 3)
。

测得

的色谱 图见图1
。

表3

名

样品侧定结果

I

H 邢
JC法 药典法 H P L C 法 药典法

称 占标示量

(% )

C V

(% )

占标示量

(% )

C V

(% )

占标示量

(% )

C V

(多石)

占标示量

(% )

C V

(% )

时勺q�Q自门了
03
2
才

」

26282420

0

n
o

八U
31251836

0
�
U
O
n
�

咖啡因

阿司匹林

非那西汀

扑尔敏

99 。
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1 0 1

.

7 2

10 2

.

9 6

9 8

。
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。

0 5

9 5

。

1 5
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。
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/

1

。

5 6

1

。

2 2

2

。

3 1

/

9 8

。

2 7

1 0 2
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9 3

9
8

。

4 2

9 6

。
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9 4

.

盛6

95
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5 1
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。

3 9

/

1

。

1

。

2

。

注
:
才卜尔敏在复方制 剂 中的 定量分析法 在药典中未收载

,

因而 未作测 定比较
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斗

R T (m in )

叮65194430257913

3

1.扑热息痛
2 。咖 啡 因

3.阿司匹林

4 。非那西汀

5.扑尔敏

之

图 1 各成份的色谱图

4.. 加样回收实验
:

精密量取贮备液50
、

1 0 0

、

2 0 0

、

4 0 0

、

6 0 0

川(作为本底量计算依据)加入贮备 液 2。。川

〔作为加入量的计算依据)
,

再加入流动相至

lm l
,

混匀
。

各进样3次
,

每次 5闪
,

测定回收

率(见表4)
。

表 4 加样回收率实验 结果 (n == 3)

组 份 本底量

(卜g )

加样量

(卜g )
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续表

组分
本底量

(卜g )

加样量

(“g )

加样

回收量(卜g )

加样

回收率(% )
X (S D )% C V %
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稳定性实验
:

配制低
、

中
、

高三个不同浓度的溶液
,

于配制后即刻(即 。时)
、

8

、

2 4
h

,

各样品进样

3次求各样品的含量
,

以观察样品的稳定性
,

将。时分别与8
、

2 4
h 的测定结果作成对t

一

检验

均无显著差异(P > 。
.
05 )

,

( 见表5)
。

表 5

名称 oh

样品在不同时刻的 实浏 农度(卜灯m l)

24h C (SD ) C V (% )
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三
、

讨论

1. 本文采用 N O V A
一
P A K C 18 色

谱柱虽与文献[
“】的类似报道不同但也获得了

较好的效果
。

2

.

流动相中甲醇与水 的比例不 同
,

对

各组份的分离度有很大影响
。

作者考察了含

甲醇分别为 2。
、

3 。
、

4 。
、

5
0( % ) 的各组份的容

量因子(k )值
。

当含醇量为 2。% 时各组 份的

k 相差较大
,

分离效果很好
,

但分析 时间长

达 1 小时
。

随着含醇量增高
,

组份间的k 值

逐渐接近
,

分析时间相应变短
,

分离效果下

降
。

当甲醇量调到
一

4
。% 时

,

其余条件不变
,

四组份可完全分离且分析 时 间 比 较适 宜

(14 m in )
。

k 值与 甲醇含量的变化见图2
。
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图 2 流动相中甲醉浓度( C )与各组份容量因子(k) 的关 系

1. 扑热息痛 4. 非那西汀

2.咖啡因 5
.
扑尔敏

3
.
阿司匹

,

长

3
.
H P L C 法与药典法测定样品含量无

显著差异 (P > o
。

。5 )
。

但药典法测定结 果比

H P L C 法要低6 % 左右
,

作者认为这可能与

药典法操作繁杂
、

干扰因素较多
、

样品可能

丢失有关
。

4

.

稳定性实验结果表明样品在24h 内测

定变化不大
,

s
h 和 24 h的测定值与 0h 比

,

经

检验其间无显著差异(P > 0
.05)

。

结语
:

使用 H P L C 法 测 定复方扑尔敏片剂中

各组份的含量
,

分离度好
,

操作简便
,

结果

准确
。
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唾哇蓝比色法检测环抱霉素A 和 氢化考地松对小鼠的淋巴

细胞和巨噬细胞的作用

首部医学院微生物学免疫学教研室(北京 1。。05豹 陈哲生 孙明杰 刘振龙

摘要 本文报 道 唾 哇蓝 (M T T ) 比色法检

测环抱霉素 A 和氢化考地松对小鼠的 淋 巴 细胞

和巨噬细胞为作用
。

结果表明
,

环抱霉素 A 对小

鼠淋巴细胞的抑制作用强于 巨噬细胞 ; 氢化考地松

对两种细胞邵育抑创作用
。

国此
,

M T T 比 色沙

不仅可用来研究免疫增强剂
,

而且泣可出子勺
r
子长

洲讨
.
卯 砚笼迭勺水、可变

老

刘 一
扛
卜

一

厂
一

二
’

。


