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高效液相
‘

色谱法同时测定氨林酚咖胶囊中三组分的含量
熊灿琼

,

陈晓玲
(贵州省毕节地 区药品检验所

,

贵州 毕节 5 51 7 0 0)

摘要
:
目的 探讨用 高效 液相 色谱法 (H PLC 法 )同时侧定氛林酚咖胶囊中对 乙酞氨基酚

、

氨基比林和咖啡 因的含量
。

方法 采用 Di
a m on sil

C
, 。
色谱柱(2 0 0 m m x 4

.

6 m m
,

5 林m )
,

流动相为 l% 醋酸溶液(以二 乙胺调节 p H 值至 3
.

7 )
一
甲醇(6

: 4 )
,

检测波长为 2 7 2 n m
,

柱温为 3 0℃
。

结果 对 乙酸氨基酚
、

氛基比林
、

咖啡 因的线性范 围分别是 59
.

44 8 一 138
.

71 2 畔 / m L
,

75
.

368
一
巧0

.

73 6 此 / m L
,

23
,

340
一 54. 46 0 雌 / m L,

平均回 收率分别为 102
、

O%
,

99
.

0 %
,

99
.

3% (
n = 9 )

,

R SD 分别为 1
.

6%
,

1
.

5 %
,

0
.

8%
。

结论 HPL c 法简便
,

准确
,

重现性好
,

可用 于该制剂

的质量控制及评价
。
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M eth o d s T h e D iam o n sil C 18

(2 0 o mn
、 x 4

.

6 m m
,

5 卜m ) w a 。 u s e d
, th e m ob ile pha s。 w as l% 二 e tie a e id (

a
dj

u s t p H to 3
.

7 fo r

d ie thy lam in e
)
一 m e th a n d (6

: 4 )
.

T he d e te e tio n w av
e le n g th w a s 2 7 2 n m w ith 3 0℃ of e o lu m n te m Pe

rat
u r e

.

R e su lts Th
e lin e ar r a n ge o f

p ar a o et a m o l
, a m in o py五n e a n d e a

ffe in e w a s 59
.

4 4 8 一 1 3 8
.

7 12 协g / m L
,

7 5
.

3 6 8 一 1 5 0
.

7 3 6 卜g / m L
, a n d 2 3

.

3 4 0 一 5 4
.

4 6 0 卜g / m L r e sp e etiv d y

J
’

h e a v era g e re e o v e理 r a te s w ere 1 0 2
.

0 % (
, : = 9

,

尺sD
= 一 6% )

,

9 9
.

0 % (
n = 9

,

尺s刀 = 1
.

5 % )
。n d 99

.

3% (
n = 9

,

尺胭
= 0

.

8 % )
.

C o nc lu sio n

T h e m e tho d 15 5 1娜le
, a e e u ra t e w ith a g o o d r ep r o d u e ibility a n d e an b e u se d fo r th e q u al ity e o n tr o l

·
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氨林酚咖胶囊又叫去痛胶囊
,

能改善发热
、

头痛
、

关节痛
、

神经 Me ttl e r
)

,

A Y 12 0 型 电子天平 (日本岛津 )
。

痛
、

活动性风湿痛及痛经等症状
。

该药为复方制剂
,

每粒内含氨基 对乙酞氨基酚 (批号为 100 0 18
一 2 0 0 4 0 8 )

、

氨基比林 (批号为

比林 0
.

1 5 9
,

对乙酞氨基酚 0
.

1 2 7 9
,

咖啡因 0
.

0 5 9
。

它被收载于《国 一00 5 0 3 一 2 00 3 0 2 )
、

咖啡因 (批号为 x7 一2 1 5 一 2 0 0 4 0 6 )对照品
,

均为

家药品标准
·

化学药品地方标准上升国家标准 (第十四册 )》
,

其中 中国药品生物制品检定所提供 ; 氨林酚咖胶囊为同一厂家的 3 批

主要成分氨基比林和咖啡因的含量测定方法为容量分析法
,

该法 市售品 ; 甲醇为色谱纯
,

其他试剂均为分析纯
,

水为高纯水
。

操作烦琐
,

提取所用的溶剂对人体有害 ; 而对另一主要成分对乙酞 2 方法与结果

氨基酚的含量测定未予收载
。

笔者尝试用高效液相色谱法 (HPL C 2
.

1 色谱条件与系统适应性试验

法 )同时测定氨基比林
、

对 乙酞氨基酚和咖啡因的含量
,

结果表明 色谱柱
:

Di
am on sil C

,

柱 (200 ~
x 4

.

6 m m
,

5 卜m ); 流动相
:

HPL c 法简单
、

快速
、

准确
、

灵敏
。

l% 醋酸溶液 (二乙胺调节 p H 值至 3
.

7)
一
甲醇 (6

:

4) ;检测波长
:

1 仪器与试药 272
n m ; 流速

: 1
.

0 m L / m in; 进样体积
:

20 卜L; 柱温
:

30 ℃
。

理论
Lc 一

10 A T vP 型高效液相色谱仪
,

包括 sP D 一 10 A v P 型紫外 塔板数按氨基 比林计不低于 4 90 0
,

与相邻峰的分离度符合《中

检测器 (日本岛津 )
,

H T 一 230 A 型柱温箱
,

AG 13 5 型电子天平 (瑞士 国药典》规定
。

阴性对照溶液及溶剂对样 品的测定无干扰
,

色谱

后记录给药前 0
.

s h 和给

药后 1
.

s h 胆汁流量(使用

注射器行十二指肠注射给

药)
。

结果 见表 3
。

3 讨论

用四氯化碳造成的肝

损伤模型显示 T BIL 和
;
ALT

明显升高
,

与相关文献报道

表3 疏肝化瘫汤时大鼠胆汁流量的影响(了
士 :

)

组别
给药前流量

(m L/ 0
.

s h)

给药后 0
一 1 5 h

流量(m L/ 0
.

5 11 )

生理盐水组

疏肝化癣组

去氢胆酸组

四氯化碳组

0
.

31 9 士 0
.

06 4

0
.

2 67 土 0
.

03 5

0
.

33 8 士 0
.

03 1

0
.

28 1 士 0
.

09 9

0
.

3 18 土0
.

08 1

0
.

3 12 士 0
.

0 4 1
台

1
.

06 5 士 0
.

17 9
六

0
.

3 5 8 士 0
.

09 8

注
:
给药前后 自身对比

, ‘

尸< 0
.

05
, “
尸 < 0

.

01
。

相符图
。

四氯化碳在肝脏经还原活化而产生三氧甲基自由基和过氧

化三氯甲基 自由基
,

四氯化碳本身对质膜直接损伤及与膜脂质结

合
,

可引起部分肝细胞破坏
!, 一 4 ’,

致使 ALT 释放于血中
,

导致血中

ALT 升高
。

经疏肝化癖汤保肝预防后
,

TBI L 和 ALT 明显低于模型

组
,

且 A / G 比值升高
,

说明疏肝化痪汤有保肝作用
。

疏肝化疲汤制剂中的丹参有改善肝脏微循环
、

增加肝脏血流

量
、

抗病原微生物及抗炎作用
L, ’,

还能使实验动物肝再生度
、

核分裂

指数增加
,

ALT 降低
,

从而使肝细胞炎症消退
,

坏死组织迅速吸收
,

肝脏生理功能好转
。

方中大黄能消除血中内毒素
,

促进胆汁分泌
,

降低奥狄氏括约肌张力
,

增加肠蠕动
,

对消退黄疽
、

减轻毒素对肝

细胞的损害
、

改善肝脏微循环
、

促进肝细胞的修复有重要作用
l“, 。疏

肝化痕汤用丹参
、

赤芍
、

大黄
、

当归活血化疲
,

柴胡疏肝
,

白术
、

获荃

益气健脾
,

故有明显的降酶和利胆退黄的作用
。
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图 1 高效液相 色谱图

二= 井= = 二产= = 共= = 正/ rr一i了1

2
.

5 7
.

5 12
.

5

C

氛基 比林

阴性对照溶液

2
.

2 溶液制备

精密称取对乙酞氨基酚对照 品 0
.

1 9
,

氨基比林对照品 0 1 2 9
,

咖啡因对照品 40 m g, 分别置 100 m L 量瓶中
,

加甲醇约 40 m L
,

超声

处理 5 m in
,

用甲醇稀释至刻度
,

摇匀
,

作为贮备液
。

分别精密量取

贮备液各 5 m L
,

置 50 m L 量瓶中
,

用流动相稀释至刻度
,

摇匀即得

对照品溶液
。

取本品 20 粒
,

精密称定
,

研细
,

精取细粉 (约相当于对

乙酞氨基酚 127 m g )
,

置 10 0 m L 量瓶中
,

加流动相约 50 m L
,

超声处

理 5 面
n ,

用流动相稀释至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

精密量取续滤液 2 m L
,

置 25 m L 量瓶中
,

用流动相稀释至刻度
,

摇匀即得供试品溶液
。

取

缺氨基比林
、

对乙酞氨基酚和咖啡因的模拟处方
,

按供试品溶液制

备方法制备阴性对照溶液
。

2
,

3 方法学考察

一
20 肠 年第 JS卷第 19 期

精密度试验
:

精密吸取上述对照品溶液 20 吐
,

连续进样 6 次
,

记录峰面积
。

结果氨基比林
、

对乙酞氨基酚和咖啡因的 尺5口均为

0
.

1% (n 二 6)
,

表明精密度良好
。

线性关系考察
:

分别精密吸取上述对照品贮备液配制系列浓

度
。

氨基 比林浓度 依次 为 7 5
.

3 6 8
,

9 4
.

2 2 0
,

1 1 3
.

0 5 2
,

23 2
.

8 9 4
,

150
.

73 6 叱/m L; 对乙酞氨基酚浓度依次为 59 再48
,

79
.

Zha ,9 9. 0豁
,

1 15. 896
,

13 8.7 12 阵 / 毗
; 咖啡 因浓度依次 为 23

·

340
_

,

31
·

1 2几

38
·

90 0, 46
‘

68 娜
4

·

46 帅剖
‘L

·

按 2
·

1项下色谱条件进样
,

记录峰

面积
。

以对照品浓度 (此 / m L )为横坐标(劝
,

峰面积为纵坐标 (对绘

制标准曲线并进行回归计算
。

回归方程氨基比林为 r 二 42 弘。无 十

82 09 9咬: 二 0
.

99 9 7 )
,

对乙酚氨基酚为 Y = 53 7 62 4 X + 573 4 02 (r =

0
.

99 9 9 )
,

咖啡因为 Y二 545 176 x + 570 2 3 3价 = 0
.

999 9)
。

结果表

明氨基比林浓度在 75
.

36 8 、 150
.

7 36 林g/ m L 范围内
、

对乙酞氨基酚

浓度在 59
.

料8 一 138
.

7 12 卜g / m L 范围内
、

咖啡因浓度在 23
.

340
-

54
·

46 0 此/lt lL 范围内
,

与峰面积线性关系 良好
。

加样回收试验
:

精密称取已知含量 的同一批样品〔批号为

0 5 0 3 0 1 (4 7 4 )}3 份
,

即 0
.

1 8 3 8 9
,

0
.

2 8 3 7 9
,

o
,

18 2 1 9
,

置 z 0 0 0 L 量

瓶中
,

加流动相约 50 m L
,

超声处理 s o n ,

用流动相稀释至刻度
,

摇

匀
,

滤过
,

取续滤液 5 m L
,

置 50 m L 量瓶中
,

每份按高
、

中
、

低 3 种浓

度分别准确加人对照品贮备液
,

加流动相稀释至刻度
,

摇匀
。

按上

述色谱条件进样
,

记录峰面积
,

计算回收率
,

结果见表 1
。

-

表 l 加样回 收试验 结果

样 品含量(协g / m L ) 加入量(协g / m L ) 狈吐得量(协g / m L )

A B C A B C A B C

5 7 38 2 7 6
.

14 8 2 0
.

4 2 0 19
.

8 16 18
.

8 4 2 7 7 8 0 7 7
.

9 9 8 9 5
.

4 7 9 28
,

2 0 8

57
.

3 82 7 6
.

14 8 2 0
.

42 0 3 9
,

6 3 2 3 7
.

6 8 4 15
.

5 6 0 9 7
.

6 6 4 1 1 3
.

4 89 35
.

6 5 9

57
.

3 8 2 7 6
.

14 8 20
.

4 2 0 5 9
.

4 4 8 5 6
.

52 6 2 3
.

34 0 1 18 8 4 8 13 1
.

2 2 4 4 3 4 7 9

57
.

3 5 1 7 6
.

107 20
.

4 0 9 19
.

8 1 6 18
.

8 4 2 7
.

7 8 0 7 7
.

2 2 6 9 4
.

6 0 0 28
.

1 10

5 7
.

3 5 1 76
.

10 7 2 0
.

4 0 9 3 9
‘

6 3 2 3 7
.

6 84 1 5
.

56 0 9 7
.

9 10 1 13
.

2 8 4 3 5
,

8 6 2

5 7
,

3 5 1 7 6
.

10 7 2 0
.

4 0 9 5 9 4 4 8 5 6
_

5 2 6 2 3
‘

3 4 0 1 1 7
.

0 10 13 1
.

8名7 4 3 8 7 7

5 6
.

8 5 2 75
.

4 4 4 2 0 2 3 1 19
.

8 1 6 18
.

84 2 7
.

7 8 0 7 6
.

80 7 9 4
.

2 2 0 2 7
.

9 6 0

5 6
.

8 5 2 7 5
.

4 4 4 2 0
.

2 3 1 3 9
.

63 2 3 7
.

6 8 4 1 5
.

5 6 0 9 8
.

18 4 1 12
.

6 3 2 3 5 5 9 8

5 6
.

8 5 2 7 5
.

4 4 4 2 0 2 3 1 5 9
.

4 4 8 5 6
.

5 2 6 2 3
.

3 4 0 1 1 6
.

8 16 13 1 1 18 4 3
.

5 1 6

注
:
A 为对 乙酩氨基酚

,

B 为氛基比林
, c 为咖啡因

。

重现性试验
:

精密称取同一批样品 [批号为 0 5 0 3 01 (4 7 4 )]6

份
,

按供试品溶液制备方法制备
,

在上述色谱条件下进样
,

记录峰

面积
。

结果对乙酞氨基酚
、

咖啡因和氨基比林的 RS D 分别为 0
.

7%

(
n = 6)

,

0
.

4 % (
n 二

6) 和 0
.

5% (
n =

6)
,

表明本法重现性良好
。

稳定性试验
:
吸取供试品溶液〔批号为 0 50 30 1 (4 7 4 ) ]在室温下

放置
,

按 2
.

1 项下色谱条件
,

于 0
,

4
,

6
,

8
,

10 h 时进样
,

记录峰面积
。

对乙酞氨基酚
、

咖啡因和氨基 比林的 Rs D 分别为 0
.

78 %
,

0 80 %

和 0
.

7 4 %
,

表明供试品溶液在 10 h 内稳定
。

2
‘

4 样品含量测定

取同一厂家的 3 批样品
,

按供试品溶液制备方法制备
,

按上述

色谱条件进样
,

以外标法计算样品中三组分含量
。

结果见表 2
。

回收率 (% ) 万(% ) Rs D (% )

A B C A B C A B C

ID 4
.

0 4 10 2
.

6 0 10 0 10

10 1
.

6 4 9 9
.

0 9 9 7 9 4

10 3
.

4 0 9 7
.

4 3 9 8
.

8 0

10 0
.

3 0 9 8
.

1 5 9 8
.

9 8

10 2
.

34 9 8
,

6 5 9 9
.

3 1 102
.

0 9 9
.

0 9 9 3 1 6 1
.

5 0
.

8

10 0
,

35 9 8
.

6 8 10 0
.

5 5

10 0
.

70 9 9
.

6 5 9 9
.

3 4

I()4
.

29 9 8
.

6 8 9 8 7 6

10 0
.

87 9 8 4 9 9 9
.

7 6

3 讨论 表2 样品含量测定结果(标示量的务 )

31 原标准 中未对对 批号 对乙酷氛
姗

氨墓比林 咖啡爵

乙酞氨基酚的含量测定 050 3肚 (4 74 ) 94- 4 104
一

7 9 2
.

。

方法予以收载
,

药品质量 04 120 1(。68 ) 蚁 2 101
1

7 外。

未完全受控
,

标准存在严 04 03 04 (v6 9) 106 5 98
·

8 % *4

重不足
。

3
.

2 咖啡因含量测定采用氯仿提取后剩余碘量法滴定
,

步骤烦

琐
,

氯仿毒性较大
,

且挥发性强
。

而采用即LC 法同时测定氨基比

林
、

对乙酞氨基酚和咖啡因含量
,

不仅操作简单
,

而且方法精密度

好
、

准确性高
。

(收稿 日期
: 20 06 一 02 一 1 7 ;修回 日期

: 2 00 6 一 05 一08 )
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