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摘要:  建立了茶碱缓释片中茶碱含量的 HPLC测定方法。色谱柱为 Dikma D iamonsil C18, 流动相为甲醇

- 水 ( 50B 50), 流速 110mL# m in
- 1
, 检测波长为 272nm。线性范围 4312~ 12916Lg# mL

- 1
, r= 019999,

平均回收率为 98173%, RSD为 0170%。方法准确可靠, 简单易行, 适用于茶碱缓释片中茶碱的含量测

定。
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Determ ina t ion of Theophylline Susta ined- re lea se Tab lets by HPLC

Ca iTao and Zhu Yeguang ( Institute for Drug Con trol ofW eifang City, Shangdong Province 261041)

ABSTRACT A HPLC methodwas established for the determ inat ion ofTheophylline Sustained- re lease Tablets.

A D iamonsil C18 column was used w ith methanol andwater ( 50B 50) as the mob ile phase, the flow rate was 110

mL# m in
- 1
, and the detection wave length was 272nm. The calibration range was 4312~ 12916Lg# mL

- 1
, and

the relative index was 019999. The average recovery was 98173% withRSD = 0170%. The method is accurate,

re liable and simple, and could be used for the determ ination ofTheophylline Susta ined- release Tab lets.
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  茶碱缓释片是 5中国药典 6 2005年版二部收

载的品种, 其含量测定采用传统的容量分析方

法
[ 1]
, 笔者建立了测定产品中茶碱含量的高效液

相色谱法, 该法专属性强, 结果准确、可靠。

1 仪器与试剂

Bio- Tek高效液相色谱仪 (美国 ), 535型检

测器, Ckchrom工作站; METTLER AE 240十万分

之一天平。甲醇为色谱纯 (天津四友 ), 水为纯化

水。

茶碱对照品 (中国药品生物制品检定所,

10121- 9903), 茶碱缓释片 (上海某药厂, 批号:

20050401, 20041112, 规格: 011g; 广州某药厂,

批号: 20050417, 20050501, 规格: 011g)。

2 方法与结果

211 色谱条件

色谱柱为 Dikm a D iamonsil C18柱 ( 416 @

150mm, 5Lm), 流动相为甲醇 - 水 ( 50B 50), 流

速为 110mL# m in
- 1
, 检测波长为 272nm, 进样体

积 10LL, 柱温为室温, 理论板数 1239, 最低检出

量 \ 1414Lg# mL
- 1
。

212 对照品溶液的制备

精密称取 105e 干燥至恒重的茶碱对照品

21160mg, 置 100mL量瓶中, 加流动相 30mL超声

使溶解, 放冷, 用流动相稀释至刻度, 摇匀, 即得

浓度为 216Lg# mL
- 1
的茶碱对照品贮备液。精密量

取 5mL于 10mL量瓶中, 加流动相稀释至刻度, 摇

匀, 作为对照品溶液。

213 样品溶液的制备

取茶碱缓释片 20片, 精密称定: 214269g, 平

均片重 011213g, 研细, 精密称取细粉适量 (约相

当于无水茶碱 011g) 于 100mL量瓶中, 加流动相

适量超声使溶解, 放冷, 用流动相稀释至刻度, 摇

匀, 滤过, 精密量取续滤液 5mL置 50mL量瓶中并

用流动相稀释至刻度, 摇匀, 作为供试品溶液。

214 阴性对照溶液的制备

另取不含茶碱的空白制剂产品, 同法操作制成

阴性对照溶液。

分别吸取对照品溶液, 供试品溶液, 阴性对照

溶液注入液相色谱仪, 记录色谱图, 阴性对照溶液

在茶碱出峰位置无干扰, 见图。
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图  茶碱缓释片 H PLC色谱图

a1对照品; b1样品; c1阴性对照; 11茶碱

215 线性关系考察

分别精密吸取上述对照品贮备液 210、 310、

410、510、610mL于 10mL量瓶中, 用流动相稀释

至刻度, 摇匀, 各进样 10LL, 按上述色谱条件测

定峰面积, 以峰面积为纵坐标, 进样浓度 ( Lg#

mL
- 1
) 为横坐标, 绘制标准曲线, 并进行回归分

析, 结果茶碱在 4312~ 12916Lg# mL
- 1
浓度范围内

有良好线性关系, 回归方程为: Y = 276012X +

10945 ( r= 019999)

216 精密度试验

精密吸取对照品溶液 10LL, 连续进样 5针,

结果茶碱平均峰面积为 3042803, 其 RSD 为

0117%。

217 稳定性试验

精密吸取同一供试品溶液 10LL, 分别在 0、

2、 6、 8、10、 24小时进样, 测定茶碱平均峰面积

为 2819282, RSD为 0137%, 表明供试品溶液以流

动相为溶剂在 24小时内稳定。

218 重复性试验

取同一批号样品, 精密称取 5份, 按上述方法

制备供试品溶液, 以上述色谱条件测定茶碱的平均

含量为 9615% , 其 RSD为 0149%。

219 回收率试验

分别称取已知准确含量的供试品 9份, 分别精

密加入茶碱对照品溶液 110, 210, 310mL, 依上述

色谱条件测定, 茶碱回收率为 98173% ( n= 9 ),

其 RSD为 0170%。

2110 样品含量测定

取 4批样品, 按上述供试品溶液的制备方法制

备供试品溶液, 依上述色谱条件测定含量, 结果见

表。

表  样品中茶碱的含量测定结果 ( n= 4)

批号 茶碱的含量 (% ) RSD (% )

20050401 96150 0149

20041112 98183 0198

20050417 99120 1110

20050501 98147 0178

3 讨论

311 流动相的选择

分别以甲醇 - 水比例为 80B 20; 60B 40; 50

B 50进行了实验, 以 50B 50理论板数高, 拖尾因

子小。

312 检测波长的选择

取上述 213 /样品溶液的制备0 项下的供试品

溶液, 并用流动相稀释至 15Lg# mL
- 1
的溶液, 在

200nm ~ 300nm波长范围内进行紫外光谱扫描, 在

272nm波长处有最大吸收, 故选用 272nm作为其

吸收波长。
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的情况, 指定国家伦理委员会或 /和临床试验管理

中心承担对伦理委员会的检查工作。
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