
表1样品测定结果

幽尝掣塑型巡篙产塑燮燮坐#L 比色法
HPLCHPLC批号 比色法 法 ⋯一

3．2溶液的稳定性

取溶出度测定的供试品溶液在室温自然光下长

时间放置后依法测定。发现样品中甲磺酸二氢麦角

隐亭A的浓度会明显变小，说明样品在0．1 mol·

L一盐酸溶液中不稳定。建议溶出度对照品溶液临

用新配。
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高效液相色谱法测定人参五昧子颗粒中五味子醇甲的含量

李慧，别、艳杰，王路宏<吉林省四平市食品药品检验所，四平136000)

摘要 目的： 建立人参五味子颗粒中五味子醇甲的含量测定方法。方法：色谱柱为Diamonsil C。s(4．6 him×250 mm，5

“m)；流动相为甲醇．水(65：35)；流速为1．0 mL·min～；柱温为30℃，检测波长：250 nm；进样量为10p&，外标法计算含量。

结果：五味子醇甲在0．062 44一1．248 8 la,g·L“范围内峰面积与浓度具有良好的线性关系，A=2 189．6C，r=1．000 0，平均回

收率为99．0％RSD为1．8％(n=6)。结论：方法简便，准确，可为标准的修订提供可行的依据。

关键词：人参五味子颗粒；五味子醇甲；高效液相色谱法
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Determination of Schisandrin in Renshen Wuweizi Granules by HPLC

Li Hui，Sun Yan-jie，Wang Lu—hong(sipinInstituteforFood andDrugControl ofJilinProvince，Sipin 136000)

Abstract Objective：To establish the determination method for Schisandrin in Remhen Wuweizi Granules．Methods：A Diamomil C蟾

eolurnn(4．6 film×250 nlnl，5岬)；the mobile phase was methanol-water(65：35)and the flow rate WaS 1．0 n也·min～．‰column
temperature was 30℃．m detection wavelengh was 250 nm．Sample volume was 10止r11Ie quantitative analysis used external standard

method．Results：1he linear l-allge惝0．062 44—1．248 8嵋·一，A=2 189．6C，r=1．000 0．ne average recovery rate WaS 99．0％，

RsD=1．8％，(I／,=6)．Conclusion：The method iS simple and accurate．It carl offer tIle feasible basis for revision of the standard．

Key words：HPLC；Renshen Wuweizi Granales：Schisandrin

人参五味子颗粒由五味子、人参加蔗糖粉制成。

收载于《卫生部药品标准》中药成方制剂第四册。

具有益气敛阴，安神镇静。用于病后体虚，神经衰

弱。原标准未制定五味子含量测定方法。研究表
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明，五味子醇甲是五味子的主要活性成分，具有收敛

固涩，益气生津，补肾宁心等作用。本试验建立了高

效液相色谱法测定人参五味子颗粒中五味子醇甲的

含量的方法，方法简便、准确、重复性好。

l材料

日本岛津LC一2010AHT高效液相色谱仪，LCs-

]ution工作站；五味子醇甲对照品(购自中国药品生物

制品检定所)批号：1110857．200507；人参五味子颗粒

(市售)。甲醇为色谱纯，水为纯化水，其它试剂均为

分析纯。使用前经五氧化二磷减压干燥24 h。

2方法与结果

2．1色谱条件

色谱柱Diamonsil C18(4．6 nl／n x 250 mln，5 laln)；

LCslution工作站，流动相：甲醇一水(65：35)；流速：1

mL·min～；检测波长：250 nlTi；柱温：30℃，进样量：10

止，理论板数按五味子醇甲峰}f算应不低于4 000。

2．2溶液的制备

2．2．1对照品溶液精密称取五味子醇甲对照品

适量，加甲醇制成每1 mL含60斗g的溶液，即得。

2．2．2供试品溶液取人参五味子颗粒10袋内容

物，精密称定，研细，取约5 g，精密称定，精密加入

甲醇25 mL，超声处理20 min(功率200 W，频率55

kHz)，放冷至室温，再称定重量，用甲醇补足减失的

重量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2．2．3阴性对照试验按外方比例和工艺，同法制

成缺五味子的阴性对照品，按供试品溶液制备方法

制备即得。

2．3 专属性

精密吸取供试品溶液、阴性对照溶液、对照品溶

液各10汕，注入色谱仪中，由色谱图可知，在与对
照品色谱峰保留时间相应的位置上，供试品溶液具

有相同的保留时间的色谱峰出现，而阴性对照溶液

在此峰位无吸收，对本品中五味子醇甲的测定无干

扰。色谱图见图1。

2．4标准曲线的制备

精密称取五味子醇甲对照品适量加甲醇制成每

1 mL含62．44斗g的溶液，分别精密吸取1，5，10，

15，20斗L测定，以对照品进样量为横坐标，以峰面

积为纵坐标，绘制标准曲线，计算回归方程，A=

2 189．6C，，．=1．000 0，结果表明五味子醇甲在

0．062 44～1．248 8 p,g内具有良好的线性关系。

2．5精密度试验

精密吸取上述对照品溶液10斗L，注入液相色

谱仪，重复5次测定其色谱峰面积值RSD为

!塾E璺塑!!!!堂堕垦丛!!!!塑。!!￡!!盟!：1

0．09％，表明精密度良好。
111V

，，man

图1五味子醇甲色谱图

九阴性对照溶液；B．对照品溶液；C．供试品溶液

2．6重复性试验

取同一批供试品(批号20050601)5份，按

“2．2．2”项下分别制备供试品溶液，依法测定，照

“2．1”项下的方法进样，得五味子醇甲含量的RSD

为0．92％．结果表明本法具良好的重复性。

2．7稳定性试验

精密吸取同一批供试品溶液，室温放置，分别于

0，2，4，8，24 h按上述色谱条件进样，测得五味子醇

甲峰面积RSD为0．62％结果表明24 h内供试品溶

液基本稳定。

2．8回收率试验

精密吸取已知含量的供试品(20050602，含量为

0．327 mg／袋)2．59，精密称定，分别加对照品溶液

(0．007 22 g·L一)25 mL共6份，照“2．1”项下的

方法进样，计算回收率，结果见表1。

表1 回收率试验结果(n=6)

N。． 取／震量样母／m含g量加／箩mg壁测／磐mg量同／芝率g 伽

由表1可知，测得平均回收率99．O％，RSD m-

1．8％回收率较好。

2。9样品测定

取样品3批，按“2．2．2”项下分别制备供试品

溶液，以“2．1”项色谱条件测定，每批样品测定三

次，取平均值，按外标法计算含量。结果见表2。

3讨论

对提取方法采用了超声处理10，20，30 min的

条件和回流处理20，40，60 rain的条件进行比较，结
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果采用了方法简便，且提取效果好的超声处理20

rain为提取条件。

表2样品中五味子醇甲的含量测定结果(n=3)

生鲴荭品箍蕉!!塑生箍!!鲞筮!魍59

对流动相的选择采用了分别以甲醇-水(68：

32)、甲醇．水(67：33)、甲醇一水(66：34)、甲醇一水(65

：35)进行比较试验。结果表明，以甲醇一水(65：35)

效果为好。

研究资料表明⋯，目前市上销售的五味子颗粒

中，有效成分含量甚微。因此为保证其疗效，对其含

量加以控制，是十分有必要。
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HPLC法测定咳特灵胶囊中马来酸氯苯那敏的含量

冯向东1，高光伟2，黄海欣1(河南省南阳市药品检验所，南阳473000；2．南阳市中心医院，南阳473000)

摘要 目的：建立咳特灵胶囊中马来酸氯苯那敏的含量测定方法。方法：采用HPLC法，使用C。8柱，流动相为一0．05 tool‘

L～KH，P0。溶液．三乙胺．磷酸(10：90：0．02：O．03)；流速1．0 mL·min～；柱温35℃；检测波长为219 nln。结果：马来酸氯苯

那敏进样量在0．035-0．173 p,g范围内呈良好线性关系，平均回收率(n=9)不低于98％。结论：本法简便，快捷，结果令人满

意，可作为咳特灵胶囊的质量控制方法之一。

关键词：HPLC；咳特灵胶囊；马来酸氯苯那敏；含量

中图分类号：921．2 文献标识码：A 文章编号：1009—3656(2009)一1—59—3

Determination of Chlorphenamine Maleate in Keteling Capsule by HPLC

Feng Xiang—don91，Gao Guang—wei2，Huang Hai—xinl(1．Nanya，lgInstituteforDrug Control，Nanyan9473000；2．The ControlHospital of

Nanyang，473000)

Abstract Objective：To establish a method for determining the content of Chlorphenamine Maleate in Keteling Capsule．Methods：

The separation was performed in the C
J8
column at 35℃．The mobile phase consisted of acetonitrile-0．5 tool·L～potassium phos-

phate monobasic．triethylamine．phosphoric acid(10：90：0．02：0．03)with flow rate 1．0 mL·rain～．The detective wavelength was set

at 219 alia．Results：The calibration clll-ves were linear in the ranges of 0．035-0．173 Itrg for Chlorphenamine Maleate，the average re·

coveries were POt less than 98％．Conclusion：The method is simple and rapid with satisfactory resuhs．It is suitable for quality control

of Keteling Capsule．

Key words：HPLC；Keteling Capsule；Chlorphenamine Maleate；Content

咳特灵胶囊由小叶榕干浸膏与马来酸氯苯那敏

2种成分制成，为一中西药复方制剂，功能镇咳、祛

痰、平喘、消炎，用于咳喘及慢性支气管炎的治疗。

原标准⋯中马来酸氯苯那敏采用的是限度检查的

方法控制含量。该方法需多次提取，操作步骤繁琐，

最后一步是与锌试剂反应测吸光度。但在测定进吸

收值一直下降，造成数据不准确，导致实验误差很

大，实际上此法不能控制马来酸氯苯那敏含量。为

准确评价其质量，本文选用合适的提取溶剂及流动

相，在C，。柱上分离、测定马来酸氯苯那敏含量，样品

不须特殊处理，具有准确，快捷无干扰的优点。
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