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高效液相色谱法测定克淋通片中盐酸小檗碱的含量

"

!徐天玲!!湖北中医学院!武汉 "#$$%&"

摘要!目的!探讨克淋通片中盐酸小檗碱的含量测定方法" 方法!高效液相色谱法" 采用 '() 色谱柱#*&$ ++,"-% ++$&

!

+%&流动相为 $-$## +./0/磷酸二氢钠1乙腈1三乙胺#&)2"*2(%$流速为 (-$ +/0+34$柱温 *& 5$检测波长!#"& 4+" 结果!!

#

!

6% 7$-$$$ (*8"9$-$*& "*$#7$-::: *盐酸小檗碱在 (-$(% ;:-("$

!

6范围内呈良好线性关系$#7$-::: *&平均回收率

为 ::-&<&$%&为 *-)%<" 结论!本法可准确快速的测定克淋通片中盐酸小檗碱的含量$可用于该制剂的质量控制"
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中图分类号!=*)">(!!文献标识码!?

!!克淋通片由四季红#黄柏等组方$具有清热泻火#利尿通

淋的功效$对于尿路感染#肾盂肾炎有较强疗效% 由于本品

四季红为地方收载品种$成分尚未明确$而黄柏为处方中主

要药味之一$且与疗效密切相关$故测定其成分盐酸小檗碱

含量有实际意义% 本试验采用高效液相色谱法测定克淋通

片中盐酸小檗碱的含量$用以反映和控制本品质量%

(!仪器与试药

洛尔高效液相色谱仪$紫外检测器$@ABC.+1*$$$ 工作

站$D@EEF@=G@1*%$ 电子天平$甲醇$乙醇均为色谱纯$磷

酸二氢钠$三乙胺为分析纯$水为重蒸水$盐酸小檗碱对照品

!(($8(#1*$$*$)$中国药品生物制品捡定所"$克淋通片%

*!方法与结果

*-(!色谱条件!采用依利特HIJKCL3/'

()

色谱柱!*&$ ++,

"-% ++$&

!

+"&流动相'$-$## +./0/磷酸二氢钠1乙腈1三乙

胺!&)2"*2("$流速为 (-$ +/0+34$柱温 *& 5$检测波长'#"&

4+% 理论塔板数按盐酸小檗碱峰计应不低于 *&$$%

*-*!溶液的配制!对照品溶液'精密称取在 ($& 5干燥至

恒重的盐酸小檗碱对照品 &$-) +6$置 ($$ +/量瓶中$加甲醇

溶液并稀释至刻度$摇匀$作为对照品溶液!每 (+/含盐酸小

檗碱 $-&$) +6"

供试品溶液'取片剂内容物 $-# 6$精密称定$置 &$ +/量

瓶中$加盐酸1甲醇!(2($$"溶液 #$ +/$超声处理 #$ +34$放

冷至室温$加甲醇至刻度$摇匀$用干燥滤纸过滤$取续滤液

即得%

*-#!阴性对照试验!配制缺黄柏的阴性样品$按供试品溶

液制备方法配制$吸取阴性样品溶液 ($

!

/$注入高效液相色

谱仪中测定% 结果表明'阴性样品无干扰%

*-"!线性关系的考察!分别精密吸取上述对照品溶液 *#%#

($#("#()

!

/进样$按上述色谱条件测定$以峰积分面积!""

对进样量 !!"进行线性回归$得回归方程为'!!

!

6" 7

$-$$$ (*8"9$-$*& "*$#7$-::: *% 结果表明$阿魏酸进样

量在 (-$(% ;:-("$

!

6范围内线性关系良好%

*-&!精密度试验!精密吸取对照品溶液 ($

!

/$按色谱条件

连续重复进样 & 次$测定$结果盐酸小檗碱峰面积的 $%&7

(-(*<$表明该方法的精密度良好%

*-%!重现性试验!取同一批样品 & 份$按正文含量测定方

法操作$& 份样品中盐酸小檗碱含量平均值为 "-)$ +606$

$%&为 (-8%<$表明方法的重现性较好%

*-8!稳定性试验!将克淋通片供试样品溶液室温保存$于

(#*###"#& 小时分别进样 ($

!

/并测定峰面积$% 结果表明'

样品溶液在 & 小时内保持稳定$相对标准偏差为 *-#(<%

*-)!加样回收率试验!取与重现性试验同一批号的样品 &

份!含量为 %-*( +606"$各取 $-* 6$精密称定$于每份中加入

* +/的上述盐酸小檗碱对照品溶液!$-&$) +60+/"$按供试

品溶液制备方法处理后$进样$记录色谱$计算回收率$得平

均回收率为$$%&为!' 7&"$说明回收率良好%

样品量
06

样品量
0+6

加入量
0+6

总检出量
0+6

回收率
!<"

平均回收率
!<"

=MN

!<"

$-*(&* (-##% (-$(% *-##% :)-"

$-*$(# (-*&$ (-$(% *-*8) ($(-*

$-()8) (-(%% (-$(% *-(%# :)-( ::-& *-)%

$-()&" (-(&( (-$(% *-(#( :%-"

$-(:8* (-**& (-$(% *-*8) ($#-%

*-:!样品含量测定!依供试品溶液制备项方法处理$吸取

续滤液$进样$用盐酸小檗碱对照品溶液为外标计算含量$即

得克淋通片中盐酸小檗碱的含量%
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# 讨论

黄柏为克淋通片的臣药$盐酸小檗碱为其主要的活性成

分$为更好的提高药品质量$确保疗效$我们对克淋通片中的

盐酸小檗碱的含量进行了研究% 该产品成分复杂$采用高效

液相色谱法能使盐酸小檗碱与其它组分得到较好的分离$从

而能准确测得其含量% 该方法样品处理简单$测得的结果回

收率高$精密度好$可以有效控制产品的质量%
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