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摘要!目的?建立复方枇杷喷托维林颗粒中枸橼酸喷托维林含量的高效液相测定方法) 方法:采用 %J4376K,
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1%色谱柱&流动相!#Z三乙胺溶液$用磷酸调 M-至 '=" %0乙腈$+"v'"%&流速!#=" 1E,136

D#

&检测波长!!#"

61) 结果:枸橼酸喷托维林在 "="! j#="# J,E

D#的质量浓度范围内线性关系良好'VrA A(! )'!=## TD) '@@=+#$/r"=@@@

@%'平均加样回收率为 @@=*Z'WV\r#=!Z) 结论:该法简便(准确'可用于复方枇杷喷托维林颗粒中枸橼酸喷托维林的质

量控制)
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??复方枇杷喷托维林颗粒是由枇杷叶流浸膏(甘
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草流浸膏(复方樟脑酊(薄荷脑(枸橼酸喷托维林及

一些药用辅料组成的复方制剂'临床用于呼吸道感

染(支气管炎等引起的干咳或咳嗽少痰*#+

) 方中主

要化药成分枸橼酸喷托维林$标示量 ! 1J,J

D#

%为
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非成瘾性镇咳药'具有中枢和外周性镇咳作用) 现

行国家标准*#+采用紫外分光光度法对制剂中枸橼

酸喷托维林的量进行了控制'但存在!$#%对照品溶

液和样品溶液浓度不一致$相差 !( 倍%'对照品溶

液吸收度读数已经超出仪器范围'使用的 M-r( 的

醋酸盐缓冲液和甲基橙溶液无具体配置方法'按原

标准无法检测) $!%样品用水溶解后'用 A 1E氯仿

振摇提取'用滤纸滤过'由于滤纸吸附明显'需滤纸

吸附平衡后再取续滤液测定'但样品量过少'导致

结果重现性差) 为解决以上问题'参考相关文

献*!0)+

'建立了复方枇杷喷托维林颗粒中枸橼酸喷

托维林含量测定的高效液相色谱法$-_E,%'方法

学结果表明'本方法简便(准确'可更好的用于枸橼

酸喷托维林的质量控制)

9:仪器与试药

9=9:仪器:高效液相色谱仪$日本岛津公司 E,D

'"%\型'V_\0!"%紫外检测器'/1M5S79! 色谱工

作站%'b_/0#"( 型电子分析天平$瑞士梅特勒公

司%' g̀0(""\/型数控超声波清洗器$昆山超声仪

器有限公司%)

9=;:试药:枸橼酸喷托维林对照品$中国药品生

物制品检定研究院'批号 #""*'!0!""+"!'含量

@)=+Z%&复方枇杷喷托维林颗粒$江西赣南海欣药

业股份有限公司提供'批号!#("#!!"'(#(#!#""#(

#(#!#""!%&试剂!磷酸$国药集团化学试剂有限公

司%分析纯'三乙胺和乙腈$美国天地公司%均为色

谱纯'水为高纯水)

;:方法与结果

;=9:溶液的制备

;=9=9:对照品溶液:精密称取枸橼酸喷托维林对

照品 (#=") 1J'置于 (" 1E量瓶中'用水溶解并稀

释至刻度'摇匀'作为枸橼酸喷托维林对照品储备

液) 再精密量取对照品储备液 ( 1E'置 !( 1E容量

瓶中'用水稀释到刻度'摇匀'即得)

;=9=;:供试品溶液:取供试品 ( J'精密称定'置

(" 1E容量瓶中'加入水 *" 1E'超声使溶解'冷却

至室温后用水稀释到刻度'摇匀'滤过'取续滤液作

为供试品溶液)

;=9=<:阴性样品溶液?按处方比例制备不含枸橼

酸喷托维林的阴性样品'按"!=#=!#项下方法制备

相应的阴性样品溶液)

;=;:方法学考察结果

;=;=9:色谱条件:色谱柱!%J4376K,
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1%&流动相!#Z三乙胺溶液$用磷酸调

M-至 '="%0乙腈$+"v'"%&检测波长!!#" 61&流速!

#=" 1E,136

D#

&柱温为 '( u&进样量!!"

&
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;=;=;:专属性试验:分别取对照品溶液(供试品

溶液和阴性样品溶液'按上述色谱条件测定'结果

表明'在该色谱条件下'枸橼酸喷托维林峰形良好'

辅料及其他成分对枸橼酸喷托维林的含量测定无

干扰) 色谱图见图 #)

%=对照品溶液

$=阴性样品溶液

,=供试品溶液

图 9:JAVK色谱图$#=枸橼酸喷托维林%

;=;=<:线性与范围:精密量取对照品储备液适

量'用水逐步稀释'得到如下系列浓度的对照品溶

液!"="!("="*("=#"("=!"("=("(#="# J,E

D#

) 精

密量取上述溶液各 !"

&

E注入液相色谱仪进行测

定'以枸橼酸喷托维林峰面积 V对相应质量浓度 T

进行线性回归'得枸橼酸喷托维林线性方程为!Vr

A A(! )'!=##TD) '@@=+#$/r"=@@@ @%'线性范围

为!"="! j#="# J,E

D#

)

;=;=>:定量限和检测限:取"!=!='#项下浓度为

"="! J,E

D#的对照品溶液'用水逐步稀释'按上述

色谱条件进行检测'记录色谱图) 以信噪比为 #"v#

时的对照品溶液浓度为定量限'枸橼酸喷托维林的

浓度为 "=""( " J,E

D#

) 以信噪比约为 'v# 时对照

,@!),
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品溶液浓度为检测限'枸橼酸喷托维林的浓度

"=""! " J,E

D#
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;=;=L:精密度试验:取对照品溶液'连续进样 A

次'枸橼酸喷托维林峰面积的平均值为# '!' **+='A'

WV\r"=#Z)

;=;=M:重复性试验:取供试品$批号!#(#!#""#%'

按供试品溶液制备方法配制 A 份'按上述色谱条件

进样测定'枸橼酸喷托维林含量均值为标示量的

@@=@Z'WV\r#=(Z)

;=;=N:稳定性试验:取供试品溶液'分别于 "(#(

*()(#" 和 #! L 各进样 !"

&

E'记录色谱图'结果枸

橼酸喷托维林峰面积的平均值为 # !A( 'A(=!#'

WV\r"=)Z) 试验表明'供试品溶液在 #! L 内

稳定)

;=;=W:回收率试验:取供试品$批号!#(#!#""#%'

精密称定 @ 份'每份约 ' J'置 (" 1E容量瓶中'分别

加入对照品储备液各 !="(*="(A=" 1E'按"!=#=!#

项下配制方法制备供试品溶液'进样测定'计算回

收率) 结果枸橼酸喷托维林的回收率为 @@=*Z'

WV\r#=!Z) 结果见表 #)

表 9:加样回收率试验结果
$) r@%

序号 称样量BJ样品中量B1J加入量B1J测得量B1J回收率BZ

# '=""+ + A="#" " !="#A A +=@@( " @)=*'

! '=""* ) A=""* ! !="#A A +=@A" " @A=@@

' '=""# " (=@@A A !="#A A )="!" " #""='*

* '=""" + (=@@A " *="'' ' #"="*( " #""='@

( '=""A # A=""A ) *="'' ' @=@@" " @)=+A

A '=""* " A=""! A *="'' ' #"="'" " @@=)A

+ '="") # A="#" ) A="*@ @ #!="@" " #""=*@

) '=""( ( A=""( A A="*@ @ #!="'" " @@=()

@ '=""! A (=@@@ ) A="*@ @ #!="'( " @@=+A

;=;=X:耐用性试验:取供试品$批号!#(#!#""#%'

按供试品溶液配制方法制备样品'分别用 %J3476K

,

#)

$#(" 11w*=A 11'(

&

1%柱和 9̀512<34,

#)

$!("

11w*=A 11'(

&

1%柱进行含量测定'试验表明供

试品溶液在上述色谱柱上分离效果均良好'枸橼酸

喷托维林峰理论塔板数均在 ' ("" 以上'含量测定

结果WV\r"='Z)

;=<:含量测定结果:取供试品$批号!#("#!!"'(

#(#!#""#(#(#!""!%'按供试品溶液配制方法制备

样品'分别测定'并与原标准方法测得的结果进行

比较'结果表明两法无显著性差异$见表 !%)

表 ;:供试品含量测定结果比较
BZ

批号 -_E,法 原标准方法

#("#!!"' #"#=! #"!="

#(#!#""# @@=@ @@="

#(#!#""! #""=' #"#=)

<:讨论

<=9:样品溶解液的选择:枸橼酸喷托维林在水中

易溶'本研究曾试验比较了文献中使用的水0甲醇$#

v#%'#Z三乙胺溶液$M-r'="%0甲醇$*(v((%和水'

试验结果表明'三者的提取回收率基本一致'因此

选择以水作为提取溶剂)

<=;:色谱条件的选择:称取枸橼酸喷托维林对照

品适量'分别以水(水0甲醇$#v#%(#Z三乙胺溶液

$M-r'="%0甲醇$*(v((%为溶剂'配置浓度为 "=!"

J,E

D#的对照品溶液'在 !"" j*"" 61的范围内扫

描'结果均在末端有较强吸收) 因此选择检测波长

为 !#" 61$比 !#( 61波长检测响应值提高 #=!(

倍%'同时选择乙腈而非甲醇作为有机相'是因为乙

腈在此范围没有紫外吸收'从而可以获得更低的背

景噪音'可以进一步提高方法的检测限)
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