
Ｃｈｉｎａ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１８ 年 １１月２０日第 ２７卷第 ２２期
Ｖｏｌ． ２７牞 Ｎｏ． ２２牞 Ｎｏｖｅｍｂｅｒ ２０牞 ２０１８

２５

第一作者：吴晓燕，硕士研究生，工程师，研究方向为药物分析，（电子信箱）３１０１３３７３７＠ ｑｑ． ｃｏｍ。

·检验检测· ｄｏｉ：１０． ３９６９ ／ ｊ． ｉｓｓｎ． １００６ － ４９３１． ２０１８． ２２． ００８

犤８ 犦费烨，付深振，吴浩忠，等． 高山大黄的显微及分子鉴定研
究犤 Ｊ 犦 ． 世界中医药，２０１５，１５（２）：２６１ － ２６４．

犤９ 犦邓玉珍． 土大黄基源鉴定及质量标准研究犤Ｄ 犦 ． 太原：山西省
中医药研究院，２０１６．

犤１０ 犦牟娟，张胜玉． 不同产地乌药的质量研究犤 Ｊ犦 ． 云南中医药
杂志，２０１３，２０（９）：６２ － ６３．

犤１１ 犦周国洪． 王不留行化学成分及炮制对其影响研究犤Ｄ犦 ． 北京：
中国中医科学院，２０１６．

犤１２ 犦高晓明，方成武，刘信秋，等． 几种易混果实种子类中药的
鉴别犤 Ｊ 犦 ． 安徽农业科学，２０１４，４２（１７）：５４１６ － ５４１７．

犤１３ 犦孙云波． 野生与栽培当归形态特征及品质的比较研究犤Ｄ 犦 ．
兰州：甘肃农业大学，２０１４．

犤１４ 犦高岩，王晓羽． 白术和苍术的鉴定研究犤Ｊ犦 ． 中国医药指南，
２０１６，２０（６）：３０ － ３２．

犤１５ 犦穆二廷，刘耀武，杨青山，等． 金钱白花蛇的微性状鉴别犤 Ｊ 犦 ．
安徽中医药大学学报，２０１６，３５（１）：８３ － ８５．

犤１６ 犦成刚，曾婷婷，田素果，等．几种常见观察蛇人工养殖条件下生
长于繁殖特征比较研究犤Ｊ犦．生态科学，２０１６，１２（４）：９８ －１０３．

犤１７ 犦陈马兰，唐胤泉． 中药房中药饮片质量管理现状及对策犤 Ｊ 犦 ．
中医药管理杂志，２０１６，２９（４）：８１ － ８２．

犤１８ 犦张英男． 中药饮片质量管理现状及应对措施犤 Ｊ犦 ． 湖北中医药
大学学报，２０１４，２０（４）：５６ － ５７．

犤１９ 犦刘妍，聂青，陈晶． 加强中药饮片质量管理的几点建
设—基于中药饮片生产链分析犤 Ｊ 犦 ． 中国中药杂志，２０１５，
１５（８）：３３１９ － ３３２２．

犤２０ 犦曾明成． 黄泰康． 我国中药饮片质量的影响因素分析和对
策犤 Ｊ 犦 ． 中国药业，２０１６，２５（３）：７ － １０．

牗收稿日期：２０１８ － ０７ － １１ 牘

檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨檨

高效液相色谱法测定复方银翘氨敏胶囊中
马来酸氯苯那敏含量及含量均匀度

吴晓燕 １，唐 琨 １，尚春燕 ２

（１． 四川省乐山市食品药品检验检测中心，四川乐山６１４０００； ２． 乐山职业技术学院，四川乐山６１４０００）
摘要：目的建立测定复方银翘氨敏胶囊中马来酸氯苯那敏含量及含量均匀度的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法。方法采用ＸＴｅｒｒａ ＲＰ１８色谱
柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），以甲醇为流动相Ａ，０． ０２ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸二氢钾溶液－三乙胺（１００ ∶ ０． １）为流动相Ｂ，梯度洗脱，流速
为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为３５ ℃，检测波长为２６２ ｎｍ。结果马来酸氯苯那敏质量浓度在４． ５６ ～ １１４． ０６ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系
良好，ｒ ＝ ０． ９９９ ９（ｎ ＝ ６），平均回收率为１０１． ０４％，ＲＳＤ为１． ６５％（ｎ ＝ ６）。结论该方法可用于该制剂中马来酸氯苯那敏含量及含量均
匀度的测定。
关键词：高效液相色谱法；复方银翘氨敏胶囊；马来酸氯苯那敏；含量测定；含量均匀度
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复方银翘氨敏胶囊（曾用名：双扑维Ｃ银翘胶囊、
维Ｃ银翘胶囊）为常见抗感冒药，是由对乙酰氨基酚、

马来酸氯苯那敏、维生素Ｃ及银翘浸膏等组方的中西
药复方制剂，现行标准收载于《国家药品标准·化学药品

·研究·
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１． 氯苯那敏
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液 Ｃ． 阴性对照品溶液

图１ 高效液相色谱图
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地方标准上升国家标准（第四册）》犤 １ 犦，但仅对维生素Ｃ
和对乙酰氨基酚的含量进行了测定，对处方中具有较强抗
组胺作用的马来酸氯苯那敏并未规定明确的测定方法。
本研究中采用高效液相色谱法对该品种中马来酸氯苯那
敏的含量及含量均匀度 犤２ － ７犦进行了测定，现报道如下。
１ 仪器与试药

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０型高效液相色谱仪，Ａｇｉｌｅｎｔ ＯｐｅｎＬＡＢ
色谱工作站，二极管阵列检测器（美国安捷伦科技有限
公司）；ＸＳ２０５ ＤｕａｌＲａｎｇｅ型电子天平（瑞士Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ
公司）。

马来酸氯苯那敏对照品（中国食品药品检定研究院，
批号为１０００４７ － ２０１５ － ０７，按Ｃ１６Ｈ１９ＣｌＮ２·Ｃ４Ｈ４Ｏ４计，含
量为９９． ７％）；复方银翘氨敏胶囊（委托企业，四川彩虹
制药有限公司，受托企业，四川恩威制药有限公司，批号
为１７０３１１，１７０５０１，１７０３１４）；甲醇为色谱纯，磷酸二氢
钾、三乙胺为分析纯，试验用水为纯化水。
２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

色谱条件：Ｗａｔｅｒｓ ＸＴｅｒｒａ ＲＰ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相：Ａ相为甲醇，Ｂ相为０． ０２ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸
二氢钾溶液－三乙胺（１００ ∶ ０． １），梯度洗脱（０ ～５ｍｉｎ，Ａ相
１５％→１５％；５ ～ １５ ｍｉｎ，Ａ相１５％→７５％；１５ ～ ２５ ｍｉｎ，
Ａ相７５→１５％）；检测波长：２６２ ｎｍ；进样量：２０ μＬ。
２． ２ 溶液制备

对照品溶液：取马来酸氯苯那敏对照品１１． ８２ ｍｇ，
精密称定，置１００ ｍＬ容量瓶中，加３０％甲醇溶液溶
解并稀释至刻度，摇匀，作为对照品贮备液。精密量取
５ ｍＬ，置２５ ｍＬ容量瓶中，加３０％甲醇溶液稀释至刻度，
摇匀，即得。

供试品溶液：取复方银翘氨敏胶囊２０粒，计算平均
装量，取适量（约相当于马来酸氯苯那敏１． １３ ｍｇ），精
密称定，置５０ ｍＬ容量瓶中，加３０％甲醇溶液２０ ｍＬ，超
声处理１０ ｍｉｎ，加３０％甲醇溶液稀释至刻度，摇匀，滤
过，取续滤液，作为供试品溶液（供含量测定用）。另取本
品１粒，置５０ ｍＬ容量瓶中，加３０％甲醇溶液２０ ｍＬ，超声
处理１０ ｍｉｎ，加３０％甲醇溶液稀释至刻度，摇匀，滤过，
取续滤液，作为供试品溶液（供含量均匀度检查用）。

阴性对照品溶液：按处方配制不含马来酸氯苯那敏
的阴性样品，按供试品溶液制备方法配制，即得。
２． ３ 方法学考察

专属性试验：分别精密吸取马来酸氯苯那敏对照品
溶液、供试品溶液（含量测定用）和阴性对照品溶液各
１０ μＬ，照２． １项下色谱条件进样，记录色谱图。详见图１。

线性关系考察：取马来酸氯苯那敏对照品１１． ４４ ｍｇ，
精密称定，置２５ ｍＬ容量瓶中，加３０％甲醇溶液溶解并

稀释至刻度，摇匀，制成质量浓度为４５６． ２３ μｇ ／ ｍＬ的
对照品贮备液。精密量取上述对照品贮备液适量，以
３０％甲醇溶液为溶剂，分别制成质量浓度为４． ５６，
１８． ２５，４５． ６２，６８． ４３，９１． ２４，１１４． ０６ μｇ ／ ｍＬ的溶液，分
别精密量取１０ μＬ，注入液相色谱仪，按２． １项下色谱
条件进样测定，以对照品溶液质量浓度 牗 Ｘ 牘为横坐标、
峰面积（以氯苯那敏计，下同，Ｙ）为纵坐标进行线性回
归，得回归方程Ｙ ＝ １３． ９３３ Ｘ － ０． ５０６ ２，ｒ ＝ ０． ９９９ ９
（ｎ ＝ ６）。结果表明，马来酸氯苯那敏质量浓度在４． ５６ ～
１１４． ０６ μｇ ／ ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

重复性试验：取批号为１７０３１１的复方银翘氨敏胶
囊，照２． ２项下方法平行制备６份供试品溶液，分别精
密量取各溶液１０ μＬ，每份进样２次，记录色谱图。结果
马来酸氯苯那敏平均含量为标示量的１０２． ３４％，ＲＳＤ
为１． ３０％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。

精密度试验：精密量取前述质量浓度为４５． ６２μｇ ／ ｍＬ
的对照品溶液１０ μＬ，注入液相色谱仪，重复进样６次，
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表２ 样品含量均匀度测定结果（ｎ ＝ ３）
批号
１７０３１１
１７０５０１
１７０３１４

１
１００． ７２
１０４． ０８
１０７． １０

２
１０３． ８９
１０７． ３１
１０４． ２９

３
９９． ９０
１００． ０３
１００． ６３

４
１０７． ７３
１０１． ８７
１０２． １１

５
１０５． ７７
１０３． ９６
１０４． ２６

６
１０７． ５８
１０２． ６６
１０２． ０５

７
１０１． ９３
１０６． １０
１０６． ２２

８
１００． ９３
１０２． ５６
１０２． ５３

９
１０２． １１
１０８． ２５
１０５． ２３

１０
１０５． ０４
１０４． ２３
１０６． ６５

Ａ ＋ ２． ２ Ｓ
９． ８７
９． ６７
８． ９７

３ 讨论
３． １ 检测波长及流动相选择

根据对照品溶液紫外光谱图分析，马来酸氯苯那敏
在２１５ ｎｍ和２６２ ｎｍ波长处有最大吸收，同时参考
２０１５ 年版《中国药典（二部）》马来酸氯苯那敏含量测定项
下的色谱条件犤 ８ 犦，最终选择２６２ ｎｍ为检测波长。比较
流动相Ｂ分别为０． ０２ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸二氢钾溶液或
０． ０２ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸二氢钾溶液－三乙胺（１００ ∶ ０． １）对色
谱峰的影响。结果当流动相Ｂ为后者时，氯苯那敏峰形
有明显提高，且基线平稳。
３． ２ 洗脱方式选择

比较了等度洗脱和梯度洗脱的分离效能。当采用流
动相Ａ －流动相Ｂ（３０ ∶ ７０）等度洗脱时，氯苯那敏峰与
其他相邻成分峰不能达到有效分离，而在梯度洗脱程序
下，氯苯那敏峰分离度好，且保留时间在２０ ｍｉｎ内，故
采用梯度洗脱方法更适宜。
３． ３ 定量峰选择

在研究中的色谱条件下，马来酸氯苯那敏出现马来
酸与氯苯那敏２个峰犤 ９ － １２ 犦，但马来酸出峰时间早，易与
溶剂峰和维生素Ｃ色谱峰重叠，且氯苯那敏为有效成
分，故选择氯苯那敏峰进行定量。
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表１ 马来酸氯苯那敏加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
取样量（ｇ）
０． ２３０ ８
０． ２２７ ６
０． ２３１ ０
０． ２１１ ８
０． ２３９ １
０． ２２１ ９

样品含量（μｇ）
６３５． ０４
６２６． ２３
６３５． ５９
５８２． ７６
６５７． ８８
６１０． ５５

加入量（μｇ）
４５６． ２３
４５６． ２３
４５６． ２３
４５６． ２３
４５６． ２３
４５６． ２３

测得量（μｇ）
１ １０１． ２６
１ ０９４． ７７
１ ０９２． ７２
１ ０４１． ８２
１ １０６． ３８
１ １７７． ００

回收率（％）
１０２． １９
１０２． ７０
１００． ２０
１００． ６２
９８． ３２
１０２． ２４

Ｘ（％）

１０１． ０４

ＲＳＤ（％）

１． ６５

记录色谱图。结果的ＲＳＤ为０． １８％（ｎ ＝ ６），表明仪器
精密度良好。

稳定性试验：取批号为１７０３１１的样品，依法制备供
试品溶液，室温放置，分别于０，２，４，６，８，１２，２４ ｈ时进
样，测定峰面积。结果的ＲＳＤ为０． ２０％ 牗 ｎ ＝ ７ 牘，表明供
试品溶液在２４ ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取批号为１７０３１１且已知含量的样
品适量（约相当于马来酸氯苯那敏０． ６ ｍｇ），精密称定，
分别置６个５０ ｍＬ容量瓶中，分别精密加入线性关系考
察项下对照品贮备液１ ｍＬ，依法制备供试品溶液，精密
量取１０ μＬ，注入液相色谱仪，记录峰面积，外标法计算
含量。结果见表１。
２． ４ 样品测定

含量测定：取３种批号的复方银翘氨敏胶囊各
３份，依法制备供试品溶液，精密量取１０ μＬ，照２． １项
下色谱条件测定，记录峰面积，计算标示含量。结果３批

样品中马来酸氯苯那敏的平均标示含量分别为
１０２． ６１％，１０４． ２０％，１０３． ８４％（ｎ ＝ ３）。

含量均匀度测定：取３种批号的样品各１０粒，依法
制备供试品溶液，精密量取各１０ μＬ，照２． １项下色谱
条件测定，记录色谱峰峰面积（以氯苯那敏计），按外标
法计算含量。结果见表２，符合２０１５ 年版《中国药典（二
部）》通则０９４１含量均匀度项下有关规定（Ａ ＋ ２． ２ Ｓ≤ Ｌ，
Ｌ ＝ １５． ０）。


