
表 1　绿原酸回收率实验结果　

取样量 /

mg

样品含量 /

mg

加入量 /

mg

测得量 /

mg

回收率 /

%

1. 618 7 0. 607 0 0. 580 0 1. 173 7 97. 7

1. 542 6 0. 578 5 0. 580 0 1. 134 2 95. 8

1. 501 8 0. 563 2 0. 580 0 1. 122 9 96. 5

1. 573 9 0. 590 2 0. 580 0 1. 171 8 100. 0

1. 496 2 0. 561 1 0. 580 0 1. 025 9 97. 4

1. 585 0 0. 594 4 0. 580 0 1. 162 1 97. 9

表 2　样品含量测定结果　

批号
绿原酸的含量 /

%

每粒含绿原酸

的量 /μg

060801 0. 037 6 93. 75

060802 0. 037 8 94. 50

060803 0. 038 1 95. 25

060804 0. 037 0 92. 50

060805 0. 037 9 94. 75

3　讨论　

用 TLC法鉴别万太丹胶囊中紫草、槐花、金银花、

丹参的特征色谱斑点 ,斑点清晰 ,阴性对照无干扰 ,专

属性强 ,重复性好 ,可以定性地控制该制剂的质量。本

实验中 ,紫草的鉴别采用了紫草药材作为对照品 ,结果

表明 ,检出成分不受处方中其他组分的干扰 ,方法可

行。为了避免各因素对薄层色谱的影响 ,展开时室温

均控制在 18～25 ℃之间 ,相对湿度范围为 45% ～

65% [ 3 ]。

含量测定的流动相选择中 ,曾采用《中华人民共

和国药典》中绿原酸的流动相条件 (乙腈 ζ 0. 4%磷酸

溶液 = 13ζ 87) ,但由于万太丹胶囊中中药成分太多 ,

对绿原酸的峰干扰较大 ,因而分离度不好 ,将流动相选

择为乙腈 ζ 0. 3%磷酸溶液 = 15 ζ 85后 ,绿原酸的分

离效果得到明显改善 ,且磷酸浓度较《中华人民共和

国药典》标准浓度低 ,有利于保护色谱柱 ,是测定万太

丹胶囊中绿原酸含量的最佳流动相条件 [ 4 ]。
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高效液相色谱法测定盐酸奈福泮的含量
罗立骏 ,龚士学 ,张　伟
(重庆市药品检验所 , 401121)

[摘　要 ]　目的　建立高效液相色谱法测定盐酸奈福泮片的含量。方法　采用 Agilent Edip se XDB2C18 (4. 6 mm ×

250 mm, 5μm)色谱柱 ,以 0. 01 mol·L21庚烷磺酸钠溶液 (取 2. 02 g庚烷磺酸钠 ,溶于纯化水约 900 mL中 ,加入三乙胺

2 mL,用稀磷酸溶液调节 pH值为 3. 0,加纯化水至 1 000 mL) 2乙腈 (67ζ 33)作为流动相 ,流速 : 1. 0 mL·m in21 ,检测波长

215 nm。结果　盐酸奈福泮浓度线性范围为 10. 95～65. 70μ g·mL21 ( r = 0. 999 9) ,平均回收率为 99. 8% , RSD =

0. 67% ( n = 9) ,最低检出限为 19. 6 ng,定量限为 65. 3 ng。结论　该方法专属性强 ,结果准确 ,适用于快速测定盐酸奈福

泮片的含量。
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　　盐酸奈福泮为一种新型的非麻醉性中枢镇痛药 ,兼有轻度

的解热和肌松作用。化学结构属于环化邻甲基苯海拉明。不

具有非甾体抗炎药的特性 ,亦非阿片受体激动药。对中、重度

疼痛有效 ,其镇痛作用与吗啡相当。对呼吸抑制作用较轻 ,对

循环系统无抑制作用 ,具有依赖性小、不良反应小等优点。一

般常用于手术后、癌症、急性外伤镇痛 ,亦用于急性胃炎、胆道

蛔虫症、输尿管凝结物等引起的内脏平滑肌绞痛 [ 1, 2 ]。盐酸奈
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福泮片质量标准收载于《中华人民共和国药典》[ 3 ] ,采用非水滴

定法测定含量 ,经实验考察 ,因辅料中硬脂酸镁的影响 ,使测定

结果偏高 ,同时 ,因该法需要添加醋酸汞试液 ,易对环境造成污

染。笔者根据盐酸奈福泮的性质 ,建立了以水溶解并稀释样

品 ,再经离心处理供试溶液的方法 ,采用高效液相色谱 (HPLC)

法进行盐酸奈福泮片的含量测定。该法准确、可靠、便捷 ,更适

用于盐酸奈福泮片的含量测定。

1　仪器与试药　

1. 1　仪器　安捷伦 1100型高效液相色谱仪 (配备紫外检测器

及二极管阵列检测器 ) ;湘仪实验设备有限公司 H16502W型离
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心机。

1. 2　试药　盐酸奈福泮对照品 (中国药品生物制品检定所 ,批

号 : 1001682200602,纯度 99. 9% ) ,盐酸奈福泮片 (收集国内 7个

生产厂家共 7批样品 ,规格为每片 20 mg) ,庚烷磺酸钠为色谱

专用级 ,乙腈为色谱纯 ,水为超纯水 ,其他试剂均为分析纯。

2　色谱条件　

色谱柱 : Agilent Edip se XDB2C18 (4. 6 mm ×250 mm, 5μm) ;

流动相 : 0. 01 mol·L21庚烷磺酸钠溶液 (取 2. 02 g庚烷磺酸钠 ,

溶于约 900 mL水中 ,加入三乙胺 2mL,用稀磷酸溶液调节 pH

值为 3. 0, 加 水至 1 000 mL ) 2乙 腈 ( 67 ζ 33 ) ; 流 速 :

1. 0 mL·m in21 ;检测波长为 215 nm;柱温为 25 ℃;进样体积为

20μL。盐酸奈福泮峰的理论塔板数为 8 900,空白辅料、对照品

及样品的色谱图见图 1。

图 1　空白辅料 (A)、对照品 (B)及样品 (C) HPLC色谱图　

1.盐酸奈福泮

3　溶液的制备　

3. 1　对照品储备液　精密称取盐酸奈福泮对照品约 10 mg,置

50 mL量瓶中 ,加水溶解并稀释至刻度 ,摇匀。

3. 2　对照品溶液 　取“3. 1”项下的对照品储备液 5. 0 mL,置

25 mL量瓶中 ,加水稀释至刻度 ,摇匀。

3. 3　供试品溶液　取本品 20片 ,精密称定 ,研细 ,精密称取适

量 (相当于盐酸奈福泮 20 mg) ,置 500 mL量瓶中 ,加水适量 ,使

盐酸奈福泮充分溶解 ,加水稀释至刻度 ,摇匀 ,取溶液适量离心

(3 000 r·m in21 ) 5 m in,取上清液即得。

4　方法与结果　

4. 1　线性关系考察 　分别精密量取对照品储备液 5, 10, 15,

20, 25, 30 mL,置 100 mL量瓶中 ,加水稀释至刻度 ,摇匀 ,精密量

取适量 ,用水稀释成系列浓度 (10. 95～65. 70μg·mL21 ) ,摇匀 ,

按上述色谱条件测定峰面积 ,以峰面积 ( Y)为纵坐标 ,浓度 (X )

为横坐标 ,进行线性回归 ,得回归方程 : Y = 56. 613X - 13. 867,

r = 0. 999 9。结果表明 :盐酸奈福泮在 10. 95～65. 70μg·mL21

浓度范围内呈良好线性关系。

4. 2　精密度实验　取上述对照品溶液 ,连续进样 6次 ,测定峰

面积 , RSD为 0. 43% ,表明精密度良好。

4. 3　重复性实验 　照“3. 3”项下的方法 ,制备 6份供试品溶

液 ,依法测定含量 ,盐酸奈福泮片含量测定结果的 RSD为

0. 65% ,方法重复性良好。

4. 4　回收实验 　精密称取盐酸奈福泮对照品约 15 mg,置

500 mL量瓶中 ,约 10 mg与 12 mg,置 250 mL量瓶中 ,每个浓度组

各 3份 ,按配方比例加入空白辅料 ,照“3. 3”项下方法制备供试

液 ,依法测定 ,结果 3个浓度组的平均回收率分别为 100. 0% ,

99. 2% , 100. 1%。9份样品的平均回收率为 99. 8% , RSD为

0. 67%。

4. 5　稳定性实验 　取供试品溶液分别于 0, 2, 4, 6, 8, 10 h进

样 ,测得峰面积计算 RSD为 0. 3% ,表明样品溶液在 10 h内稳

定。

4. 6　最低检出限与定量限　当信噪比为 3时 ,最低检出限为

19. 6 ng;当信噪比为 10时 ,定量限为 65. 3 ng

4. 7　样品测定　取“3. 3”项下的供试品溶液及“3. 2”项下的对

照品溶液各 20μL,按上述色谱条件测定。按外标法峰面积分

别计算样品中的盐酸奈福泮的含量 ,并与非水滴定法测定的含

量进行比较 ,结果见表 1。

　　　　表 1　盐酸奈福泮样品测定结果比较　 %

生产厂家 批号 非水滴定法 HPLC法
厂家 1 20060902 99. 5 97. 9

厂家 2 08011801 98. 6 97. 1

厂家 3 20080301 97. 8 94. 6

厂家 4 20060801 99. 4 98. 3

厂家 5 20070311 93. 8 90. 8

厂家 6 20080101 98. 4 97. 0

厂家 7 061201 100. 9 99. 6

5　讨论　

5. 1　流动相与检测波长的选择　由于盐酸奈福泮为带正电荷

的化合物 ,故在流动相添加庚烷磺酸钠与其形成离子对 ,使盐

酸奈福泮保持稳定 ,同时 ,添加三乙胺 ,改善峰形。PDA检测器

扫描紫外吸收光谱 ,显示本品在 267 nm附近有最大吸收 ,但吸

收度非常小 ,在 215 nm附近有一平缓的最大吸收 ,且吸收度比

较大 ,考虑到流动相中的庚烷磺酸钠、乙腈在 215 nm附近均无

显著的紫外吸收 ,因此将检测波长定为 215 nm。

5. 2　提取条件的确定　盐酸奈福泮在水中溶解 ,滤纸对其有

较显著的吸附 ,故采用水作溶剂 ,经离心后实验 ,回收实验的回

收率为 99. 8% ,表明供试液的制备方法可行。

5. 3　两种方法测定结果差异的原因 　经实验证明 ,采用非水

滴定法测定 ,处方中的硬脂酸镁 ,也要消耗高氯酸滴定液 ,视处

方差异 ,使滴定结果显著偏高 1%～5%。

总之 ,本方法操作简便 ,专属性强 ,适于盐酸奈福泮片的含

量测定。
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