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@ @ 复方盐酸金 刚 乙 胺 胶 囊 为 一 新 的 复 方 制 剂，其 主 要 成

分为盐酸金刚乙胺、对 乙 酰 氨 基 酚、盐 酸 伪 麻 黄 碱 和 马 来 酸

氯苯那敏，国内外均未 上 市，其 生 产 工 艺 及 处 方 正 在 申 请 专

利。盐酸金刚乙胺 是 盐 酸 金 刚 烷 胺 的 类 似 物，抗 8 型 流 感

病毒活性比后者强，而中枢神经毒性比后者小［$］。本文以盐

酸金刚烷胺为内标，对 样 品 先 碱 化 后 提 取，然 后 采 用 气 相 色

谱法（9:）测定其中的盐酸金刚乙胺含量。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试药

@ @ 美国 8,)#310 公司 -.1"% 气相色谱 仪，火 焰 离 子 化 检 测

器（;<=），全自动进 样 仪，8,)#310 气 相 色 谱 工 作 站。氢 氧 化

钠、氯仿、甲醇均为分析纯；水为去离子水。盐酸金刚乙胺对

照品由浙江省药品检验所 标 化；复 方 盐 酸 金 刚 乙 胺 胶 囊（ 批

号：!"",$"$#，!"",$"$4 和 !"",$"$1）和 盐 酸 金 刚 烷 胺 由 浙

江康裕制药有限公司提供。

! ! #" 色谱条件

@ @ >?7#（," / A "B !# // )B 2B A "B ,! !/）毛细管柱；柱温

$," @ ；分流比 !"C $；氮气流速 $B # /A B /)1；进样量 $ !A。

! ! $" 溶液的配制

! ! $ ! !" 内标溶液的 配 制 @ 取 盐 酸 金 刚 烷 胺 适 量，加 水 溶 解

并稀释制成 $ , B A 溶液。

! ! $ ! #" 对照品溶液的配制 @ 精密量取所配制的 ! /A $ , B A

盐酸金刚乙胺溶 液，精 密 加 入 $ , B A 内 标 溶 液 ! /A，加 #"

, B A氢氧 化 钠 溶 液 ! /A，涡 旋 # -，精 密 加 入 氯 仿 # /A，振

摇，静止分层，取氯仿层即得。

! ! $ ! $" 样品溶 液 的 配 制 @ 取 !" 粒 胶 囊 的 内 容 物，精 密 称

定，研磨，精 密 称 取 细 粉 适 量（ 约 相 当 于 盐 酸 金 刚 乙 胺 #"

/,），置于 #" /A 量瓶 中，加 水 溶 解 并 稀 释 至 刻 度，摇 匀，精

密量取该溶液 ! /A 置 于 # /A 具 塞 试 管 中，精 密 加 入 内 标

溶液 ! /A，同“$ $ , $ !”节进行样品处理。

#" 结果与讨论

# ! !" 内标物提取测定的稳定性

@ @ 精密量取内标溶液 ! /A # 份，分别加入 #C 氢氧化钠溶

液 ! /A，涡旋 # -，分别精密加入氯仿 # /A，振摇，静置分层，

取氯仿层 $ !A 进样，计算峰 面 积 的 相 对 标 准 偏 差（DE=）为

"B ,C（! D #），说明内标物在提取测定时稳定。

# ! #" 方法的线性范围、检测限及精密度

@ @ 精密称取盐酸 金 刚 乙 胺 对 照 品 约 !#" /,，置 于 #" /A

量瓶中，加水溶解并稀释至 刻 度，摇 匀，分 别 精 密 量 取 "B "#，

"B $，"B !，"B ,，"B #，$B "，$B #，!B "，,B "，/B " /A 置 于 $" /A 量

瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，精密量取续滤液 ! /A，置具塞

试管中，加 #C 氢氧化钠溶液 ! /A，涡 旋 # -，精 密 加 入 氯 仿

# /A，振摇，静置使分层，取氯仿层 $ !A 进样，盐酸金刚乙胺

的质量浓度为 !#B "! E !""B $- /, B A 时与内标物的峰面积之

比与其质量浓度呈良好的线性关系（ " D "B 111 4）。

@ @ 取 # 份样品溶液进行测定，其盐酸金刚乙胺含量的 DE=

为 "B ,.C（! D #），最小检测量为 ! 1,。

# ! $" 盐酸金刚乙胺的回收率

@ @ 精密称取盐酸金刚乙胺对照品 !"，!# 和 ," /, 各 , 份，

加入处方量的辅 料 和 除 盐 酸 金 刚 乙 胺 外 的 其 他 主 成 分（ 对

乙酰氨基酚、马来酸氯苯那敏和盐酸伪麻黄碱），用水溶解并

稀释至 !# /A，摇匀，分别精密量取续滤液 ! /A，按“! $ !”节

处理，测得盐酸金刚乙 胺 的 平 均 回 收 率 为 $""B $C（! D 1），

DE= 为 "B ,-C 。

# ! %" 样品分析

@ @ 对 , 批 样 品 进 行 了 测 定，测 得 批 号 为 !"",$"$#，

!"",$"$4 和 !"",$"$1 的样品中 盐 酸 金 刚 乙 胺 的 含 量（ 相 对

于标示量，C ）分别为 1/B 4C，1/B 1C 和 1,B #C。

@ @ 复方盐酸金刚乙 胺 胶 囊 中 的 其 他 成 分 对 乙 酰 氨 基 酚 和

马来酸氯苯那 敏 在 本 试 验 条 件 下 不 出 峰，盐 酸 伪 麻 黄 碱 出

峰。盐酸金 刚 乙 胺、盐 酸 伪 麻 黄 碱 和 内 标 物（ 盐 酸 金 刚 烷

胺）之间的分离度均大 于 ,，符 合 中 国 药 典［!］对 药 品 测 定 的

要求。对照品与样品的色谱图见图 $。

图 !" 对照品溶液（"）及样品溶液（#）的色谱图

<$ E$ ：盐酸金刚烷胺；D$ >$ ：盐酸金刚乙胺；>$ 8$ ：盐酸伪麻黄碱$
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