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［摘 要］ 目的 建立测定复方苯巴比妥溴化钠片中苯巴比妥含量的高相液相色谱 ( high performance liquid
chromatography，HPLC) 法。方法 采用 HPLC 法，用辛烷基硅烷键和硅胶为填充剂，色谱柱( 250 mm×4． 6 mm，5 μm) ，流

动相: 乙腈-水 ( 30 ∶ 70 ) ，检 测 波 长: 220 nm; 流 速 1． 0 mL·min-1，进 样 量 10 μL。结 果 苯 巴 比 妥 在 0． 852 5 ～
85． 250 0 μg·mL-1范围内线性关系 良 好 ( r = 0． 999 8 ) ，平 均 加 样 回 收 率 100． 06%，相 对 标 准 偏 差 ( relative standard
deviation，RSD) 为 0． 8% ( n=5) 。结论 该方法简便快捷，准确，重复性好，灵敏度高，可用于建立复方苯巴比妥溴化钠片

的定量质量标准。
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复方苯巴比妥溴化钠片由苯巴比妥、丹参、缬草流

浸膏、樟脑、溴化钠、黄花败酱、珍珠母、冰片等 8 味药

组成［1-2］，收载于《国家药品监督管理局国家药品标准

化学药品地方标准上升国家标准》( 第十二册) ，常用

于癫 与神经官能症等。目前对该复方中苯巴比妥采

用液相色谱含量［3］测定，笔者在本实验中建立了一种

高效液相色谱( high performance liquid chromatography，

HPLC) 法，采用辛烷基硅烷键和硅胶为填充剂色谱柱，

测定苯巴比妥［4］的含量，该方法简便、快捷，为完善复

方苯巴比妥溴化钠片质量控制标准提供依据。
1 仪器与试药

1． 1 仪器 高效液相色谱仪: SHIMADZU 2010AHT，

Solution 色谱软件系统。
1． 2 试药 苯巴比妥对照品( 中国药品生物制品检

定所，批号: 1222-9602) ，苯巴比妥溴化钠片( 吉林省神

经精神病医院制药厂提供，批号: 20110112，20100902，

20100703，标示量均为含苯巴比妥 30 mg) ; 乙腈为色

谱纯，水为重蒸馏水，其他试剂均为分析纯。
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2 方法与结果

2． 1 色 谱 条 件 色 谱 柱: Phenomenex Luna C8 ( 2 )

100A ( 250 mm × 4． 6 mm，5 μm ) ; 流 动 相: 乙 腈-水
( 30∶70) ; 进样量: 10 μL; 流速 1． 0 mL·min-1 ; 检测

器: 紫外; 检测波长: 220 nm; 理论板数按苯巴比妥计算

不低于 2 000。苯巴比妥峰与相邻峰之间的分离度＞
1． 5，分离度良好。
2． 2 对照品溶液的制备 精密称取苯巴比妥对照品

15 mg，置于 25 mL 量瓶，加流动相稀释至刻度，摇匀，

精密量取 1 mL，置于 10 mL 量瓶，加流动相稀释至刻

度，摇匀，即得每毫升含苯巴比妥 60 μg 的溶液。
2． 3 供试品溶液的制备 取本品 20 片，精密称定，研

细，精密称取细粉适量( 相当于苯巴比妥 30 mg) ，置

50 mL量瓶，加流动相适量，超声处理 30 min ( 超声清

洗仪功率 55 kW) ［5］，放冷，用流动相稀释至刻度，摇

匀，滤过，精密量取续滤液 1 mL，置于 10 mL 量瓶，用

流动相稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。
2． 4 空白对照溶液的制备 以相同的处方比例，制得

不含苯巴比妥的空白样品，按供试品溶液的制备方法

制成空白对照溶液。
2． 5 空白干扰实验 分别精密吸取苯巴比妥对照品

溶液、供试品溶液及空白对照溶液各 10 μL，注入高效

液相色谱仪，结果证明空白对照无干扰。
2． 6 线性关系考察 取浓度为 85． 25 μg·mL-1 苯巴

比妥对照品溶液，吸取 0． 1，0． 5，2． 5，5． 0 和 10． 0 mL，

分别置于 10 mL 量瓶，加流动相稀释至刻度，摇匀，分

别精密吸取 10 μL 注入液相色谱仪，以浓度为横坐标，
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峰面积 为 纵 坐 标 作 图，得 回 归 方 程 为 Y = 260 35 +
467． 4X，r=0． 999 8。结果表明苯巴比妥在 0． 852 5 ～
85． 250 0 μg·mL-1范围内具有良好的线性关系。
2． 7 稳定性实验 取样品 1 份( 约 0． 45 g) ，精密称

定，按“供试品溶液的制备”项下方法依法制备［6］，按

上述色谱条件每隔 3 h 进行测定，共计进样 5 次，测定

其稳定性。统计结果表明，峰面积的相对标准偏差

( relative standard deviation，RSD) 为 0． 9%，表明样品

溶液在 12 h 内稳定。
2． 8 精密度实验 精密吸取对照品溶液，连续进样 5
次，测定其峰面积，其 RSD 为 0． 31% ( n=5) ，结果表明

精密度良好。
2． 9 重 复 性 实 验 取 同 一 批 号 的 样 品 ( 批 号:

20110112) 5 份，每份约 0． 45 g，精密称定，按“供试品

溶液的制备”项下方法依法制备，按上述色谱条件测

定，每份连续进样 2 次。5 份样品的 RSD 为 0． 7%，结

果表明重复性良好。
2． 10 加样回收率实验 精密称定已知含量的样品

( 批号: 20110112) 5 份，每份约 0． 225 g，分别精密加入

浓度为 15． 01 mg·mL-1苯巴比妥对照品溶液 1 mL，按

样品方法制备及测定，计算回收率( 表 1) ，平均回收率

为 100． 06%，RSD 为 0． 8% ( n=5) 。结果表明，本法具

有良好的加样回收率。
2． 11 样品含量测定 按上述色谱条件对 3 个批号样

品中 苯 巴 比 妥 的 含 量 进 行 测 定，结 果 批 号 为

20110112，20100902，20100703 的苯巴比妥含量分别为

标示量的 100． 3%，101． 2%，101． 8%。

表 1 苯巴比妥加样回收率实验结果 mg

样品量 /
g

样品中含苯

巴比妥量

加入

对照品

实测

总量
回收量

回收率 /
%

0． 226 3 15． 21 15． 01 30． 23 15． 02 100． 07
0． 225 5 15． 15 15． 01 30． 19 15． 04 100． 20
0． 225 8 15． 16 15． 01 30． 17 15． 01 100． 00
0． 226 1 15． 20 15． 01 30． 22 15． 02 100． 07
0． 226 3 15． 23 15． 01 30． 24 15． 01 100． 00

3 讨论

3． 1 流动相的选择 笔者考察了几种流动相，有甲

醇-水、乙腈-水等，结果乙腈-水体系分离效果好。故采

用乙腈-水体系。
3． 2 色谱柱的选择 采用同等长度和内径的辛烷基

硅烷键和硅胶为填充剂色谱柱和 ODS 柱，通过实验比

对发现，辛烷基硅烷键和硅胶为填充剂色谱柱优于

ODS 柱。
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甘草酸二铵肠溶胶囊的制备与质量控制
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［摘 要］ 目的 探讨甘草酸二铵肠溶胶囊的制备与质量控制方法。方法 采用挤出滚圆法制备微丸，进行流化

床包衣，并采用正交实验法进行处方筛选，以溶出度、耐酸力等指标进行质量研究。结果 高效液相色谱法测定耐酸力

和缓冲液中释放度，在 10 ～ 500 μg·mL-1浓度范围内，甘草酸二铵线性方程 Y=0． 305X+170． 69，R2 = 0． 999 4，样品耐酸力

和缓冲液中释放度均达到质量要求。最终确定了甘草酸二铵肠溶胶囊的处方和工艺，产品释放符合要求。结论 采用

该处方和工艺能生产出合格产品。
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甘草酸二铵是从甘草中提取的 α 体甘草次酸衍

生物，具有抗炎、抗变态反应、抗病毒、保护细胞膜结

构、调节免疫、改善肝功能等多种作用。甘草酸二铵属

于弱酸性化合物，微溶于水，且水溶液不稳定，在酸性
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