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摘要 � 目的: 建立马来酸氯苯那敏片的含量测定方法。方法:色谱柱为 Diam onsil C18柱 ( 4� 6 mm � 250 mm, 5 �m ); 流动相为

庚烷磺酸钠溶液 (庚烷磺酸钠 15� 2 m g,加三乙胺 0�8 mL,加水 800 mL, 用冰醋酸调 pH至 3�3, 加水至 1 000 mL ) �甲醇�乙腈

( 35 41 24)。检测波长为 262 nm, 流速为 1� 0 mL! m in- 1;结果: 马来酸氯苯那敏线性范围为 0�032~ 0� 16 g! L- 1 ( r= 0� 999

3),平均回收率为 99� 5% , RSD为 0� 6% ( n = 6)。结论: 方法可靠、简便、重复性好,可用于该制剂的质量控制。
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� � ∀中国药典#2005年版二部
[ 1]
收载的马来酸氯苯

那敏及制剂含量测定方法分别为高氯酸滴定和紫外

分光光度法,过程烦琐,影响因素较多,特别是紫外分

光光度法测定时重现性极差,从而影响测定结果, 本

文用 HPLC法测定含量,较好地解决了这个问题。建

立了 HPLC法测定马来酸氯苯那敏片含量的方法。

1� 仪器与试药
日本岛津 LC - 10ATVP高效液相色谱仪, LC -

10ATVP泵, SPD- M 10AVP检测器, CTO- 10ASVP柱

温箱, SIL- HTA自动进样器, C lass- VP色谱工作站;

Sartorius- ME215S电子天平 (M ax 210g; d = 0�01

m g);马来酸氯苯那敏对照品 (中国药品生物制品检

定所,批号 100047- 200305), 马来酸氯苯那敏片 (市

场市售药品 3批, 编号 ∃ % & )。水为重蒸馏水; 甲

醇、乙腈为色谱纯,其余试剂为分析纯。

2� 方法与结果
2�1� 色谱条件
色谱柱: D iam onsil C18柱 ( 4�6 mm � 250 mm, 5

�m );流动相:庚烷磺酸钠溶液 (庚烷磺酸钠 15�2 mg,

加三乙胺 0�8 mL,加水 800 mL, 用冰醋酸调 pH 至

3�3,加水至 1 000 mL) �甲醇�乙腈 ( 35 41 24);流速:

1�0 mL! m in
- 1

; 检测波长: 262 nm; 进样量: 20 �L。

理论塔板数按马来酸氯苯那敏峰计算不低于 3 000。

2�2� 对照品溶液制备
精密称取 105∋ 干燥至恒重的马来酸氯苯那敏

对照品约 20 m g,置 25 m L量瓶中, 加流动相溶解并

稀释至刻度,摇匀, 作为对照品贮备溶液。精密取贮

备液 5 mL, 置 50 mL量瓶中加流动相并稀释至刻

度,摇匀, 即得。

2�3� 供试品溶液制备
取样品 20片,精密称定, 研细,精密称取约相当

于马来酸氯苯那敏 5 m g, 置 50 mL量瓶中,加流动相

溶解并稀释至刻度,摇匀,过滤,滤液作为样品溶液。

2�4� 阴性供试品溶液的制备
按处方 (不含马来酸氯苯那敏 )制备样品, 按

( 2�3)项方法处理即得。
2�5� 系统适用性试验
分别取对照品溶液,供试品溶液,阴性供试品溶

液各 20 �L, 注入液相色谱仪, 按上述色谱条件测

定,记录色谱图, 结果见图 1。在此条件下, 阴性样

品对马来酸氯苯那敏的测定无干扰,而且马来酸氯

苯那敏可达到基线分离,分离度 R > 1�5。
2�6� 线性关系考察
精密吸 ( 2�2)项下的对照品贮备溶液 1�0, 2�0,

3�0, 4�0, 5�0 m L,分别置 25 mL量瓶中,加流动相至

刻度,摇匀,依次取 20 �L注入液相色谱仪, 记录色

谱图,以峰面积积分值 ( Y )对马来酸氯苯那敏对照

品量 ( m g) (X )进行线性回归, 回归方程为: Y = 13

399�9X + 36 763�8, r= 0�999 3。表明马来酸氯苯那

敏 在 0�032~ 0�16 g! L
- 1
范围内线性关系良好。

2�7� 精密度试验
精密吸取对照品溶液 20 �L, 重复进样 6次, 峰
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面积积分值的 RSD为 0�98%。

图 1� 马来酸氯苯那敏 HPLC图谱

A�马来酸氯苯那敏对照品; B�样品; C�阴性样品

2�8� 稳定性试验
取供试品溶液, 按上述色谱条件, 分别于 0, 2,

4, 6, 8 h进样 1次, 记录色谱峰面积, RSD 为

0�65%。表明供试品溶液在 8h内稳定。

2�9� 重复性试验
取同一批号样品, 按供试品溶液的制备方法制

备 6份供试品溶液,分别测定,计算马来酸氯苯那敏

片含量, 其平均含量为标示量的 96�8%, RSD为

0�65%。表明此方法精密度良好。

2�10� 回收率试验
精密称取已知含量的样品 6份, 分别精密加

( 2�2)项下等量的对照品溶液,按 ( 2�3)项下的方法
处理, 分别测定, 计算回收率, 平均回收率为

99�5%, RSD为 0�6% ( n = 6)。

2�11� 样品测定
分别取 3批样品, 按 ( 2�3)项下的方法处理,分

别进样,测量峰面积, 每批同法测定 3次, 计算 3批

� �

样品中马来酸氯苯那敏的含量, 与药典标准照紫外

分光光度法在 264 nm波长测定吸光度计算含量并

比较,结果见表 1。

表 1� 样品含量测定结果 ( n = 3) (含量为标示百分含量 )

序号 紫外法 液相色谱法

1 95�5 96�7

2 96�9 96�2

3 97�3 98�6

3� 讨论
3�1� 本方法采用流动相, 先参照文献报道乙腈 �水 �
三乙胺, 发现峰形不是太好, 后参照 ∀国家药品标

准#化学药品地方标准上升国家标准第十一册 [ 2]
改

为本流动相体系,并根据平常工作经验适当加大甲

醇的浓度,马来酸氯苯那敏峰形对称, 分离完全, 阴

性样品无干扰。

3�2� 马来酸氯苯那敏紫外分光光度法测定时重现
性极差,这和马来酸氯苯那敏在溶液中呈解离状态

有关,因而在液相图谱中出现马来酸和氯苯那敏两

个峰
[ 3]
。

3�3� 本方法处理简单, 灵敏度高,且同一品种而方

法不一,建议药典委员会采用统一的方法。
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