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高效液相色谱法测定二羟丙茶碱的含量

于　河　先

（上海现代哈森（商丘）药业有限公司　商丘４７６０００）

摘　要：　目的：采用高效液相色谱法测定二羟丙茶碱的含量。方法：色谱柱（Ｗｅｌｃｈｒｏｍ）Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；以甲醇：

水（２５：７５）为流动相；流速为：１．０ｍｌ／ｍｉｎ，检测波长为２７３ｎｍ。结果：二羟丙茶碱在２５～１２５μｇ／ｍｌ范围内线性关系良好，ｒ＝１．００００；

平均回收率为９９．４％（ｎ＝６），含量测定ＲＳＤ＝０．３６％。结论：本方法测定二羟丙茶碱含量简便、灵敏、快速，结果准确可靠。

关键词：　高效液相色谱法；　二羟丙茶碱；　含量测定

ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００４－４３３７．２０１２．０２．０３８

　　二羟丙茶碱为平滑肌松弛药，常用于治疗支气 管 哮 喘、慢

性喘息型支气管 炎、慢 性 阻 塞 性 肺 气 肿 等，以 缓 解 喘 息 症 状。

也可用于心源性肺水肿引起的哮喘。本品收载于《中 国 药 典》

２０１０年版二部，使用高 氯 酸 非 水 滴 定 法 测 定 含 量。本 研 究 参

考有关资料、文献，对我公司生产的三批二羟丙茶碱 原 料 药 进

行了分析试验，建立了 ＨＰＬＣ法测定二羟丙茶碱的含量。

１　仪器与试药

１．１　仪器

安捷伦１２００型高效液 相 色 谱 仪；ＢＰ２１１Ｄ型 十 万 分 之 一

电子分析天平；ＦＡ１６０４型万分之一电子分析天平；ＪＣＸ－２００Ｇ
超声仪。

１．２　试药

二羟丙茶碱 对 照 品（中 国 药 品 生 物 制 品 检 定 所，批 号 为

１００４１７－２００５０１）；二羟丙茶碱原 料 药［上 海 现 代 哈 森（商 丘）药

业 有 限 公 司 生 产 提 供，批 号 为 １１０５１０５Ｂ１、１１０５１６５Ｂ１、

１１０５１９５Ｂ１］；甲醇为色谱级，水为纯化水。

２　色谱条件与系统性试验

色谱柱 Ｗｅｌｃｈｒｏｍ　Ｃ１８色谱 柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流

动相：甲醇－水（２５：７５）；流 速：１．０ｍｌ／ｍｉｎ检 测 波 长 为：２７３ｎｍ；

进样体积２０μｌ；理论塔板数按二羟丙茶碱峰计算不低于５０００。

３　溶液制备

３．１　对照品贮备液

精密称取二羟丙茶碱对照品２５ｍｇ，置于５０ｍｌ容 量 瓶 中，

加流动相溶解并稀释至刻度，摇匀，作为对照品贮备液。

３．２　对照品溶液

取“３．１”项下的 对 照 品 贮 备 液５ｍｌ，置５０ｍｌ容 量 瓶 中，加

流动相稀释至刻度，摇匀，制成每１ｍｌ中含０．０５ｍｇ的溶液，作

为对照品溶液。

３．３　供试品溶液

精密称取本品５０ｍｇ，置１００ｍｌ容 量 瓶 中，加 流 动 相 溶 解

并稀释至刻度，摇匀；再精密量取５ｍｌ，置５０ｍｌ容量瓶中，用流

动相稀释至刻度，摇匀，制成每１ｍｌ中含０．０５ｍｇ的溶液，作为

供试品溶液。

４　方法与结果

４．１　精密度试验

取上述对 照 品 溶 液，连 续 进 样６次，测 定 峰 面 积，计 算

ＲＳＤ＝０．４２％（ｎ＝６），表明精密度良好。

４．２　重复性试验

取同一批号（批 号 为１１０５１０５Ｂ１）样 品，按“３．３”项 下 的 方

法，制备６份供试 品 溶 液，依 法 测 定 含 量，二 羟 丙 茶 碱 含 量 测

定结果的ＲＳＤ为０．３６％（ｎ＝６），方法重复性良好。

４．３　稳定性试验

取一份供试品溶液，分 别 于０、２、４、６、８、１０小 时 测 样，测

得峰 面 积 计 算 ＲＳＤ为０．３％，表 明 样 品 溶 液 在１０小 时 内 稳

定。

４．４　线性关系考察

精密量取“３．１”项 下 对 照 品 贮 备 液０．５、１．０、１．５、２．０、

２．５ｍｌ分别置１０ｍｌ容 量 瓶 中，加 流 动 相 稀 释 至 刻 度，摇 匀，制

成２５、５０、７５、１００、１２５μｇ／ｍｌ的溶液，进样２０μｌ，记录 色 谱 峰 面

积。以二羟丙茶碱浓度（Ｃ）对峰面积（Ｓ）进行线性回归。得回

归方程为Ｓ＝１．０００６Ｃ＋１．６２２８，ｒ＝１．０００（ｎ＝５）。结果表明，

二羟丙茶碱在２５μｇ～１２５μｇ／ｍｌ范围内，浓度与峰面积成良好

的线性关系。

４．５　回收率试验

精密称取同一 批 二 羟 丙 茶 碱 样 品，分 别 制 成 每１ｍｌ中 含

４０μｇ、５０μｇ、６０μｇ的溶液（即８０％、１００％、１２０％为 二 羟 丙 茶 碱

样品溶液）各２份，分别加入１ｍｌ浓度为１０．０２６μｇ／ｍｌ的对照

品溶液，依法测定，结果６份样品的回收率如下：
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表１　回收率试验结果（ｎ＝６）

样品
样品浓度

（μｇ／ｍｌ）
加入量

（μｇ／ｍｌ）
测得量

（μｇ／ｍｌ）
回收率

（％）
平均值

（％）
ＲＳＤ
（％）

１　 ４０．０１８　 １０．０２６　 ４９．９６３　 ９９．２
２　 ３９．９８６　 １０．０２６　 ４９．９７２　 ９９．６
３　 ４９．９９４　 １０．０２６　 ５９．８９９　 ９８．８　 ９９．４　 ０．９７
４　 ５０．０２３　 １０．０２６　 ５９．９７９　 ９９．３
５　 ６０．１１１　 １０．０２６　 ７０．１４７　 １００．１
６　 ６０．０８８　 １０．０２６　 ７０．０５４　 ９９．４

表２　二羟丙茶碱含量测定结果比较

批号 ＨＰＬＣ法 非水滴定法

１１０５１５０５Ｂ１　 ９８．８％ ９９．４％
１１０５１６５Ｂ１　 ９８．３％ ９９．８％
１１０５１９５Ｂ１　 ９９．０％ ９９．５％

４．６　最低检出限与定量限

当信噪比为３时，最低检出限为１９．８ｎｇ。

当信噪比为１０时，定量限为６０．６ｎｇ。

４．７　样品含量测定

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。按外标法峰面积计算样品二羟丙

茶碱含量，并与高氯酸非水滴定法测定的含量进行 比 较，结 果

见表２。

５　讨论

高效液相法测定 二 羟 丙 茶 碱 含 量，准 确 度 高，专 属 性 强、

操作简便，各项均符合定量分析要求。

《中国药典》方 法 是 高 氯 酸 非 水 滴 定 法，由 于 是 靠 颜 色 判

断滴定终点，不同人测定结果差异有时较大。
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喹硫平和利培酮治疗老年期分裂症对照研究

刘来存　　　赵永红

（山东枣庄市立二院　枣庄２７７１０３）

摘　要：　目的：比较喹硫平和利培酮治疗老年期分裂症的疗效和安全性。方法：将６４例老年期分裂症患者随机分成两组，喹硫

平和利培酮组各３２例，疗程为１２周，采用阳性与阴性症状量表（ＰＡＮＳＳ）［１］和治疗时出现的症状量表（ＴＥＳＳ）评定疗效和不良反应。

结果：两组冶疗前后均有显著疗效（Ｐ＜０．０１），且两组疗效相当（Ｐ＞０．０５），但喹硫平组不良反应相对较少。结论：喹硫平与利培酮治

疗老年期分裂症均有良好治疗效果，且两者疗效相当，但喹硫平不良反应较利培酮少，更适用于老年患者。

关键词：　喹硫平；　利培酮；　老年期分裂症

ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００４－４３３７．２０１２．０２．０３９

　　我 们 用 喹 硫 平（湖 南 洞 庭 药 业 股 份 有 限 公 司，商 品 名 启

维）治疗老年期分裂症，以利培酮（齐鲁制药有限公 司，商 品 名

卓夫）作对照，观察其临床疗效与安全性，报告如下。

１　资料与方法

１．１　研究对象与入组标准

自２００８年１月～２０１０年１０月 期 间，在 我 院 住 院 治 疗 的

老年分裂症患者６４例，所有入组患者均符合中国 精 神 障 碍 分

类与诊断标准第３版（ＣＣＭＤ－３）精神分裂症诊断标准［２］，年龄

大于６０岁，阳性与阴性症状 量 表（ＰＡＮＳＳ）≥６０分，排 除 严 重

躯体疾病及药物过 敏 者。随 机 分 为 喹 硫 平 组，男１８例，女１４

例，年龄６１～８２岁，平均７０．１３±７．２５岁，病程２５．５２±１９．９３

年。利培酮组，男２０例，女１２例，年龄６１～７８岁，平均６８．９２

±８．１５岁，病程２４．７４±１８．２１年。两 组 在 年 龄、病 程 上 均 无

统计学差异（Ｐ＞０．０５）。

１．２　治疗方法

６４例入组前停药清洗１周，喹硫平组起始剂量５０ｍｇ／ｄ，

根据病情和不良反应逐渐加量，２周内加至２００～５００ｍｇ／ｄ，平

均２４６．９２±８６．１６ｍｇ／ｄ；利 培 酮 起 始 剂 量１ｍｇ／ｄ，２周 内 加 至

２～５ｍｇ／ｄ，平均２．３６±１．２ｍｇ／ｄ。疗程１２周。两组分别于治

疗前、治疗后２周、４周、８周和１２周进 行ＰＡＮＳＳ、ＴＥＳＳ量 表

评定。疗效评定：ＰＡＮＳＳ减 分 率≥７５％为 痊 愈，≥５０％为 显
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