
本不干扰 o故在此波长段用双组分定量系统测定醋酸氯已啶

含量 ∀甲硝唑在此波长段吸收值变化不大且吸收值低 o用双

组分定量系统处理 o所得结果较差 o而在 vts qs±° ∗ wss qs±°

范围内 o甲硝唑吸收值变化大 o辅料和醋酸氯已啶无干扰 o故

用单组分定量系统处理所得结果很理想 ∀

由图 u可见醋酸氯已啶在波长 ux| qu±°处有最大吸收 o

而甲硝唑与辅料混合液在 vx{1w±°处吸收值相等 o甲硝唑在

波长 vtz qv±° 处有最大吸收 o而醋酸氯已啶与辅料在

vtz1v±°处无吸收 o对甲硝唑无干扰 o故可采用等吸收双波

长消去法 o在波长 ux| qu±° 与 vx{ qw±° 处测量醋酸氯已啶

的含量 o在 vtz qv±°处测量甲硝唑的含量 ∀

3 q3  褶合曲线分析法是根据待测样品的回收率接近 100 h

和相对标准差接近于零选择最佳测试条件≈u  ∀

3 q4  将褶合曲线分析法与双波长法测得的甲硝唑及醋酸氯

已啶的回收率结果进行比较 o经统计学检验 o结果两种分析

方法精密度相当 o但两方法之间存在系统误差 ∀双波长法在

样品测定中虽然 � ≥⁄小于褶合曲线分析法 o但双波长法测

定醋酸氯已啶时 o等吸收波长的确定受辅料含量影响大 o只

有模拟样品中辅料含量与供试样品中辅料含量相同 o才能获

得准确结果 o否则有较大误差 ∀而褶合曲线分析法则不受此

影响 ∀因褶合曲线分析法是一种新的数字变换方法 o它采用

多项式回归的褶合变换技术 o将物质对光的吸收特征的变

化 o以数学分量k±s ∗ ±xl形式分离提取出来 o并记录各数学

分量随平均波长的变化轨迹 o构成一种成百上千条褶合曲线

组合起来的光谱体系 o这个光谱体系揭示了物质对光吸收特

征的细微变化 o减少混合体系中共存组分的数学相关性 o所

以褶合曲线分析法优于双波长法 o在混合物定量方面有更明

显的优势≈v  ∀
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高效液相色谱法测定氟罗沙星胶囊的含量

郭振永  张  昕k北京 tsttw|北京市胸部肿瘤结核病医院药剂科l

摘要  目的 }建立氟罗沙星胶囊的含量的测定方法 ∀方法 }反相高效液相色谱法 o以依诺沙星为内标 o�⁄≥ 为填充剂 o乙腈 }s q

u h的三乙胺溶液kty }{w √r√ o³�u qy l为流动相 o检测波长为 u|x±° ∀结果 }氟罗沙星胶囊中的辅料预胶化淀粉对氟罗沙星和

依诺沙星的测定无干扰 ∀氟罗沙星的线性范围为 tss ∗ tu qxΛª≅ °̄ 2t o胶囊的平均回收率为 || qx h o� ≥⁄� s qz h ∀结论 }本试

验建立的 �°�≤ 测定方法简便可靠 o重现性好 o可用于测定氟罗沙星胶囊的含量 ∀

关键词  氟罗沙星 ~高效液相色谱法 ~依诺沙星 ~内标

∆ετερµινατιον οφ Φλεροξαχιν χαπσυλεσ βψ ΗΠΛΧ

�∏² �«̈ ±¼²±ªo�«¤±ª ÷¬±( Πηαρµ αχψ ∆επαρτµεντ οφ Βειϕινγ Τηοραχιχ Τυ µορ ανδ Τυβερχυλοσισ Ηοσπιταλ tsttw|)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : ×² §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± ¦¤³¶∏̄ ¶̈q ΜΕΤΗΟ∆ : �± � °2�°�≤ º¬·«¬±·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§ ∞±²¬¤¦¬± º¤¶

∏¶̈§qƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± º¤¶¶̈³¤µ¤·̈§²± ¤± �⁄≥ ¦²̄∏°± ∏¶¬±ª¤ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ²©¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ }s qu h ·µ¬̈·«¼̄¤°¬±̈ kty }{w √r√ ³�u qylº¬·«

§̈·̈¦·¬²± ¤·u|x±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ :ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± o¬±·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§¤±§²·«̈µ¦²°³²±̈ ±·¶¦¤± ¥̈ ¶̈³¤µ¤·̈§¦²°³̄ ·̈̄̈ ¼ q × «̈ ¶·¤±§¤µ§¦∏µ√¨

º¤¶ ¬̄±̈ ¤µ²√ µ̈·«̈ µ¤±ª̈ ²©tu qx ·²tss °ª≅ °̄ 2t ²© ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± º¬·«µ� s q|||z q × «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±̈ ²© ƒ¯̈ µ²¬2

¤¦¬± ¦¤³¶∏̄ ¶̈ º¤¶|| qx h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× «̈ ° ·̈«²§¦²∏̄§¥̈ ∏¶̈§·² §̈·̈µ°¬±̈ ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± ¦¤³¶∏̄ ¶̈q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± o �°�≤ o�±·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§

  氟罗沙星是新一代的广谱氟喹诺酮类抗生素 o目前广泛

应用于临床 ∀主要通过抑制细菌的 ⁄��旋转酶而起杀菌作

用 ∀适用于多种细菌性感染 ∀为了对氟罗沙星胶囊进行质

量控制 o建立了氟罗沙星胶囊中主药的测定方法 ∀

1  1 仪器和试药与试验方法

1 q1  �∞≤�� �� tux 高效液相色谱仪 otyy 紫外检测器 o

ztux手动进样器 o�²̄§ �²∏√ ¤̈工作站 ∀氟罗沙星标准品来

自浙江省药品检验所 ∀依诺沙星k批号为 vz�s|wxl来自

≥�� � �公司 ∀氟罗沙星胶囊≈规格 tss°ªo批号为 stsvtu o

ssswt| osstus{ 由北京市胸部肿瘤结核病医院药剂科提供 ∀

乙腈为色谱纯 o三乙胺 !氢氧化钠为分析纯 o所用水均为自制

高纯水 ∀
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1 q2  色谱条件  色谱柱为 �∞≤�� ��公司的 ≤t{色谱柱

kuss°° ≅ x°° oxΛ°l o流动相为乙腈 ∗ s qu h 三乙胺溶液

kty }{wl o用磷酸调节 ³� 值为 u qy o检测波长为 u|x±°≈u  o流

速为 t qs °̄ ≅ °¬±2t o进样量为 usΛ̄ ∀

1 q3  氟罗沙星标准溶液的配制  精密称取氟罗沙星对照品

50 °ª置 xs °̄ 容量瓶中 o加入 s qt°²̄#¯2t氢氧化钠 u qx °̄ 和

us °̄ 水 o振摇使溶解 o后加水至刻度 o得 t°ª# °̄ 2t的氟罗沙

星储备溶液 ∀精密吸取储备液 s qx °̄ o置 ts °̄ 容量瓶中 o加

水至刻度 o得 xs Λª# °̄ 2t的氟罗沙星标准溶液 ∀

1 q4  内标溶液的配制  精密称取依诺沙星 50 qs°ª置 xs °̄

容量瓶中 o按氟罗沙星标准溶液配制项下方法 o得 t°ª# °̄ 2t

的依诺沙星溶液 o置冰箱中备用 ∀

1 q5  样品溶液的制备  取氟罗沙星胶囊 10 粒 o倒出内容

物 o混匀 ∀精密称取内容物适量k约含氟罗沙星 u qx°ªl o置

xs °̄ 容量瓶中 o加入 s qt°²̄#¯2t氢氧化钠 u °̄ 和 us °̄ 水 o再

加入内标储备液 u qx °̄ o超声溶解 ts°¬±o再用水稀释至刻

度 o摇匀 o用双层滤纸过滤 o弃去初滤液 o收集续滤液 o作为样

品储备溶液 ∀

1 q6  样品分析 取氟罗沙星标准溶液和内标储备溶液各适

量 o置 ts °̄ 容量瓶中 o用水稀释成浓度分别约为 uxΛª# °̄ 2t的

氟罗沙星和 xsΛª# °̄ 2t内标溶液 ∀精密吸取 usΛ̄ 进样 ∀记录

色谱图 o计算氟罗沙星和内标的峰高比 o代入标准曲线 o求得

氟罗沙星含量 ∀

2  试验结果

2 q1  色谱行为

称取氟罗沙星辅料适量 o按样品溶液的制备方法制成空

白样品溶液 o分别吸取氟罗沙星对照品溶液 !样品溶液和空

白样品溶液各 usΛ̄ 进样 ∀得色谱图 t ∀在该色谱条件下 o氟

罗沙星和内标的保留时间分别为 y qxu 和 x qws°¬±o完全分

离 ∀样品和对照品的色谱中 o氟罗沙星和内标的保留时间一

致 o胶囊中辅料的吸收峰对主药及内标的吸收峰没有干扰 ∀

图 1  氟罗沙星及辅料的 �°�≤ 色谱图

¤q氟罗沙星对照品及内标溶液  ¥q氟罗沙星胶囊及内标溶液  ¦q

胶囊辅料溶液

t q内标依诺沙星峰  u q氟罗沙星峰

2 q2  线性关系

精密吸取氟罗沙星储备液 t qs os qz os qx os qv os qux os q

tux °̄ 分别置于 y 个 ts °̄ 容量瓶中 o再分别加入内标溶液

s qx °̄ o加水稀释至刻度 o摇匀得 tss ozs oxs ovs oux otu qxΛª#

°̄ 2t氟罗沙星标准溶液 ∀分别精密吸取 usΛ̄ 进样 o测得氟罗

沙星与内标的峰高比 o以此峰高比 � 对其浓度 ≤kΛª# °̄ 2tl进

行线性回归 o得回归方程为 ≤ � | q{zy{y ≅ � p u qtuywkµ� s q

|||zl o说明氟罗沙星在 tss ∗ tu qxΛª# °̄ 2t浓度范围内线性关

系良好 ∀

2 q3  回收率试验 按处方比例精密称取氟罗沙星对照品和

辅料适量 o研磨均匀 o制成模拟胶囊粉 o取样k约相当于氟罗

沙星 u qx°ªl o精密称定 o置 xs °̄ 量瓶中 o加入 u qx °̄ 内标储

备液 o按样品溶液的制备方法制成模拟样品溶液 o平行配制 x

份 ∀按/样品分析0项下方法测定氟罗沙星的浓度 o并计算回

收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果

序号 加入量 测得量 回收率 平均值 h � ≥⁄h

t u qw|{ u qw{y || qx

u u qxws u qxt| || qu

v u qw|t u qxsy tss qy || qx s qz

w u qw{x u qxsw tss q{

x u qxut u qxts || qy

2 q4  精密度和重现性试验  分别取氟罗沙星储备液和内标

溶液 0 qux °̄ !s qx °̄ 加入 ts °̄ 容量瓶中 o按/试验方法0重复

进样 x次 o测得氟罗沙星与内标峰高比分别为 u qzx{{ !u q

zzyz !u qztxs !u q{stx !u qz|wu o平均为 u qzyuy o� ≥⁄ � t q

tt h ∀

取同一批号的氟罗沙星胶囊 ts粒 o按样品溶液的制备

方法制成样品溶液 o然后按/样品分析0项下方法测定氟罗沙

星的含量 ∀结果标示量k h l分别为 tsv q{ !tst qv !tst q| !

tsx qy !tsv qu o平均值为 tsv qty h o� ≥⁄ � t qyw h o重现性良

好 ∀

2 q5  稳定性试验  取氟罗沙星标准溶液kuxΛª# °̄ 2tl o按试

验方法于 u周内每天进样 t次 o氟罗沙星与内标峰高比基本

保持一致 o说明氟洛沙星水溶液至少在两周内稳定 ∀

2 q6  样品测定  取氟罗沙星胶囊 3 批各 10 粒 o按 / 样品溶

液的制备0项下的方法配制样品溶液 o然后按 / 样品分析0项

下操作 o测定氟罗沙星的含量 o结果见表 u ∀

表 2  样品测定结果

批号 标示量 h 平均值 h � ≥⁄h

stsvtu || q{ o|y qw o|z qu otss qv o|z q| |{ qv t qz

ssswt| tss qx otsu q{ o|| qz otst qz otst qutst qu t qu

sstus{ tsv qt otsx qw otsw q| otsu qt otsx q{tsw qv t qx

3  讨论

3 q1  流动相 ³� 值的影响 在试验中发现 o当流动相的 ³� 值

逐渐减小时kv qy ∗ u qul o氟罗沙星的保留时间缩短很快 ∀可

能是因为氟罗沙星为弱酸性药物 o当 ³� 值减小时 o药物与柱

子之间的吸附力降低 o这样峰的拖尾现象也有所改善 ∀但考

虑到柱子对酸的耐受性 o将 ³� 定在 u qy ∀

3 q2  三乙胺的影响 在试验过程发现氟罗沙星拖尾比较严

重 o所以在流动相中加入了峰形改善剂三乙胺 o当加入 s qu h
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的三乙胺时 o峰形趋于正常 ∀
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高效液相色谱法测定太子金颗粒中橙皮苷的含量
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摘要  目的 }建立 �°�≤ 法测定太子金颗粒中橙皮苷的含量测定方法 ∀方法 }采用 ≤t{色谱柱 o以乙腈2水2磷酸kus }{s }s qtl为

流动相 o检测波长 u{v±° o进样量 tsΛ̄ ∀结果 }线形范围为 us ∗ tssΛªr °̄ oµ� s q|||{ o平均回收率 � |{ q{ h o� ≥⁄� t qs h k ν �

xl ∀结论 }方法简便 !快速 !准确 o适合该制剂中橙皮苷的含量测定 ∀

关键词  太子金颗粒 ~橙皮苷 ~高效液相色谱法

∆ετερµινατιον οφ Ηεσπεριδιν ιν Ταιζιϕιν Κελι βψ ΗΠΛΧ

�«²±ª°¬±ªk�«²±ª °l o�«¤² «∏¤±¬¬¤k�«¤² � ÷l o�«¤±ª ≤∏±k�«¤±ª ≤l oετ αλ( Ηεναν Ινστιτυτε οφ ∆ρυγ Χοντρολ,

Ζηενγζηου wxsssv)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : ×² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© «̈¶³̈µ¬§¬± ¬± ×¤¬½¬­¬± �̈ ¬̄¥¼ �°�≤ q ΜΕΤΗΟ∆ : × «̈

�°�≤ ° ·̈«²§¨°³̄²¼̈ §¤ � °2≤t{ ¦²̄∏°± oº¬·«¤¦̈·²±·µ¬̄̈ 2º¤·̈µ2³«²¶³«²µ¬¦¤¦¬§kus }{s }s qtl ¤¶°²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ q·«̈ º¤√¨¯̈ ±ª·«²©

§̈·̈¦·¬²± º¤¶u{v±° q Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× «̈ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈ º¤¶us ∗ tssΛªr°̄ kµ� s q|||{l q × «̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|{ q{ h º¬·« � ≥⁄� t qs h

k ν � xl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× «̈ ° ·̈«²§ º¤¶¶¬°³̄¨ oµ¤³¬§¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ×¤¬½¬­¬± �̈ ¬̄o«̈ ¶³̈µ¬§¬± o �°�≤

  太子金颗粒由太子参 !枳实 !砂仁 !鸡内金 !山楂等七味

中药组成 ∀具有健脾和胃 o消积增食的功能 ∀临床上主要用

于治疗小儿厌食症 o消化不良 o腕腹胀满 o面色无华 o形体消

瘦 o大便失调等症 ∀为有效地控制产品质量 o保证临床用药

安全有效 o选择活性成分明确的橙皮苷作为质控指标 ∀橙皮

苷的含量测定方法有紫外分光光度法≈t  !薄层扫描法≈u  !高

效液相色谱法≈v  ∀本文叙述了样品经回流处理后采用 ≤t{色

谱柱 o建立一种灵敏 !专属可靠的高效液相色谱法测定太子

金颗粒中橙皮苷的含量 o方法快速简便 o结果令人满意 ∀

1  仪器和试药

1 q1  仪器  • ¤·̈µ¶uy|s 高效液相自动进样系统 o• ¤·̈µ¶

||y°�⁄二极管阵列检测器 o� vu 色谱工作站 ~� ·̈·̄̈µ �vx

分析天平 ∀

1 q2  试药  橙皮苷对照品由中国药品生物制品检定所提供

k批号为 szut p ||s|l ~乙腈为色谱纯 o其余为分析纯 ∀所有

试剂和样品均经 s qwxΛ°的滤膜过滤 ∀

2  实验方法

2 q1  色谱条件

用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂的 ≤t{色谱柱kw qy ≅

uss°°l o乙腈2水2磷酸kus }{s }s qtl混合溶剂为流动相 o脱气

us°¬±o流速为 t qs °̄ r°¬± o柱温为 vs ε o检测波长 u{v±° o进

样量 tsΛ̄ ∀理论板数以橙皮苷峰计 �� wx{y ∀

2 q2  测定方法

2 q2 q1  对照品溶液的制备  精密称取橙皮苷对照品适量 o

加甲醇溶解并稀释成每 t °̄ 含橙皮苷 xsΛª的溶液 o摇匀 o即

得 ∀

2 q2 q2  供试品溶液的制备  取本品的颗粒 o研细 o称取约

tªo精密称定 o精密加甲醇 xs °̄ o称定重量 o置水浴上加热回

流 vs °¬±o放置至室温 o称定重量 o用甲醇补充损失溶剂的重

量 o摇匀 o滤过 o弃去初滤液 o取续滤液作为供试品溶液 ∀

2 q2 q3  测定法  分别取对照品溶液与供试品溶液 o注入高

效液相色谱仪 o以峰面积外标法定量即得 ∀

3  实验结果

3 q1  测定波长的选择  取对照品溶液进样分析并进行在线

实时光谱扫描 o记录光谱图 o橙皮苷在流动相溶液中的最大

吸收波长为 u{v±° ∀

3 q2  色谱条件的选择 先后采用 ≤t{色谱柱 o乙腈2水kux }zxl

k用磷酸调节 ³� 值至 v qsl !甲醇2s qs{ h磷酸溶液kx }zl !甲
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