
上 ∀以醋酸乙酯2甲醇2氨水 为展开剂展开 取出 晾

干 在 ε 烘 放冷 喷稀碘化铋钾溶液 供试品色谱中

在与对照品色谱相应位置上 显相同的棕红色斑点 阴性对

照液无此斑点 ∀

3  小儿清肺口服液中黄芩苷的含量测定

3 1  色谱条件≈ 与系统适用性试验

≤ 柱 Λ ≅ 流动相为甲醇2水2

磷酸 检测波长为 柱温为室温 流速为

∀理论板数按黄芩苷计算 不低于 ∀

3 2  对照品溶液 !阴性对照溶液和供试品溶液的制备

精密称取黄芩苷对照品适量 用甲醇配成

作为对照品溶液 精密吸取样品溶液 加甲醇稀释至

混匀 过滤 续滤液作为供试品溶液 ∀精密吸取缺黄芩

的口服液 照供试品溶液制备方法制备 作为阴性对照

溶液 ∀

3 3  干扰试验

取对照品溶液 !阴性对照溶液和供试品溶液 注入高效

液相色谱仪 ∀结果供试品溶液和对照品溶液均在相同保留

时间内出现吸收峰 而阴性对照液在此无吸收峰出现 ∀

3 4  线形关系的考察

精密吸取黄芩苷对照品溶液

分别置 量瓶中 加甲醇稀释至刻度 摇匀 各进样 Λ

按上述色谱条件进行测定 ∀以黄芩苷浓度为横坐标 峰面积

为纵坐标 计算得回归方程 ≅ ≤

表明黄芩苷 Λ 范围内进样量与峰面积具有

良好的线性关系 ∀

3 5  精密度试验

精密吸取黄芩苷对照液 Λ 按上述色谱条件 重复进

样 次 ∀黄芩苷峰面积值的 ≥⁄为 ∀

3 6  重复性试验

分别精密吸取同一样品溶液 共 份 按供试品溶

液的制备和样品的测定项下方法操作测定 其平均含量为

≥⁄为 ∀

3 7  稳定性试验

经考察 供试品溶液中的黄芩苷 内稳定 ∀

3 8  样品测定

精密吸取供试品溶液 Λ 按上述色谱条件测定 批样

品测定结果见表 ∀

表 1  3 批样品的黄芩苷含量

批号 黄芩苷含量 含量平均值 ≥⁄

3 9  加样回收率试验

精密吸取已知含量的样品 份 分别加入不同量的黄芩

苷对照品 ∀按供试品溶液制备项下方法操作 用上述色谱条

件测定 结果见表 ∀

表 2  加样回收率试验结果

样品含量 加入量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

4  讨论

本文曾用氨基酸为对照品对清半夏≈ 进行鉴别 但因本

制剂中胆南星等药材也含有氨基酸 该法不适用于本制剂中

清半夏的鉴别 另外 本文曾试图对胆南星≈ 进行鉴别 但因

本制剂成分较多 互相干扰 未找到可行的鉴别方法 ∀

参考文献

1 孙立新 佟立今 毕开顺 复方板蓝根颗粒一量方法研究 中国

现代应用药学

2 中国药典 一部 版

3 孙长荣等 中药材理化测定 石家庄 河北科学技术出版社

收稿日期

洛美沙星选择性电极的制备及应用

顾金林  沈  鸿 嘉兴 嘉兴市药品检验所 嘉兴市第一医院

摘要  目的 制备一种以洛美沙星与四苯硼钠缔合物为活性物的 °∂ ≤ 膜洛美沙星选择性电极 ∀方法 用此电极以标准曲线

法对盐酸洛美沙星及二种制剂进行含量测定 ∀结果 电极的响应范围 2 ∗ 2 斜率为 ∂ ≤ 测得平均回收

率为 ≥⁄ ν ∀结论 方法灵敏度高 操作简便 结果与 ° ≤ 法相符 ∀

关键词  洛美沙星 聚氯乙烯膜电极 离子选择性电极

Πρεπαρατιον ανδ αππλιχατιον οφ σελεχτιϖεελεχτροδε οφ λοµεφλοξαχιν
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∏ ∏ ≥ ≥ (ϑιαξινγ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, ϑιαξινγ )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : °∂ ≤ ¬ ƒ ÷ √ ƒ ÷ ∏ ∏

¬ ΜΕΤΗΟ∆ :× ∏ ƒ ÷ 2

∏√ Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× ¬ ƒ ÷ ∂ ≤ √

2 ∗ 2 × √ √ ≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× 2

√ ∏ × ∏ ° ≤

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ¬ √ √

  洛美沙星 ¬ 是新一代喹诺酮类抗菌药 ∀临

床上用于呼吸系统及泌尿系统感染 ∀它的测定方法一般采

用高效液相色谱法≈ !紫外分光光度法≈ !荧光分光光度

法≈ ∀本文以洛美沙星与四苯硼钠的分子缔合物为电活性

物质 制备了 °∂ ≤ 膜洛美沙星选择性电极 并用于原料及二

种制剂的含量测定 ∀方法简便 结果与标准规定方法相符 ∀

1  仪器与试药

≥2 ≤ 酸度计 上海第二分析仪器厂 聚氯乙烯粉

°∂ ≤ 武汉葛店化工厂 盐酸洛美沙星对照品 ° ≤ 图谱

无杂质峰 非水滴定法测定含量为 其余试剂均为

分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  电极的制备

2 1 1  电活性物的制备  取盐酸洛美沙星对照品 0

用 醋酸溶液溶解并稀释至 在搅拌下加

入 四苯硼钠滴定液 ≈ 静置 用 号

玻璃垂熔漏斗抽滤 滤渣用水充分洗涤至呈中性 ε 减压

干燥即得 ∀

2 1 2  电极的制备  称取上述电活性物质约 15 加入

邻苯二甲酸二丁酯 °∂ ≤ 粉 和四氢呋喃

搅拌均匀后倾于水平的不锈钢圆环内 自然晾干 即得透

明的敏感膜 ∀选取大小 !厚度适宜的敏感膜 用 °∂ ≤ 四

氢呋喃溶液粘接于塑料电杆上 ∀以 ≤ 作内参比电极

≅ 2 的洛美沙星溶液作内参比液 ∀电极使用前在

≅ 2 的洛美沙星溶液中活化 并用水冲洗 ∀

测定时 以饱和甘汞电极为参比电极 ∀

2 2  电极性能的测试

2 2 1  电极的斜率  准确配制盐酸洛美沙星水溶液 102 ∗
2 的一系列标准溶液 测定相应的电位值 ∞ ∂

ε ∀结果在 2 ∗ 2 范围内 ∞值对 ≤ 呈线性

关系 ∀斜率为 ∂ ≤ ν ∀

2 2 2  值对电极的影响  分别考察 2 和 2

洛美沙星溶液在不同 值 ∗ 下的电位值变

化 ∀结果 值在 ∗ 时电位值基本恒定 ∀

2 2 3  电极的稳定性及重现性  将电极在 102 ∗ 2

洛美沙星溶液中反复测定不同浓度下的电位值变化 结果

均在 ? ∂ 之内 ∀各浓度下电位值的标准偏差均小于

∂ ∀另外 还测定了电极连续使用二个月后 其线性区间和

斜率保持不变 ∀

2 2 4  电极的选择性  用分别溶液法 测定电极对 种化

合物的选择性系数 ≤ ≤ 2 ∀结果见表

∀

表 1  选择性系数测定结果

干扰物质 干扰物质

氯化钠 ≅ 2 葡萄糖 ≅ 2

氯化钾 ≅ 2 维生素 ≤ ≅ 2

氯化铵 ≅ 2 柠檬酸 ≅ 2

硝酸银 ≅ 2 苯甲酸 ≅ 2

2 2 5  回收率测定  采用标准曲线法测定盐酸洛美沙星在

不同加入量的回收率 ∀其平均值为 ≥⁄

ν ∀

2 3  应用

2 3 1  直接电位法  取市售的盐酸洛美沙星及胶囊 !颗粒

剂各 批 ∀采用标准曲线法测定含量 ∀所得结果列于表 ∀

表 2  样品测定结果

样品 直接法 电位法 ° ≤ 法

原料

原料

胶囊

胶囊

颗粒

颗粒

 原料药为百分含量 制剂为百分标示量 均为三次测定平均

值 ∀

 非水滴定法测定结果 ∀

2 3 2  电位滴定法  取上述各样品 用 四苯硼钠滴定液

进行滴定分析 ∀以本文所制备的洛美沙星选

择性电极为指示电极 电位法指示终点 ∀测定结果见表 ∀

3  讨论

3 1  四苯硼钠与有机含氮化合物定量产生沉淀的组成 视

分子中氮原子数目及其碱性而定 ∀盐酸洛美沙星分子中含

有三个氮原子 但与四苯硼钠的结合比为 Β ∀结构中仅碱

性较强的仲胺基与四苯硼钠产生反应 ∀在电位滴定时

值应控制在 ∗ 之间 ∀

3 2  盐酸洛美沙星分子中含有仲胺 易发生乙酰化反应 在

用非水滴定法测定含量时 须用水分测定法测定滴定液的含

水量并控制含水量为 ∗ ∀本文采用离子选择
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性电极法测定含量 操作简单 选择性好 方法不受辅料的影

响 既可用于原料药 又可用于制剂的测定 ∀

参考文献

1 黄卫平 刘放 反相高效色谱法测定洛美沙星含量 中国抗生

素杂志

2 李焕德 阎小华 彭文兴 等 盐酸洛美沙星颗粒剂血药浓度

测定法及其人体生物利用度研究 中国药房

3 夏忠福 蒋燕 彭爱萍 紫外分光光度法测定洛美沙星片含量

现代应用药学

4 马琳 储秋萍 邵志高 荧光分光光度法测定盐酸洛美沙星胶

囊含量 中国抗生素杂志

5 中国药典 二部 附录

收稿日期

毛细管电泳法测定复合维生素 Β片含量

严  健  王小如  张君倩  叶飞云  曾海虹 厦门 厦门大学化学系 厦门 厦门市药品检验所

摘要  建立了毛细管电泳测定复合维生素 片中维生素 !维生素 !烟酰胺含量的方法 ∀方法 缓冲液为 硼

酸盐溶液 毛细管电泳柱为 Λ ≅ 检测波长为 ∀结果 回收率为 ∗ 相对标准偏差为 ∗

∀结论 本方法简便 !快速 !可靠 ∀

关键词  毛细管电泳 复合维生素 片 维生素 维生素 烟酰胺

∆ετερµινατιον οφ Χοµ πουνδ ςιταµιν Β Ταβλετσ βψ Χαπιλλαρψ Ελεχτροπηορεσισ

≠ ≠ • ÷ ∏ • • ∏ ≠ ƒ ∏ ≠ ƒ

( ∆επαρτµεντ οφ Χηε µιστρψ, Ξιαµεν Υνιϖερσιτψ, Ξιαµεν ; Ξιαµεν Ινστιτυτε Φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ξιαµεν

)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × ∏ ∏ √ √

∏ √ ΜΕΤΗΟ∆ : × ∏

∏ × ∏ ∏ Λ ≅ × Ρ ΕΣΥΛΤΣ : × √

√ √ ∗ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : ×

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏ √ ∂ √

  毛细管电泳法 ≤∞ 是目前迅速发展的新的分离分析技

术 具有其它已有的分离分析手段无法比拟的优势 ∀复合维

生素 片是维生素类药 ∀用于营养不良 !厌食 !脚气病 !癞皮

病及因缺乏维生素所致的各种疾患的辅助治疗 ∀其质量标

准含量测定方法十分繁琐 操作复杂 ∀我们应用 ≤∞测定复

合维生素 片含量 其消耗样品少 分离效果好 分析周期

短 具有较好的回收率 ∀

1  仪器与试药

美国惠谱 ° ⁄≤∞高效毛细管电泳仪

维生素 !维生素 !烟酰胺对照品的含量分别为

其它辅料均为药用规格 ∀复合维生

素 片 市售 所用试剂均为分析纯 ∀

2  实验条件

毛细管 Λ ≅ 电压 ∂ 毛细管温度 ε

检测器 实时 ∂ ∂ ≥ 二极管阵列检测器 检测波长

光 源 氘 灯 ∀ 进 样 方 式 迁 移 缓 冲 液

硼酸盐溶液 ∀

3  工作溶液配制

3 1  对照品溶液  分别取维生素 约 维生素

约 烟酰胺约 置 量瓶 精密称定 加

醋酸溶解 稀释 !定容 ∀分别精密吸取 ! ! ! !

用 醋酸稀释至 成对照品溶液 ∀

3 2  回收率试验溶液  分别取维生素 约 维生素

约 烟酸胺约 置 量瓶 精密称定 按

处方比例加入其余成分及辅料 用 醋酸溶解 稀释 !定

容 ∀滤过 取续滤液作为回收率试验溶液 ∀

3 3  样品溶液  取复合维生素 片 片 研磨 取约相当

片重的细粉 约相当于维生素 置 量瓶 精

密称定 用 醋酸溶解 稀释 !定容 ∀滤过 取续滤液作为

样品溶液 ∀

4  工作曲线测定

分别取 对照品溶液 按上述实验条件进行分析 谱
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