
s oxs qs ows qsΛªr°�的溶液 o分别取上述三种溶液各 t qs°�o

照/ u qt0项下方法在 wuy±°处各测定 v次 o计算阿米卡星含

量 o� ≥⁄为 t qw h k ν � |l ∀

2 q5  回收率试验

取已知含量的硫酸阿米卡星注射液 o用水稀释成含硫酸

阿米卡星 ux qsΛªr°�的溶液 o取该溶液t qs °�x 份分别置

tss°�分液漏斗中 o另分别精密量取含阿米卡星标准品 xs q

sΛªr°�的水溶液 s qz os q| ot qt ot qv ot qx°�置上述分液漏

斗中 o按/ u qu0项下方法测定 o计算阿米卡星的加样回收率 o

结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  × «̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²©·«̈ ¤¶¶¤¼

序号
样品含量

kΛªl

加入量

kΛªl

测得量

kΛªl

回收率

k h l

hξ
k h l

� ≥⁄

k h l

t ux qs vx qs x| q{ || qz

u ux qs wx qs zt qt tst qy

v ux qs xx qs {s qx tss qy tss qv s q{

w ux qs yx qs {| qz || qz

x ux qs zx qs || q| || q|

2 q6  样品测定

取硫酸阿米卡星注射液 o按标示量加水制成 xs qsΛªr°�

的溶液 o取该溶液 t qs°�o照/ u qt0项下方法在 wuy±°处测定

吸收度 o根据回归方程 o计算样品含量 o并与药典法比较 o结

果见表 u ∀

表 2  样品含量测定结果k h ohξ ? σoν � vl

Ταβ 2  × «̈ ¦²±·̈±·²©¶¤°³̄¨¤¶¶¤¼ k h ohξ ? σoν � vl

样品 �×�法 药典法

t |s qu{ ? s quz |t quv ? s qtw

u |v qyt ? s qt{ |u q{s ? s qvu

v |y qzw ? s qvv |y quy ? s qux

w |u qwz ? s quu |v q{u ? s qu{

3  讨论

3 q1  �×�的用量直接影响吸收度的大小 o试验结果表明 o当

�×�ks qt h lΒ样品kxs qsΛªr°�l � yΒt 时 o吸收度基本保持

一致 o故 �×�用量为样品 y倍 ∀

3 q2  由于氯仿易挥发而影响吸收度 o因此 o氯仿提取物应置

密闭容器中避光保存 ∀

3 q3  该法快速 !简便 o可用于药品生产过程中的快速检验 ∀

参考文献
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高效液相法测定芩杏口服液中黄芩苷的含量
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wvssytl

摘要 }目的  建立芩杏口服液中黄芩苷含量测定方法 ∀方法  用高效液相法测定 o选定 �⁄≥2≤t{色谱柱kw qy°° ≅ uxs°° o

tsΛ°l o流动相 }甲醇2水2磷酸kwuΒx{Βs qul o检测波长 }uzy±° ∀结果  本法简便 !灵敏 !准确 !重现性好 o线性范围 s qus ∗ t q{s

Λªkµ� s q||||l o平均回收率 || qyy h o� ≥⁄� t qtw h ∀结论  建立的定量方法可用于芩杏口服液质量控制标准 ∀

关键词 }黄芩苷 ~高效液相色谱法 ~芩杏口服液
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  芩杏口服液是以黄芩 !鱼腥草 !苦杏仁等中药研制而成

的复方中药制剂 o对各种急慢性支气管炎均有较好疗效 ∀采

用 �°�≤ 法测定口服液中主药之一黄芩中黄芩苷的含量 o方

法简单 o重现性好 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 �≤ p y� �°�≤ 色谱仪 ~≥°⁄p y� 紫外可见检

测器 ~≥�≤ p y�系统控制器 ~≤ p � w� 数据处理机 ~≥«¬°¤§½∏

� ∂2uys紫外分光度计 ∀黄芩苷对照品k中国药品生物制品

检定所l ~水为二次蒸馏水 ~其它试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件及系统适应性

中国科学院大连化学物理研究所 �⁄≥ 反相色谱柱kw q

y°° ≅ uxs°° otsΛ°l ~流动相 }甲醇2水2磷酸kwuΒx{Βs qul

k使用前脱气 ts°¬±l ~流速 }t qs°�# °¬±p t ~纸速 }u qs °°#

°¬±p t ~柱温 }vx ε ~检测波长 }uzy±° ~灵敏度 }s qty � �ƒ≥ ~

�× × ∞�}w ~理论塔板数大于 v sss ∀

对照品溶液的制备 }精密称取 ys ε 真空干燥至恒重的黄

芩苷对照品 ux°ªo置 xs°�量瓶中 o加 xs h甲醇溶解稀释至

刻度 o摇匀 o作为储备液 ∀精密吸取储备液 x°�o至 xs°�量

瓶中 o用 xs h甲醇稀释至刻度 o摇匀 o即得 s qsx°ªr°�黄芩

苷对照品溶液 ∀

供试品溶液的制备 }精密吸取芩杏口服液 t°�o置 ts°�

量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 o离心 ts°¬±kwsssµr°¬±l o精密

吸取上清液 t qs°�至 ts°�量瓶中 o用 xs h 甲醇稀释至刻

度 o摇匀 o即得供试品溶液 ∀

按处方比例及生产制备方法 o制备不含黄芩的阴性样

品 o再按供试品溶液的制备方法制备成阴性供试液 ∀在前述

色谱条件下 o分别取供试品溶液 !对照品溶液及阴性供试液

各 usΛ�进样 o结果见图 t o对照品峰与阴性供试液峰没有重叠 ∀

图 1  �°�≤ 图

Φιγ 1  �°�≤ ≤«µ²°¤·²ªµ¤°

2 q2  黄芩苷检测波长的确定

取黄芩苷对照品溶液在波长 uss ∗ wss±°的范围内作紫

外光谱扫描 ∀根据扫描结果确定其检测波长为 uzy±° ∀

2 q3  线性关系的考察

精密吸取上述对照品储备液 t qs ov qs ox qs oz qs o| qs°�

置 xs°�量瓶中 o加 xs h 甲醇稀释至刻度 o摇匀 o分别进样

usΛ�o测定峰面积 ∀以黄芩苷的进样量kΛªl为横坐标 o峰面

积为纵坐标进行回归处理 o求得回归方程为 }Ψ � uxtw{t .

zx Ξ p y{x| q|x oΧ� s q|||| o线性范围 s qus ∗ t q{sΛª∀

2 q4  精密度试验

取同一浓度的对照品溶液重复进样 x次 o测定黄芩苷峰

面积并计算其相对标准偏差 o测定结果 � ≥⁄� t qvz h ∀

2 q5  稳定性实验

取同一供试品溶液 o在 s ov oy和 tu«o分别进样 usΛ�测

定峰面积 ∀ � ≥⁄� s qxy h ∀

2 q6  重复性实验

对同一批样品重复取样六次 o经处理后按前述色谱条件

测定黄芩苷的含量 o结果 � ≥⁄� t q{z h ∀

2 q7  加样回收率

精密称取对照品适量 o加入到已知含量的样品中 o以下

按供试品溶液项下操作 o即得加样溶液 o吸取 usΛ�按色谱条

件进样测定峰面积 o结果见表 t ∀

表 1  加样回收率实验结果

Ταβ 1  ∞¬³̈µ¬° ±̈·©²µ·«̈ µ¤·̈ ²©¶¤°³̄¨µ̈¦²√ µ̈¼

已知量

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

y q{|y w qys{ tt qwst |z qzy

{ qxxy w qys{ tv qust tss q{s

z q||v w qys{ tu qx|w || q{x || qyy t qtw

{ qvtu w qys{ tu q|ut tss qsu

z q{|{ w qys{ tu qxss || q{z

2 q8  样品含量测定

精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 usΛ�o分别注入

液相色谱仪 ∀测定峰面积 o计算即得 ∀每批样品各测定 v

次 o结果见表 u ∀
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表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ©²µ¶¤°³̄ ¶̈²©§¬©©̈ µ̈±·¥¤·¦«

批号 含量k°ªr°�l
平均含量

k°ªr°�l
� ≥⁄k h l

stswtv { qzzw { qy|s { qzuv { qzu| s qw{

stswuw { qy{{ { qzsw { qzvs { qzsz s quw

stsxsy { qysx { qzts { qyut { qywx s qyx

3  讨论

3 q1  含量测定所用流动相是在参考有关文献≈t ou 及实验研

究的基础上拟定的 o其比例为甲醇2水2磷酸kwuΒx{Βs qul ∀当

增大甲醇比例时 o可缩短出峰时间 o但黄芩苷与其他杂质不

能达到基线分离 ~而当再减小甲醇比例时 o黄芩苷可与其他

杂质分离得更好 o但会使出峰时间延长 o导致峰形扩散并出

现拖尾现象 ∀

3 q2  黄芩苷可溶于甲醇 o因此可用甲醇或不同浓度的甲醇

溶液来稀释样品 o制成供试液 o无需复杂的前处理过程 ∀该

方法简便 !准确 !快速 !重现性好 o可作为该制剂含量测定的

检测方法 ∀
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反相高效液相色谱法测定盐酸米多君及其有关物质含量
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摘要 }目的  建立一种反相高效液相色谱法检查盐酸米多君有关物质及测定其含量 ∀方法  通过调节流动相 ³� 值 o三乙胺

浓度及甲醇比例 o确定流动相组成为甲醇2水kt }vl≈t ϕ三乙胺用冰醋酸调节 ³� � w  o检测波长为 uux±° o同时考察了方法的

专属性与灵敏度 ∀结果  对本品有关物质的混合样品 !粗品 !降解产物和多批产品的检查结果表明 o该法专属性强 !灵敏度

高 ∀结论  本法能有效检查和控制盐酸米多君有关物质并可准确测定其含量 ∀

关键词 }盐酸米多君 ~反相液相色谱 ~有关物质
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  盐酸米多君≈化学名为 u2氨基2 Ν2(Β2羟基2u ox2二甲氧基

苯基l乙酰胺盐酸盐 是湖南医药工业研究所合成室研制的

新型低血压治疗药物 ∀在该药的研制过程中 o为严格有效地

控制该药质量 o我们研究并建立了反相高效液相色谱法测定

其含量并检查其有关物质 ∀

1  仪器与试药

仪器 }• ¤·̈µ¶xts°液相色谱仪 ouw{z 紫外检测器 zzux¬

进样器 o�≥高级色谱工作站k杭州英谱l ∀

试药 }盐酸米多君原料k||s{sv o||s{sw o||s{sxl o盐酸

米多君对照品k自制含量 }|| qz h l o中间体 t }u2氯2�2kΒ2酮基

2u ox2二甲氧基2苯基l2乙酰基k含量 }|s h l o中间体 u }u2叠氮2

Ν2(Β2酮基2u ox2甲氧基苯基l2乙酰胺k含量 }|x h o粗品含量 }

yw h l均由湖南医药工业研究所合成室提供 ~甲醇为色谱纯 o

水为双蒸水 o冰醋酸 o三乙胺等均为分析纯 ∀
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