
Λ 的溶液 分别取上述三种溶液各

照/ 0项下方法在 处各测定 次 计算阿米卡星含

量 ≥⁄为 ν ∀

2 5  回收率试验

取已知含量的硫酸阿米卡星注射液 用水稀释成含硫酸

阿米卡星 Λ 的溶液 取该溶液 份分别置

分液漏斗中 另分别精密量取含阿米卡星标准品

Λ 的水溶液 置上述分液漏

斗中 按/ 0项下方法测定 计算阿米卡星的加样回收率

结果见表 ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  × √

序号
样品含量

Λ

加入量

Λ

测得量

Λ

回收率 ξ ≥⁄

2 6  样品测定

取硫酸阿米卡星注射液 按标示量加水制成 Λ

的溶液 取该溶液 照/ 0项下方法在 处测定

吸收度 根据回归方程 计算样品含量 并与药典法比较 结

果见表 ∀

表 2  样品含量测定结果 ξ ? σ ν

Ταβ 2  × ξ ? σ ν

样品 × 法 药典法

? ?

? ?

? ?

? ?

3  讨论

3 1  × 的用量直接影响吸收度的大小 试验结果表明 当

× Β样品 Λ Β 时 吸收度基本保持

一致 故 × 用量为样品 倍 ∀

3 2  由于氯仿易挥发而影响吸收度 因此 氯仿提取物应置

密闭容器中避光保存 ∀

3 3  该法快速 !简便 可用于药品生产过程中的快速检验 ∀

参考文献

≈1 中国药典 年版 二部≈≥ 附录

≈2 安登魁主编 药物分析 第三版≈ 北京 人民卫生出版社
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高效液相法测定芩杏口服液中黄芩苷的含量

袁秀芝 许明旺 陈斌 彭松 华中科技大学同济医学院附属梨园医院 湖北  武汉 湖北中医学院 湖北  武汉

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 选定 ⁄≥2≤ 色谱柱 ≅

Λ 流动相 甲醇2水2磷酸 Β Β 检测波长 ∀结果  本法简便 !灵敏 !准确 !重现性好 线性范围 ∗

Λ 平均回收率 ≥⁄ ∀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

中图分类号    文献标识码    文章编号

Τηε δετερµινατιον οφ βαιχαλιν ιν Θινξινγ οραλσολυτιον βψ ΗΠΛΧ

≠ ÷ ∏2 ÷ 2 ≤ ∞ ° ≥ ( . ∆επαρτµεντ οφ Πηαρµ αχολογψ, Λιψυαν Ηοσπιταλ Αφφιλ2

ιατεδ το Τονγϕι Μεδιχαλ Χολλεγε οφ Ηυαζηονγ Υνιϖερσιτψ οφ Σχιενχε ανδ Τεχηνολογψ, Ωυηαν , Χηινα)
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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 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 方

法简单 重现性好 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 ≤ ° ≤ 色谱仪 ≥°⁄ 紫外可见检

测器 ≥ ≤ 系统控制器 ≤ 数据处理机 ≥ ∏

∂2 紫外分光度计 ∀黄芩苷对照品 中国药品生物制品

检定所 水为二次蒸馏水 其它试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  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

≅ Λ 流动相 甲醇2水2磷酸 Β Β

使用前脱气 流速 # 纸速 #

柱温 ε 检测波长 灵敏度 ƒ≥

× × ∞ 理论塔板数大于 ∀

对照品溶液的制备 精密称取 ε 真空干燥至恒重的黄

芩苷对照品 置 量瓶中 加 甲醇溶解稀释至

刻度 摇匀 作为储备液 ∀精密吸取储备液 至 量

瓶中 用 甲醇稀释至刻度 摇匀 即得 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 置

量瓶中 加甲醇至刻度 摇匀 离心 精密

吸取上清液 至 量瓶中 用 甲醇稀释至刻

度 摇匀 即得供试品溶液 ∀

按处方比例及生产制备方法 制备不含黄芩的阴性样

品 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 分别取供试品溶液 !对照品溶液及阴性供试液

各 Λ 进样 结果见图 对照品峰与阴性供试液峰没有重叠 ∀

图 1  ° ≤ 图

Φιγ 1  ° ≤ ≤

2 2  黄芩苷检测波长的确定

取黄芩苷对照品溶液在波长 ∗ 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 ∀

2 3  线性关系的考察

精密吸取上述对照品储备液

置 量瓶中 加 甲醇稀释至刻度 摇匀 分别进样

Λ 测定峰面积 ∀以黄芩苷的进样量 Λ 为横坐标 峰面

积为纵坐标进行回归处理 求得回归方程为 Ψ .

Ξ Χ 线性范围 ∗ Λ ∀

2 4  精密度试验

取同一浓度的对照品溶液重复进样 次 测定黄芩苷峰

面积并计算其相对标准偏差 测定结果 ≥⁄ ∀

2 5  稳定性实验

取同一供试品溶液 在 和 分别进样 Λ 测

定峰面积 ∀ ≥⁄ ∀

2 6  重复性实验

对同一批样品重复取样六次 经处理后按前述色谱条件

测定黄芩苷的含量 结果 ≥⁄ ∀

2 7  加样回收率

精密称取对照品适量 加入到已知含量的样品中 以下

按供试品溶液项下操作 即得加样溶液 吸取 Λ 按色谱条

件进样测定峰面积 结果见表 ∀

表 1  加样回收率实验结果

Ταβ 1  ∞¬ √

已知量 加入量 测得量 回收率 平均回收

率

≥⁄

2 8  样品含量测定

精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 Λ 分别注入

液相色谱仪 ∀测定峰面积 计算即得 ∀每批样品各测定

次 结果见表 ∀
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表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  ⁄

批号 含量
平均含量

≥⁄

3  讨论

3 1  含量测定所用流动相是在参考有关文献≈ 及实验研

究的基础上拟定的 其比例为甲醇2水2磷酸 Β Β ∀当

增大甲醇比例时 可缩短出峰时间 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 黄芩苷可与其他

杂质分离得更好 但会使出峰时间延长 导致峰形扩散并出

现拖尾现象 ∀

3 2  黄芩苷可溶于甲醇 因此可用甲醇或不同浓度的甲醇

溶液来稀释样品 制成供试液 无需复杂的前处理过程 ∀该

方法简便 !准确 !快速 !重现性好 可作为该制剂含量测定的

检测方法 ∀

参考文献

≈1 张洪 徐德芳 雷嘉川 等 ° ≤ 法测定鼻渊灵冲剂中黄芩苷

含量≈ 中国现代应用药学杂志

≈2 莫可元 莫志江 °2 ° ≤ 测定龙胆泻肝口服液中黄芩苷含

量≈ 中成药
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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

马宁 龙彤 肖方青 邓英波 胡良红 刘旭桃 湖南医药工业研究所 湖南  长沙

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 值 三乙胺

浓度及甲醇比例 确定流动相组成为甲醇2水 ≈ ϕ三乙胺用冰醋酸调节 检测波长为 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 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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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × °2 ° ≤

∏ ΜΕΤΗΟ∆  × Β ϕ √ ∏ 2

∏ ∏ × √ ∏ × √

∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ∏ √ √ ∏

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × °2 ° ≤ √ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : °2 ° ≤ ∏

  盐酸米多君≈化学名为 2氨基2 Ν2(Β2羟基2 2二甲氧基

苯基 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 为严格有效地

控制该药质量 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 • °液相色谱仪 紫外检测器

进样器 ≥高级色谱工作站 杭州英谱 ∀

试药 盐酸米多君原料 盐酸

米多君对照品 自制含量 中间体 2氯2 2 Β2酮基

2 2二甲氧基2苯基 2乙酰基 含量 中间体 2叠氮2

Ν2(Β2酮基2 2甲氧基苯基 2乙酰胺 含量 粗品含量

均由湖南医药工业研究所合成室提供 甲醇为色谱纯

水为双蒸水 冰醋酸 三乙胺等均为分析纯 ∀
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