
取同批样品混匀后 精密称定 份 每份约 其中

一份加盐酸小檗碱对照品 ∗ 分别按供试品溶液

制备方法制备样品 作为加样混合液及样品液 在同一块硅

胶 薄层板上 相距 分别点混合液 Λ 样品液 Λ 对

照品溶液 Λ 各做两份 展开 取出 晾干 按扫描条件进行

扫描测定 用外标二点法计算 同法制备 组加不同量对照

品的加样混合液 结果见表 ∀

表 1  回收率试验

Ταβ 1  ∏ √

组数
加入量 测得量 回收率 平均回收

率

≥⁄

一组

二组

三组

2 9  精密度测定

板内误差 吸取盐酸小檗碱对照品点于同一硅胶 板上

呈等距离的 个点 点样量均为 Λ 测定其荧光强度 结果

为 ≥⁄ ∀同法点样量为 Λ 时板内误差 ≥⁄

∀

板间误差 吸取盐酸小檗碱对照品点于同一硅胶 板

上 同上所述测定荧光强度 ∀结果为 ≥⁄ ∀同

法点样量为 Λ 时板间误差 ≥⁄ ∀

2 10  供试品中盐酸小檗碱的测定

取本品约 精密称定 同时取样测水分 置

圆底烧瓶中 加盐酸2甲醇 Β 回流 次 每次

合并三次提取液 浓缩并用甲醇定容于 量瓶中 按薄

层扫描条件测定 利用外标两点法计算样品中盐酸小檗碱的

含量 ∀同法测定 批 每批平行 份 ∀结果黄连清心片中盐

酸小檗碱的含量为 ≥⁄ ∀

3  讨论

3 1  实验中曾采用了超声提取法 回流提取法 索氏提取法

对样品进行提取 扫描测定 结果以相同的溶剂回流提取法

最完全 经薄层展开 盐酸小檗碱斑点与邻近斑点完全分离

且斑点圆整 ∀

3 2  本实验用的展开系统和扫描条件对多种药品中的盐酸

小檗碱的展开及含量测定均取得满意效果 因此可用于含有

盐酸小檗碱的其他制剂的质量控制 ∀
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中国药典与美国药典中盐酸克林霉素有关物质及含量测定方法的比较

李玮 胡昌勤 安徽省药品检验所 安徽  合肥 中国药品生物制品检定所 北京

摘要 目的  比较并讨论美国药典 ≥° 和中国药典 ≤ ° 中盐酸克林霉素有关物质及含量测定方法 ∀方法  ° ≤ 色谱

柱 ∞¬ 2≤ ≅ Λ ∀ ≥°中流动相为磷酸盐缓冲液 2乙腈 Β 检测波长

≤ °中流动相为磷酸盐缓冲液 2甲醇 Β 检测波长 结果  美国药典方法对三个杂质进行了定

性 对杂质限度要求严格 峰形柱效较理想 ∀中国药典方法对系统要求较低 适用性试验较易通过 ∀通过调整中国药典方法

流动相组成及样品浓度 发现有杂质未被分离 ∀结论  中国药典方法易于普及 而美国药典方法分离效果好 准确度与灵敏

度较高 ∀

关键词 中国药典 美国药典 盐酸克林霉素 有关物质 含量测定
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≅ Λ ∏ ∏ 2 Β ≥°

∏ 2 Β √ ≤ ° Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × 2

∏ √ ∏

≥° ∏ ∏ ∏ 2

≤ ° ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ≤ ° ≤

≥° √ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :≤ ° ≥° ≤ ≥∏ ⁄

  克林霉素系半合成抗菌素 对厌氧菌 !葡萄球菌 !链球菌

及肺炎球菌有较好的抗菌作用≈ 其盐酸盐 !磷酸盐及棕榈

酸酯广泛收载于英美日等国药典 ∀我国 年版药典首载

克林霉素盐酸盐 年版改为 ° ≤ 年版修订为外

标法≈ 中国药典方法操作简便 对系统要求较低 易于普

及 而按美国药典 版方法≈ 所得分离效果 !峰形 !柱效

等参数较好 精度较高 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

≥ ⁄ 液相色谱仪 ≥°⁄ 紫外检测器 色谱

柱为 ∞¬ ≤ ≅

Λ 柱 ∀

1 2  试药

克林霉素对照品 林可霉素对照品由中国药品生物制品

检定所提供 盐酸克林霉素样品为检验样品 甲醇 乙腈为色

谱纯 ∀

2  实验方法与结果

2 1  色谱条件

美国药典方法 磷酸盐缓冲液 磷酸二氢钾 加水

溶解 用 氢钾化钾溶液调 值至 再加

水到 2乙腈 Β 流速 检测波长

∀

中国药典方法 磷酸二氢铵溶液 磷酸二氢铵 加

水溶解并稀释至 用 磷酸调节 值至 2

甲醇 Β 为流动相 检测波长 ∀

2 2  系统适用性试验

美国药典有关物质检查项下 取克林霉素和林可霉素对

照品适量 用流动相溶解并稀释成每 约含克林霉素

和林可霉素 的混合溶液 取 Λ 注入液相色谱

仪 记录色谱图 克林霉素相对保留时间为 林可霉素相

对保留时间约为 克林霉素 相对保留时间 克林

霉素相对保留时间为 ∀见图 ∀

  美国药典含量测定项下 取克林霉素对照品 用流动相

溶解并稀释成 的溶液 克林霉素 与 2表克林霉素

分离度应不小于 2表克林霉素与克林霉素主峰分离度

应不小于 ∀理论塔板数按克林霉素计应不低于 拖

尾因子应不大于 ∀重复进样 峰面积 ≥⁄应不大于

∀对照品图谱见图 ∀

  中国药典含量测定项下 取对照品溶液 克林霉素对照

品用流动相溶解并稀释成每 约含克林霉素 的溶

液 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 理论塔板数按克林

霉素计应不低于 分离度应不小于 峰面积相对标

准偏差应不大于 ∀对照品图谱见图 ∀

图 2  ≥°方法含量测定系统适用性试验图谱

Φιγ 2  × ¬ ≥°

克林霉素 2表克林霉素 克林霉素

2 3  结果

按美国药典系统适应性考察条件试验 次 平均理论塔

板数 最小分离度 拖尾因子 而按中国药

典进行系统适应性试验 平均理论塔板数 最小分离度

拖尾因子 ∀

三批样品分别按美国药典和中国药典进行含量测定及

有关物质检查 结果见表 ∀
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图 3  ≤ °方法含量测定系统适用性试验图谱

Φιγ 3  × ¬

≤

2表克林霉素 克林霉素

表 1  盐酸克林霉素 ≥°与 ≤ °方法含量测定与有关物质

检查结果

Ταβ 1  ⁄ ∏

∏ ≥° ≤ °

批号
≥°含量 ≤ °含量 ≥°有关物

质

≤ °有关物

质

3  讨论

3 1  美国药典方法测定盐酸克林霉素含量及有关物质 对

系统适用性试验要求严格 对已知杂质用相对保留时间进行

定性 并对主要杂质分别进行了限度控制 记录主峰 倍保

留时间 含林可霉素按林可霉素对照品计算 其他杂质按克

林霉素对照品计算 2表克林霉素应不大于 克林霉素

应不大于 其他单个杂质应不大于 杂质总量应

不大于 有关物质检查限度严格 ∀而中国药典方法对

系统要求较低 适用性试验的要求较易达到 有关物质检查

用自身对照法 且仅规定杂质总量不得过 ∀但中国药

典规定含量限度 比美国药典严格 ∀

3 2  用同一色谱柱对两种方法进行比较 美国药典方法中

克林霉素的保留较强 与其他杂质分离较完全 柱效也相对

较高 而中国药典方法 克林霉素主峰拖尾 且与杂质峰分离

度不高 尤其在高浓度 条件下 主峰保留时间提

前 与杂质峰重叠 故测定同一样品含量所得结果偏高 而有

关物质总量偏低 ∀

3 3  如把中国药典方法流动相中有机相比例调低 主峰与

杂质峰能够分离得更完全 但此时主峰拖尾严重 柱效也达

不到要求 ∀

3 4  中国药典方法有关物质检查 样品浓度为

测出 个杂质 见图 ∀比较图 可见主峰前有一杂质被覆

盖 ∀通过试验 分别调整流动相中磷酸二氢铵溶液的 值

为 主峰保留时间从 延

至 时色谱峰对称因子最为理想 理论塔板

数在 时最高 时其次 ∀三个主要杂质及主峰的

容量因子与 的关系见图 ∀由此看出 值为 时 主

峰峰形 柱效 与杂质分离度均较好 保留时间也较合适 共

分离出 个杂质 ∀据有关报道 盐酸克林霉素样品中可能含

有 种已知杂质 林可霉素 林可霉素 2表林可霉素 克林

霉素 2表克林霉素≈ ∀而按美国药典方法可测得 个杂

质 见图 ∀

图 5  图 中三个杂质及主成分的容量因子与磷酸二氢铵溶

液 值的关系

Φιγ 5  ×

∏ ∏ √ ∏ 2

图 6  ≥°方法有关物质样品图谱

Φιγ 6  ∏ ≥°

林可霉素 克林霉素 2表克林霉素 克林霉素
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为未知杂质
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导数光谱法测定复方金霉素涂剂中两组分含量

张丽梅 沈刚 原永芳 海军北戴河疗养院药剂科 河北  秦皇岛 第二军医大学第一附属医院药学部 上海

摘要 目的  建立复方金霉素涂剂中盐酸金霉素和盐酸达克罗宁含量测定方法 ∀方法  采用零阶导数在 波长处测定

盐酸金霉素的含量 二阶导数在 波长处测定盐酸达克罗宁含量 ∀结果  盐酸金霉素 !盐酸达克罗宁平均回收率 ≥⁄

分别为 ! ! ∀结论  该方法简便 !快速 !准确 可用于复方金霉素涂剂中盐酸金霉素和盐酸达克罗

宁的含量测定 ∀

关键词 零阶导数 二阶导数 盐酸金霉素 盐酸达克罗宁
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. Σηανγηαι Ηοσπιταλ οφ Σεχονδ Μιλιταρψ Μεδιχαλ Υνιϖερσιτψ, Σηανγηαι , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × 2

∏ ΜΕΤΗΟ∆  √ √ ∏ 2

√ √ ∏ 2

Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √ √ ≥⁄

≥⁄ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏     

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : √ √ √ √

  复方金霉素涂剂是盐酸金霉素和盐酸达克罗宁组成的

复方制剂 具有消炎 !抗菌作用 临床上用于治疗口腔炎症 ∀

盐酸金霉素常用的含量测定方法有高效液相色谱法≈ 盐酸

达克罗宁常用的有非水溶液酸碱滴定法≈ ∀我们用导数光

谱法测定复方金霉素涂剂中盐酸金霉素和盐酸达克罗宁的

含量 方法简便 !快速 !结果满意 ∀

1  仪器和试药

1 1  仪器

日本岛津 ∂ 型分光光度计 上海天平厂

型电子分析天平 ∀

1 2  试药

盐酸金霉素对照品 福州抗生素总厂 盐酸达

克罗宁对照品 上海轻工实验厂 复方金霉素涂剂

第二军医大学长海医院制剂室 其他原料药为药用 ∀

2  含量测定方法

2 1  标准液的配制

分别称取盐酸金霉素对照品 !盐酸达克罗宁对照品适

量 分别加水溶解配制成 Λ # 的对照品溶液 按处方

比例 配制空白辅料的水溶液 按处方比例配制盐酸金霉素

和空白辅料的混合液 ∀

2 2  测定波长的选择

取盐酸金霉素对照品溶液 !盐酸达克罗宁对照品溶液 !

空白辅料的水溶液 在 ∗ 波长范围内扫描 零阶导

数光谱 图 中 在 波长处 盐酸金霉素有较大吸收

其他无吸收 可用于测定盐酸金霉素的吸收度 零阶及一

阶导数光谱中盐酸金霉素及空白辅料对盐酸达克罗宁测定
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