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表 1  回收率试验结果

�§§̈ §o °ª ƒ²∏±§o °ª � ¦̈²√ µ̈¼ o h � ¤̈± o h � ≥⁄h

�∞× ∞∂ �∞× ∞∂ �∞× ∞∂ �∞× ∞∂ �∞× ∞∂

s qxx| t qws s qxyv t qwu tss qz tst qw

s qxx| t qww s qxyz t qwv tst qw || qv tss qx tss q{ t qs t qv

s qxx| t qz{ s qxxy t q{t || qx tst qz

s qzwu u qs| s qzvz u qs| || qv tss qs

s qzwu u qs| s qzws u qtt || qz tst qs tss qs tss qx s q{ s qx

s qzwu u qts s qzxs u qtt tss q| tss qx

s q|ux u qz| s q|t{ u q{u || qu tst qt

s q|ux u q{w s q|vw u q{u tst qs || qv tss qt tss qy s q| t qt

s q|ux u q|u s q|uz u q|y tss qu tst qw

� ¤̈± µ̈¦²√ µ̈¼ ©²µ·«µ̈¨¦²±¦̈±·µ¤·¬²±¶k ν

� |l o h
tss qu tss qy s q{ s q|

2 q4  ≥·¤¥¬̄¬·¼ ²©¤±¤̄¼·¬¦¤̄ ¶²̄∏·¬²±

ts �°�≤ ¬±­̈¦·¬²±¶ º µ̈̈ °¤§̈ º¬·«¬± { «²∏µ¶·² √̈¤̄∏¤·̈

·«̈ ¶·¤¥¬̄¬·¼ ²©·«̈ ¶²̄∏·¬²±q ×«̈ � ≥⁄ ²©·«̈ µ̈¶∏̄·¶²© ∞∂ ¤±§

�∞× º µ̈̈ s q|{ h ¤±§s qyw h µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼ q

2 q5  ≥³̈ ¦¬©¬¦¬·¼

�̄¤±® ¬̈¦¬³¬̈±·º¤¶¤±¤̄¼½̈ § º¬·«·«̈ ° ·̈«²§q ×«̈ ¦«µ²2

°¤·²ªµ¤° kƒ¬ª∏µ̈ t�l §̈ °²±¶·µ¤·̈§·«¤··«̈ �°�≤ ¤¶¶¤¼ µ̈2
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表 2  样品中戊酸雌二醇和炔诺酮含量测定结果k ν � vl
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� tss qu |{ qy t qu t qv

� tsw qz || q| s qz s q|

≤ tsv qw tss q{ t qy s qw
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  阿奇霉素是由南斯拉夫 ≥²∏µ°̄¬√¤公司开发研制的新一

代大环内酯类抗生素 o其作用机理与红霉素 � 相似 o通过抑

制细菌蛋白质的合成起作用 o具有抗菌谱广 o不良反应小 o临

床应用广泛等优点≈t  ∀中国药典 usss年版二部收载的阿奇

霉素含量测定方法为微生物效价法 o其相关物质采用 ×�≤

法 ∀本实验采用反相高效液相色谱法 o以外标法测定阿奇霉

素的含量 o峰面积归一化法检查阿奇霉素的相关物质 o方法

简便 !准确 o适用于阿奇霉素的常规质量控制 ∀

1  材料与方法

1 q1  仪器与试药

• ¤·̈µ¶高效液相色谱仪kxtx 泵 ouw{z 多波长检测器 o

ztz自动进样器 o大连依利特色谱工作站l ~• ¤·̈µ¶uy|s型四

元梯度泵 o||y 型二极管阵列检测器 ~� ∂2tuut 型紫外分光

光度计k北京普析通用有限公司l ∀

阿奇霉素对照品k原料精制品 o�°�≤ 归一化测得纯度

|| q{y h l和阿奇霉素原料由石药集团欧意药业有限公司提

供 ~甲醇为色谱纯 o其它试剂均为分析纯 ∀

1 q2  色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 }�∏±¤≤t{kul柱kxΛ° ouxs°° ≅ w qy°°l ~流动相 }

甲醇2水k|uΒ{l ~流速 }t qs°�r°¬± ~检测波长 }utx±° ~柱温 }

室温 ~进样量 }ts°�∀理论板数按阿奇霉素峰计算 o应不低

于 v sss o阿奇霉素峰拖尾因子小于 t qx ∀

1 q3  溶液的制备

对照品k供试品l溶液 }精密称取 ys ε 减压干燥至恒重的

阿奇霉素对照品k供试品l适量 o以流动相配制成浓度约为

vs°ªr°�的溶液 o混匀 o即得 ∀

2  实验结果

2 q1  阿奇霉素峰纯度鉴定

取供试品溶液 tsΛ�o进样 o以上述色谱条件分离 o以

⁄�⁄检测 o通过归一化光谱叠合法进行纯度鉴定 o确定阿奇

霉素主峰及 t ou ov o{ 号主要杂质峰均为单一物质色谱峰 ∀

见图 t ∀

图 1  阿奇霉素相关物质色谱图

Φιγ 1  ≤«µ²°¤·²ªµ¤° ²©¤½¬·«µ²°¼¦¬± ¤±§µ̈ ¤̄·̈§¶∏¥¶·¤±¦̈¶

y 阿奇霉素 ~t ou ov o{主要相关物质

y ¤½¬·«µ²°¼¦¬±~t ou ov o{ µ̈ ¤̄·̈§¶∏¥¶·¤±¦̈¶

2 q2  线性关系

精密称取阿奇霉素对照品 u qvvsªo置 xs°�量瓶中 o用

流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o精密吸取 u qs ow qs oy qs o

z qs o{ qs和 | qs°�分别置 ts°�量瓶中 o用流动相溶解并稀

释至刻度 o摇匀 o进行色谱分析 o以阿奇霉素峰面积k�l对阿

奇霉素浓度k≤l进行回归 o得回归方程为 }Χ� z .|yx ≅ ts p w#

Α n s .tu{z , ρ� s q||||u

结果表明 o阿奇霉素在 | qv ∗ wt q|°ªr°�浓度范围内具

有良好的线性关系 ∀

2 q3  阿奇霉素的检测限

取阿奇霉素适量 o以流动相制备成每 t°�含阿奇霉素

tΛª的溶液 o取 tsΛ�进样 o记录色谱图 o并根据仪器噪音求

得阿奇霉素的检测限为 ts±ª∀

2 q4  重复性与溶液稳定性

精密量取对照品溶液 x qs oy qs oz qs°�o分别置 ts°�量

瓶中 o以流动相定容 o每份样品进样 v次 o结果见表 t ∀由峰

面积计算其 � ≥⁄为 s qwz h ∀取线性关系中浓度约为 u{°ªr

°�的溶液 o分别放置 t ou ow o{«后测定 o本溶液在 {«内稳

定 o其峰面积基本不变 ∀

表 1  阿奇霉素重复性试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©¤½¬·«µ²°¼¦¬± µ̈³̈ ¤·̈§·̈¶·

浓度

k°ªr°�l
第一针 第二针 第三针

� ≥⁄

k h l

uv qv u{|yw qz u|s|u qv u{z|t qw s qxu

u{ qs vxtsw qy vw|wu qt vw{|v qx s qvu

vu qy wsz|v q{ wttvu qu wsy{w qy s qxz

平均值 s qwz

2 q5  相关物质的检查k峰面积归一化法l

取供试品溶液适量 o以流动相配制成阿奇霉素浓度约为

v°ªr°�的溶液作为预试液 o取预试液 tsΛ�进样 o调节检测

灵敏度阿奇霉素度峰高为满量程的 us h ∗ ux h ~再取供试品

溶液 tsΛ�进行色谱分析 o记录时间为阿奇霉素峰保留时间

的 u倍 o以峰面积归一化法计算相关物质的含量 o结果见表

u ∀

2 q6  含量测定k外标法l

取 ys ε 减压干燥至恒重的阿奇霉素对照品及样品适量 o

按 t qv项制备对照品及供试品溶液 o进样 o进行色谱分析 o以

外标法测定含量 o结果见表 u ∀

表 2  阿奇霉素含量及相关物质测定结果k ν � vl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©¤½¬·«µ²°¼¦¬± ¤±§µ̈ ¤̄·̈§¶∏¥¶·¤±¦̈¶

样品批号
阿奇霉素含量

k h l

最大杂质含量

k h l

相关物质总量

k h l

||syst |y qxz u qvz v qyt

||sysu |y q{x u quy v qxy

sttusz |y qzv u qsz u q{v

stsust |z quw u qwv v qw|

stsusu |y qyw u qt| v qvw

stsusv |y q{t u qvu v qwv

3  讨论

3 q1  采用本实验的色谱条件 o选用同一牌号k�∏±¤≤t{kull不

同长度kuxs°° ≅ w qy°° x∏° ~txs°° ≅ w qy°° x∏°l 以及

两种不同牌号的高效液相色谱仪对阿奇霉素中的相关物质
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进行检测 o结果均能使阿奇霉素中的各杂质得到有效分离

k主要杂质的个数相同l ∀按峰面积归一化计算 o最大杂质约

占总峰面积的 u qs h ∗ u qx h o杂质总量约为 v qx h o这些主

要相关物质的来源及结构正在进一步研究中 o因此 o在标准

中可规定阿奇霉素中最大杂质峰面积不得过总峰面积的 u q

x h o杂质总量不得过 w qs h ∀阿奇霉素的含量应不少于 |y q

s h ∀

3 q2  文献≈u 报道 o阿奇霉素及其相关物质大多为末端吸收 o

应用 ⁄�⁄对分离后的组分进行光谱扫描 o发现阿奇霉素和

所有相关物质在上述色谱条件下均为末端吸收 o最大吸收波

长约为 usw ∗ usx±° o考虑到紫外检测器在测定过程中的稳

定性 o故选择检测波长为 utx±° ∀
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× «̈ µ̈ ¤̄·¬√¨µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|| qu| h k ν � |l q×«̈ � ≥⁄ ²©¬±·µ¤§¤¼ ¤±§¬±·̈µ2§¤¼ ¤¶¶¤¼¶ º¤¶s qxv h ¤±§s qyx h µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼ qΧΟΝ2

ΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§¬¶µ¤³¬§ o¶¬°³̄¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : °¤·µ¬±̈ ~¤¶¶¤¼ ~�°�≤

  苦参碱是豆科植物苦豆子 ≥ q¤̄²³̈ ¦∏µ²¬§̈¶主要的生物碱

有效成分≈t  ∀由于其独特的药理作用和临床应用价值受到

国内外学者的广泛关注和重视 o苦参碱对各种致炎剂引起急

性渗出性炎症有明显的对抗作用 ∀苦参碱滴眼液是 � 厂开

发研究的新药 ∀对于苦参碱的分析方法 o文献报道的比较

多 o有酸碱滴定法≈u  o比色法≈v  o×�≤2比色法≈w  o毛细管气相

色谱法≈x  o薄层扫描法≈y  o�°�≤≈z  o本实验采用 �°�≤ 对其

含量测定进行了研究≈{  ∀

1  仪器与试剂

岛津 �≤ p ts�× 高效液相色谱仪 ~≥°⁄p ts� ∂ °紫外

检测器 ~岛津 �≤ p ts∂ °数据处理软件 ∀苦参碱对照品k含

量测定用 o中国药品生物制品检定所l o苦参碱滴眼液k� 厂

提供 l ~甲醇为光谱纯k美国进口l ~其他试剂均为分析纯 ∀

2  实验方法

2 q1  流动相的选择

选择反相系统 o以 ≤t{为固定相 o甲醇2s qsu°²̄r�磷酸氢

二钠缓冲液为流动相 o加入少量三乙胺为扫尾剂 ∀对流动相

的 ³� 值 !与甲醇的比例 !及三乙胺的浓度对分离和保留时间

的影响进行了考察 ∀

2 q1 q1  流动相的 ³� 值 用 ux h磷酸调节缓冲液的 ³� 值 o
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