
2 q3  精密度试验

取同一份供试品溶液多次进样 o结果氟罗沙星和盐酸麻

黄碱峰面积的 � ≥⁄k ν � xl分别为 s qtx h和 s quw h o表明本

法的精密度较好 ∀

2 q4  稳定性试验

取同一供试品溶液 o每隔 u«进样一次 o测峰面积 o共 x

次 o结果氟罗沙星和盐酸麻黄碱峰面积的 � ≥⁄ 分别为

s qvz h和 s qvv h o表明供试品溶液较稳定 ∀

2 q5  重现性试验

取同一批号样品 o按本法测定 x次 o结果氟罗沙星和盐

酸麻黄碱面积的 � ≥⁄分别为 s qvz h和 s quw h ∀

2 q6  回收率试验

按处方比例配制含氟罗沙星 !盐酸麻黄碱分别为标示量

的 {s h !tss h !tus h的模拟制剂 |份 o分别按本法测定 o结

果氟罗沙星和盐酸麻黄碱的平均回收率分别为 tss qsv h和

tss qtu h o� ≥⁄分别为 s quu h和 s qv| h ∀

2 q7  样品测定

精密吸取复方氟罗沙星滴鼻液 v°�o置 tss°�量瓶中

加流动相稀释至刻度 o摇匀 o制成供试品溶液 ∀另精密称取

对照品氟罗沙星 wx°ª和盐酸麻黄碱 txs°ªo置 tss°�量瓶

中加乳酸少许使溶解并加流动相稀释至刻度 o摇匀 o精密吸

取 ts°�o置 xs°�量瓶中加流动相稀释至刻度 o摇匀 o制成

对照品溶液 ∀分别取供试品溶液和对照品溶液各 usΛ�进

样 o测得峰面积 o以外标法计算含量 ∀结果见表 t ∀

表 1  样品测定结果k ν � xl

Ταβ 1  × «̈ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²±k ν � xl

批号
氟罗沙星 盐酸麻黄碱

标示量 h � ≥⁄h 标示量 h � ≥⁄h

susuut || qux s qu{ || q{t s qtx

suswuu tss qvx s qut || qvx s qvs

susysw tss qut s qvz || q|z s quw

3  讨论

3 q1  溶剂的选择

氟罗沙星在水溶液中极微溶解而在乳酸或冰醋酸中极

易溶解 o而本品处方中也含有少量乳酸 o因此氟罗沙星对照

品均先滴加少许乳酸使溶解 o再加流动相稀释 ∀

3 q2  流动相的选择

氟罗沙星极性较强 o用枸椽酸 !甲醇组分为流动相时 o在

≤t{柱上强烈吸附 o易造成峰形拖尾 o故加入三乙胺改善峰

形 ∀

3 q3  流动相的 ³� 对色谱行为的影响

随着 ³� 升高 o盐酸麻黄碱峰的保留时间增长 o³� 降低 o

经相反 ~通过实验确定流动相的 ³� 为 w qs时 o氟罗沙星和盐

酸麻黄碱两峰分离效果最好 o其分离度为 v q{ ∀

3 q4  波长的选择

氟罗沙星在 uxw±° 有最大吸收≈u  o盐酸麻黄碱则在

uxy±°有最大吸收≈v  o虽然处方中盐酸麻黄碱的含量较多 o

但考虑到其吸收系数较小 o而氟罗沙星在 uxw±° 的吸收与

uxy±°相差不大 o故选择测定波长为 uxy±° ∀

3 q5  由色谱图可证明 o氟罗沙星和盐酸麻黄碱两峰分离度

好 o流动相简便 o重现性好 o可用于该制剂的质量控制 ∀
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摘要 }目的  建立测定盐酸小檗碱含量的方法 ∀方法  用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 o以乙腈2s qsx°²̄r�磷酸二氢钾

ku{Βzul为流动相 o进行含量测定 ∀结果  盐酸小檗碱在 s ∗ t qts{Λª# °�p t内呈良好的线性关系 ∀平均回收率为 |z q{ h o

� ≥⁄� t qxw h ∀结论  可用于去糖胶囊的质量控制 ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  � �°�≤ ° ·̈«²§ º¤¶ ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ §©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ©²µ¥̈µ¥̈µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬¦²© ±∏·¤±ª¦¤³¶∏̄¨q

ΜΕΤΗΟ∆  × «̈ ¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¬¦¶¼¶·̈° ¦²±¶¬¶·²© ⁄¬®°¤ §¬¤°²±¶¬̄ ≤t{ q × «̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ¦²±¶¬¶·̈§²©¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ }s qsx°²̄r°�

��u°�wku{Βzulk√r√l qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¶·¤±§¤µ§¦∏µ√ ¶̈©²µ¥̈µ¥̈µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬¦º¤¶ ¬̄±̈ µ¬± ·«̈ µ¤±ª²© t ∗ t qts{ °ª# °�p t q

× «̈ µ̈¦²√ µ̈¼ µ¤·̈ º¤¶|z q{ h � ≥⁄� t qxw h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§¦¤± ¥̈ ¤³³̄¬̈§·²µ¤³¬§ ∏́¤̄¬·¤·¬√¨¤±§ ∏́¤±·¬·¤·¬√¨§̈·̈µ2

°¬±¤·¬²± ²© ¥̈µ¥̈µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬¦²© ±∏·¤±ª¦¤³¶∏̄¨q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : �°�≤ ~¥̈µ¥̈µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬¦~ ±∏·¤±ª¦¤³¶∏̄¨

  去糖胶囊是由生地黄 !山药 !黄连 !山茱萸 !牡丹皮 !葛根

等多味中药组成的 o具有滋阴补肾 o清热泻火 o升津止渴 o益

气降糖的作用 ∀用于燥热伤肺 !胃燥津伤 !肾阴亏虚 !阴阳两

虚 !阴虚阳浮等证型的消渴症 ∀由于处方组成复杂 o各药味

量较少 o给建立选择性较强的成分分析方法工作带来一定难

度 ∀为了更好地控制其内在质量 o通过定性鉴别 o发现盐酸

小檗碱的含量较高 o且黄连为原粉入药 o在处方中为主要成

分 ∀故本实验采用高效液相色谱法 o对其活性成分盐酸小檗

碱进行了含量测定 ∀

1  仪器与试药

°∞�≤ p uss高效液相色谱仪k° µ̈®¬±∞̄ ° µ̈l ~�≤u|x紫外

r可见检测器 ∀盐酸小檗碱对照品k中国生物制品检定所 o含

测用 o批号为 sztv2|ysxl o去糖胶囊k香港远大制药有限公

司 o批号为 susws{ osusws| osuswtsl ∀

2  色谱条件

色谱柱 }⁄¬®°¤§̄¤̄¯̄²̄¶¬̄≤t{柱 o以乙腈2s qsx°²̄r�磷酸二

氢钾ku{Βzul为流动相 o流速 }t qs°�# °¬±p t o柱温 }ux ε o检

测波长 vxs±° o理论塔板数以盐酸小檗碱峰计算应不低于 w

sss o分离度大于 t qx ∀

3  溶液的制备

3 q1  对照品溶液的制备

取盐酸小檗碱对照品约 x°ªo精密称定 o置 xs°�量瓶

中 o加甲醇溶解并稀释至刻度 o作为对照品溶液 ks qt°ª#

°�p tl ∀

3 q2  供试品溶液的制备

取本品内容物 tªo精密称定 o置 xs°�量瓶中 o加 u h盐

酸2甲醇ktΒtl溶液 o超声提取 us°¬± o并稀释至刻度 o作为供

试品溶液 ∀

4  标准曲线的制定

精密吸取对照品溶液 s ou ow oy o{ ots°�o分别置 ts°�

量瓶中 o以甲醇稀释至刻度 ∀分别进样 tsΛ�o以对照品盐酸

小檗碱的毫克数为横坐标 o相应峰面积积分值为纵坐标 o计

算回归方程 }Ψ � ts{xyxu| .z Ξ p u|{{y .x ; 4 � s q|||z ∀结

果表明 }盐酸小檗碱在 s ∗ t qts{Λª#°�p t内呈良好的线性关

系 ∀

5  空白试验

按处方制备工艺制得不含黄连的空白试样 o依样品测定

法操作 o对空白样品进行测定 o结果表明 o在对照品相应位置

无干扰 ∀

6  精密度考察

精密吸取对照品溶液 tsΛ�o连续进样 x次 o测得相应峰

面积为 wsv yut owsv xut owsu tvy owsu |z{ owss zxt ~� ≥⁄为

s quz h ∀

7  重复性试验

取同批号ksusws{l供试品 o照含量测定方法平行测定 x

次 o外标法计算含量 o结果盐酸小檗碱的含量分别为 u qtu o

u qts ot q|{ ou qts ot q|y °ªr粒 o� ≥⁄� t q{ h ∀

8  回收率试验

取已知含量k批号 susws{l的样品各 x份 o分别精密加入

一定量的盐酸小檗碱对照品溶液 o照含量测定方法测定 o计

算加样回收率 ∀结果见表 t ∀

表 1  盐酸小檗碱回收率测定结果

Ταβ 1  � ¦̈²√ ¼̈ µ¤·̈ ²© ±∏·¤±ª¦¤³¶∏̄¨

样品量kªl

样品中盐酸

小檗碱量

kΛªl

加入盐酸小

檗碱量

kΛªl

测定总量

kΛªl

回收率

k h l

s qzzs xw qx ww qs |z qx |{ qu

s qzsy xs qs ww qs |v qv |{ qy

s qzyv xw qs ww qs |y q| |{ qs

s qyxs wy qs ww qs {| qx || qs

s qx|v wu qs ww qs {w qs |x qu

注 }平均回收率 }|z q{ h � ≥⁄� t qxw h

�²·̈ } × «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ }|z q{ h o� ≥⁄� t qxw h

9  讨论

9 q1  曾试图采用甲醇2水ku{Βzul ~甲醇2乙腈2水ktuΒ{Β{sl

流动相进行色谱分析≈t ∗ w  o结果盐酸小檗碱的峰有拖尾 o达

不到理想的效果 o多次实验后发现本实验的分离系统 o峰形

均好 ∀

9 q2  本实验处方大 o药味多 o组成复杂 o各药味量较少 o对于

建立一种至二种选择性强 o方法灵敏 !准确 o并且能控制其产

品质量的量化指标十分重要 o同时也给成分分析工作带来一

定难度 o但经反复实验 o最终选择本实验方法 o其测定黄连中

盐酸小檗碱含量的方法也可应用于同类中药制剂 ∀

9 q3  处方中所用黄连为毛茛科植物黄连 Χοπτισ χηινενσισ

ƒµ¤±¦«q其盐酸小檗碱的含量为 x qt h ∀
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9 q4  笔者在实验中曾采用不同提取方法对盐酸小檗碱含量

进行了考察 o结果甲醇提取每粒含量为 t qvt°ª~u h盐酸2甲

醇ks qxΒtl提取 t qyx°ª~u h 盐酸2甲醇ktΒtl提取 ts°¬±t q

{|°ª~u h盐酸2甲醇ktΒtl提取 ts°¬±t q|u°ª~u h盐酸2甲醇

ktΒtl提取 us°¬±t q|z°ª~u h盐酸2甲醇ktΒtl提取 vs°¬±t q

|y°ª∀本文的实验方法为最佳 ∀
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为流动相 o流速 t qs °�r°¬± o检测波长 uvs±° ∀结果  罗红霉素在 s qtu ∗ t qu°ªr°�内呈良好的线性关系 o ρ� s q|||{ o平

均回收率为 tss quw h o � ≥⁄为 t qus h ∀结论  两种含量测定方法的结果相近 o均可用于罗红霉素软膏的含量测定 ∀
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·«̈ � ∂ §̈·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶uvs±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¶·¤±§¤µ§¦∏µ√¨ º¤¶ ¬̄±̈ ¤µ¬± ·«̈ µ¤±ª̈ ²© s qtu ∗ t qu °ªr°�o ρ � s q

|||{ q × «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶tss quw h o� ≥⁄ º¤¶t qus h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ µ̈ º¤¶±²¶¬ª±¬©¬¦¤±·§¬©©̈ µ̈±¦̈ ¥̈·º¨̈ ± ·«̈ µ̈2

¶∏̄·¶° ¤̈¶∏µ̈§¥¼ �°�≤ ¤±§ °¬¦µ²¥¬²̄²ª¬¦¤̄ ¤¶¶¤¼ q�²·«²©·«̈ ° ·̈«²§¶¤µ̈ ¶∏¬·¤¥̄¨©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©µ²¬¬·«µ²°¼¦¬± ²¬±·° ±̈·q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :µ²¬¬·«µ²°¼¦¬± ²¬±·° ±̈·~ �°�≤ ~ °¬¦µ²¥¬²̄²ª¬¦¤̄ ¤¶¶¤¼

  罗红霉素kµ²¬¬·«µ²°¼¦¬±l为新一代半合成大环内酯类抗

生素 o具有抗菌谱广 o抗菌作用强 o稳定性好的优点 ∀罗红霉

素软膏在临床上已有使用 o文献≈t 报道采用萃取2比色法测

定罗红霉素软膏的含量 o此法重现性差 ∀为了提高质量标

准 o我们研究并建立了高效液相色谱法测定罗红霉素软膏的

含量 o并与微生物法的测定结果进行了比较 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 �≤ p y�高效液相色谱仪 o≥°⁄p y� 紫外检测

器 o威玛色谱工作站 ∀罗红霉素标准品k中国药品生物制品

检定所 o批号 sstsu o含量 |x qu h l ~罗红霉素软膏kt h o桂东

医院制剂室l ~甲醇 !乙腈为色谱纯 o其它试剂均为分析纯 ∀

罗红霉素软膏处方 }每 tssª软膏含罗红霉素 tªo液体石

蜡 xªo凡士林 |wª∀

2  实验方法与结果

2 q1  �°�≤ 法测定罗红霉素软膏的含量

2 q1 q1  色谱条件和色谱图  色谱柱 }�µ²°¤¶¬̄ ≤t{色谱柱kw q

|°° ≅ uxs°° oxΛ°l ~流动相 }乙腈2s qyw h 醋酸铵k含 t q

sx h枸橼酸 o三乙胺调 ³� 值为 y q{l2甲醇kw{ΒuxΒu{l ~检测

波长 uvs±° ~流速 }t qs°�r°¬± ~进样量 }usΛ�~柱温 }室温 ~检

测灵敏度 }s qst� �ƒ≥ ∀

在该色谱条件下对照品和样品的色谱图见图 t ∀罗红霉

素色谱峰保留时间约为 y qxx°¬±o罗红霉素与相邻杂质峰的
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