
明 大黄素在 ∗ Λ 大黄酚在 ∗ Λ 内

呈良好的线性关系 ∀

6  精密度试验

取同一批号样品的供试液 重复进样 次 测定 峰面积

值分别为 大黄素 平均值

≥⁄ 大黄酚 平均值

≥⁄ 精密度良好 ∀

7  稳定性试验

取同一批号的供试品液分别在 进行测定

结果表明在 内基本稳定 ≥⁄ ∀

8  重现性试验

取同一批号的样品 分别取样 份 按供试品溶液制备

方法制备 进样 测定 结果 大黄素

平均值 ≥⁄ 大黄酚

平均值 ≥⁄

表明本方法重现性良好 ∀

9  加样回收率试验

精密称取已测定含量的样品 批号 约 精

密加入适量大黄素和大黄酚对照品 按含量测定方法测定

计算回收率 次实验结果分别为 大黄素

平均回收率 ≥⁄ 大黄酚

平均回收率 ≥⁄

∀

10  样品测定

取样品 批 按上述方法测定含量 结果见表 ∀

表 1  样品测定结果 ν

Ταβ 1  × ν

批号 大黄素 大黄酚 总量

11  讨论

大黄作为痔疮片的主药之一 已知其主要有效成分为蒽

醌类 其中又含结合蒽醌和游离蒽醌 ∀为了便于测定 本实

验参照三黄片的含量测定方法 把结合蒽醌水解后测定其苷

元大黄素和大黄酚 ∀实验证明 三黄片含量测定的提取 !水

解及 ° ≤ 条件也适合于本品的含量测定 ∀

从所测 批样品结果看 其含量相差较远 可能主要与

大黄原料的质量不同有关 ∀至于其生产工艺对含量有何影

响 生产中其蒽醌的提取率如何 产品含量限度指标的合理

制定等 还有待于进一步研究 ∀

为了更好地控制痔疮片的质量 建议修订本品的质量标

准 增加大黄蒽醌的含量测定项目 ∀

收稿日期 2 2

反相高效液相色谱法测定盐酸克林沙星片中克林沙星的含量

黄开合 胡耀平 祝昱 田华 李元宏 湖北省十堰市太和医院 湖北  十堰 湖南省衡阳县人民医院 湖南  衡阳

中国药科大学分析测试中心 江苏  南京

摘要 目的  建立盐酸克林沙星片中克林沙星含量的测定方法 ∀方法  反相高效液相色谱法 ∀色谱柱为 × ≤ Λ

≅ ε 流动相为≈ 枸橼酸2 醋酸铵 Β 三乙胺调 2乙腈 Β 检测波长为

∀结果  平均回收率为 ≥⁄为 ν ∀日内精密度为 ν 日间精密度为 ν ∀

结论  反相高效液相色谱法测定盐酸克林沙星片中克林沙星的含量准确 !灵敏 !专属性强 ∀

关键词 盐酸克林沙星片 克林沙星 反相高效液相色谱法

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ χλιναφλοξαχιν ιν χλιναφλοξαχιν ηψδροχηλοριδεταβλετσ βψ ΡΠ2ΗΠΛΧ

2 ≠ 2 ≠∏ × ∏ ≠∏ 2 ( Ταιηε ηοσπιταλ , Σηιψαν , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ: ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ¬ ¬

ΜΕΤΗΟ∆  × °2 ° ≤ × ∏ ≅ Λ

∏ ∏ ≈ ∏ Β ∏ ∏

2 Β ∂ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × √ √ ≥⁄

ν × 2 2 ν ν √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×
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∏ √

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ¬ ¬ °2 ° ≤

  盐酸克林沙星 ¬ 是由日本杏林

公司首先研究开发的喹诺酮类化合物 并与 年将专利

权转让给美国 • 2 公司 ∀本品的抗菌活性是迄

今为止最强的喹诺酮类药物 对 菌 ! 菌的抗菌活性是

司帕沙星的 ∗ 倍 是环丙沙星的 ∗ 倍 对厌氧菌的

抗菌活性是司帕沙星的 ∗ 倍 是环丙沙星的 ∗ 倍 ∀

除美国 !日本外 法国 !加拿大 !中国等对该药正在竞相开发 ∀

本实验采用 °2 ° ≤ 测定盐酸克林沙星片中克林沙星的含

量 专属性强 准确可靠 ∀

1  仪器与试药

1 1  ∞ ∞× × ° ≤ ⁄ 高效液相色谱仪

1 2  试药

盐酸克林沙星对照品 中国药科大学研制 盐酸克林

沙星片 每片含克林沙星 中国药科大学研制 乙腈

色谱纯 枸橼酸 !醋酸胺 !三乙胺均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

固定相 十八烷基硅烷键合硅胶 ≅ 美国

∏ 流动相 ≈ 枸橼酸2 醋酸铵 Β

三乙胺调 2乙腈 Β 检测波长为 进样

量 Λ ∀

2 2  标准曲线的绘制

取盐酸克林沙星对照品适量 精密称定 加流动相分别

制成 中含

和 Λ 的溶液 精密量取各 Λ 注入液相色谱

仪 记录色谱图 量取各溶液的峰面积分别为

和 以

峰面积 Α对样品浓度 Χ进行线性回归 回归方程为 Χ .

≅ Α 的 ρ ν ∀盐酸克林沙

星的浓度在 ∗ Λ 内与峰面积 有良好的线性

关系 ∀

2 3  回收率试验

按照处方配比和工艺 精密称取盐酸克林沙星对照品与

辅料适量 制成盐酸克林沙星模拟片 ∀取模拟片 片 研

细 精密称取适量 加流动相制成高 !中 !低三种浓度 份样

品 按照标准曲线绘制项下进行回收试验 记录色谱图 按外

标法以峰面积计算含量和回收率 结果见表 平均回收率

为 ≥⁄为 ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  × ∏ √

编  号
加入量

Λ
峰面积

测得量

Λ

回收率

编  号
加入量

Λ
峰面积

测得量

Λ

回收率

2 4  精密度试验

取同一批号样品 精密称定 按/样品测定0项下制备低 !

中 !高三种不同浓度的供试品溶液 进行测定 ∀结果见表

表 ∀日内 ≥⁄为 ν 日间 ≥⁄为 ν

∀

表 2  日内精密度试验结果 ν

Ταβ 2  × ∏ 2 ν

配制浓度

Λ

测得含量 平均值 ≥⁄

表 3  日间精密度试验结果 ν

Ταβ 3  × ∏ 2 ν

配制浓度

Λ

测得含量 平均值 ≥⁄

2 5  样品测定

2 5 1  对照品溶液的制备  精密称取盐酸克林沙星对照品

约 8 置 量瓶中 用流动相溶解并稀释至刻度 摇

匀 精密量取 置 量瓶中 用流动相稀释至刻

度 摇匀即得 ∀

2 5 2  供试品溶液的制备  取本品 20 片 精密称定 研细

精密称取适量 约相当于克林沙星 置 量瓶

中 加流动相适量 使盐酸克林沙星溶解 并稀释至刻度 摇

匀 过滤 弃去初滤液 取续滤液 置 量瓶中

用流动相稀释至刻度 摇匀即得 ∀

2 5 3  测定  分别量取对照品溶液和供试品溶液各 20Λ

注入液相色谱仪 记录色谱图 按外标法以峰面积计算 得供

试品中盐酸克林沙星的浓度 ∀将结果与 盐酸克林

沙星对克林沙星的换算系数 相乘得供试品中克林沙星的浓

度 以此计算样品中克林沙星的含量 ∀ 批样品各测定

次 平均含量分别为 见表 ∀
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表 4  盐酸克林沙星片含量测定结果 标示量的

Ταβ 4  × ≤ ¬ 2

批号
测定序次

平均值 ≥⁄

3  讨论

用 °2 ° ≤ 测定盐酸克林沙星片中克林沙星的含量

准确 !灵敏 !分离效果好 ∀采用外标法测定含量 特别要注意

进样量的准确 最好使用定量环进样 ∀

收稿日期 2 2

胃炎颗粒剂的质量研究

陈建娥 中国老年学会骨质疏学术部 山东

摘要 目的  提高胃炎颗粒剂的稳定性 ∀方法  采用对照实验 确定影响各项质量指标的因素 并据此设计新的处方工艺 ∀

结果  确定了两种最佳工艺处方 经过稳定性试验得到确证 ∀结论  该工艺显著提高了胃炎颗粒剂的稳定性 ∀

关键词 胃炎颗粒剂 普鲁卡因 ≤ ≤2 色淀

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

Στυδιεσ ον τηε θυαλιτψ οφ Ωειψαν γρανυλεσ

≤ ∞ 2 ( ∆επαρτµεντ οφ Βονε Ρεσεαρχη Χηινεσε Ολδ Αγεσ Ινστιτυτε , Σηανδονγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ • ∏ ΜΕΤΗΟ∆  ≤ √ ¬ 2

√ ∏ ∏ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × 2

∏ ¬ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ •

∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : • ∏ ≤ ≤2

  胃炎颗粒剂为临床疗效明确 !使用广泛的治疗浅表性胃

炎和胃溃疡药物 ∀按浙江省地方标准≈ 和江苏省地方标准

未公开发行 及企业申报材料 原处方为 硫酸庆大霉素

万单位 盐酸普鲁卡因 维生素 ≤ ≤2 适

量 柠檬香精适量 柠檬黄适量 蔗糖加至 ∀据了解

有多家生产厂采用与此类似处方工艺 ∀但按原处方生产 一

直存在质量问题 笔者设计的工艺处方生产 提高了产品质

量 ∀

1  仪器药品

永停滴定仪 硫酸庆大霉素 上海第四制药厂 盐酸普

鲁卡因 南京制药厂 蔗糖 顺德制糖厂 淀粉 上海葡萄糖

厂 ∀

2  普鲁卡因含量测定回收率试验

文献≈ 以 亚硝酸钠滴定液 采用氧化还原法

测定普鲁卡因含量 ∀本实验乃用此法 ∀但由于试验中加入

新的辅料 需要作方法学验证 ∀

试验方法 将原处方及本实验中所用辅料 按处方用量

称取 再按常规方法试验盐酸普鲁卡因回收率 ∀结果表明原

测定方法仍适用于本试验 新加入的辅料对测定结果的影响

与理论计算结果接近 可以忽略 ∀见表 ∀

表 1  普鲁卡因含量测定的回收率实验结果

Ταβ 1  × ∏ √ ¬

序号
投入量 测得量 回收率

ξ ? σ

?

3  溶化性试验

按原工艺处方生产的本产品 在溶化性检查中 常见白

色飘浮物出现 造成溶化性检查不合格 ∀本实验目的在于其

原因探讨 ∀

3 1  方法和结果

在原处方基础上 分别加入有关助溶剂 按常规方法制

成颗料 并进行溶化性检查 ∀同时 将样品置 ε
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