
3 q2  用 �°�≤ 测定西替利嗪与麻黄素已有报道≈t ∗ w  o但均

为单一成分或与其他药物一起同时测定 o尚未见同时测定该

两种物质的报道 ∀我们根据文献报道 o并结合试验发现甲醇

2s qst°²̄r�磷酸二氢钠kysΒwsl o对西替利嗪与麻黄素均能

较好地洗脱 o并有较好的分离度 ∀

3 q3  为使盐酸麻黄素和盐酸西替利嗪的出峰时间达到更好

的效果 o我们多次调整流动相的比例 o但当减小甲醇的比例

时盐酸西替利嗪的出峰时间明显后移 o而盐酸麻黄素的出峰

时间变化不大 ∀因此 o为缩短测定时间 o我们确定用甲醇2s q

st°²̄r�磷酸二氢钠kysΒwsl的流动相做为测定用流动相 o

结果满意 ∀
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参考文献

≈1  林洁 q高效液相色谱法同时测定滴鼻剂中盐酸麻黄素和氢化

可的松的含量≈�  q中国医院药学杂志 oussu ouuk{l }wzw q

≈2  罗明珠 o曹洪沛 o张立群 q�°�≤ 法测定小儿咳喘贴中麻黄碱

的含量≈�  q中国药师 oussu oxk|l }xww q

≈3  闻京伟 o冯明霞 o曾芳 q�°�≤ 法测定盐酸西替利嗪胶囊的含

量和溶出度≈�  q药物分析杂志 ousst outkvl }tyx q

≈4  °¤º �o �¬¶½·¤̄ � o �²³®¤̄¤�o ετ αλq ⁄� ��� q ⁄̈ √¨̄²³° ±̈·¤±§

√¤̄¬§¤·¬²± ²©¤ �°�≤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¦̈·¬µ¬½¬±̈ ¬±

³«¤µ°¤¦̈∏·¬¦¤̄ §²¶¤ª̈ ©²µ°¶≈�  q°«¤µ°¤½¬̈ oussu oxzkxl }vtv q

收稿日期 }ussv2sz2ts

高效液相色谱法测定复方白氟膜剂中诺氟沙星的含量

基金项目 }广西壮族自治区科学技术青年基金项目 o合同编号为 }桂科青 suu|suu ∀
作者简介 }陈英 o女 o药学学士 o副主任药师 o电话 }szzt2ut{ytyy

陈英t o黄雪梅t o姜平川u
kt q广西壮族自治区人民医院 o广西  南宁 xsssut ~u q广西中医药研究所 o广西  南宁 xvssuul

摘要 }目的  建立复方白氟膜剂中诺氟沙星含量的 �°�≤ 测定方法 ∀方法  色谱柱为 ÷·̈µµ¤ � °t{柱kv q|°° ≅ txs°° oxΛ°l ~

流动相为乙腈2s qsux°²̄r�磷酸溶液ktvΒ{zl ~检测波长为 uz{±° ~柱温为 ws ε ~流速 t qs°�r°¬±∀结果  氟哌酸在 s qtzu ∗

v qwvuΛª内 o峰面积与进样量呈良好的线性关系kρ� s .||| |{ , ν � vl o平均加样回收率为 tsu qus h k� ≥⁄� t qxu h oν � yl ∀结

论  本方法简便 !准确 !重现性好 o可作为该制剂的质量控制标准 ∀

关键词 }复方白氟膜剂 ~诺氟沙星 ~高效液相色谱法
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÷·̈µµ¤ � °t{ ¦²̄∏°±kv q|°° ≅ txs°° oxΛ°lº¤¶∏¶̈§q × «̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ º¤¶¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ }s qsux � ³«²¶³«²µ¬¦¤¦¬§¶²̄∏·¬²± ktvΒ

{z o∂ r∂ l q × «̈ §̈·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶uz{±° q × «̈ ©̄²º µ¤·̈ º¤¶t qs°�r°¬± qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈ ²© ±²µ©̄²¬¤¦¬± º¤¶

s qtzu ∗ v qwvuΛªq ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶tsu qus h k� ≥⁄� t qxu h o ν � y l qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶° ·̈«²§¬¶¦²±√ ±̈¬̈±·oµ¤³¬§

¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ o¤±§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ¬± ³µ²§∏¦·¬²± ²©¦²°³²∏±§�¤¬©∏³̈¯̄¬¦̄ ¶̈q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :¦²°³²∏±§�¤¬©∏³̈¯̄¬¦̄ ¶̈~±²µ©̄²¬¤¦¬±~�°�≤

  复方白氟膜剂是由诺氟沙星k氟哌酸l !盐酸麻黄碱 !地

塞米松磷酸钠等组成 o具有抗菌消炎 !收敛止血 !消肿等功

效 o临床主要用于鼻内窥镜术后治疗 o防止鼻黏膜出血 !肿

胀 !粘连 !增生以及鼻黏膜靡烂的治疗 ∀本实验拟定了测定

复方白氟膜剂中氟哌酸含量的高效液相色谱法 o操作简便快

捷 o结果准确可靠 o可用于该制剂的质量控制 ∀

1  仪器与试药

1 q1  仪器

美国 • ¤·̈µ¶公司的高效液相色谱仪 k • ¤·̈µ¶yss 泵 o

zzux¬六通阀 o||y二极管阵列检测器 o�¬̄̄ ±̈±¬∏°vu 数据处

理系统l ~� ∞× ×�∞� �∞uws型电子天平k瑞士l ∀

1 q2  试药及试剂
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氟哌酸对照品k中国药品生物制品检定所 o批号 wxs2

|{st o含量 |z q| h l ~双重蒸馏水k本院自制l o乙腈k色谱纯l o

磷酸 !盐酸k分析纯l ∀

复方白氟膜剂k批号 svsws| !svsxu| !svtstw !svtut{ !

svtuuwl由本院药剂科制备 o为浅黄色半透明薄膜 o每片大小

为 t¦° ≅ u¦° o每片含氟哌酸 u qs°ª∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件

色谱柱 }÷ × µ̈µ¤ � °t{柱kv q|°° ≅ txs°° oxΛ° o• ¤·̈µ¶

公司产品l ~流动相 }乙腈2s qsux°²̄r�磷酸溶液k用三乙胺调

节 ³� � v ? s qtl � tvΒ{z ~检测波长 }uz{±° ~柱温 }ws ε ~流

速 }t qs°�r°¬±~进样量 }usΛ�∀

2 q2  色谱分离

分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 usΛ�o注入

高效液相色谱仪 ∀氟哌酸的峰形对称 o分离度大于 t qx o出峰

时间约为 y°¬±o样品的分离结果满意 ∀

2 q3  空白试验

按处方配制不含氟哌酸的样品 o按拟定方法测定 o结果

表明 o在氟哌酸出峰处无吸收峰干扰 ∀

2 q4  标准曲线制备

精密称定氟哌酸对照品 tz qxv°ªk含量为 |z q| h l o置

tss°�量瓶中 o加 s qt°²̄r�盐酸溶液 u°�使溶解后 o加水

定容至刻度 o摇匀即得氟哌酸贮备液k每 t°�中含氟哌酸

vwv quΛªl ∀精密量取 t qs°�o置 ts°�量瓶中 o加水稀释至

刻度 o摇匀 o即得氟哌酸对照品溶液k每 t°�中含氟哌酸

vw qvuΛªl ∀

分别精密吸取氟哌酸贮备液 s qx ot qs ot qx ou qs ov qs ox qs

°�置 ts°�量瓶中 o加水稀释至刻度 o摇匀 o按上述色谱条

件 o各进样 tsΛ�o以氟哌酸的进样量 ÷kΛªl为横坐标 o氟哌酸

峰面积值 ≠ 为纵坐标 o绘制标准曲线 o得回归方程 }Ψ �

z .wty ≅ tsy Ξ n t .uu{ ≅ tsx(ρ � s .||| |{ , ν � vl ∀结果表

明 o氟哌酸的进样量在 s qtzuΛª∗ v qwvuΛª内 o峰面积与进样

量呈良好的线性关系 ∀

2 q5  精密度与稳定性试验

取对照品溶液kvw qvuΛªr°�l连续进样 y次 o每次 usΛ�o

结果氟哌酸峰面积的 � ≥⁄为 t qxu h ∀

精密吸取新配制的样品溶液k批号 svsws|l o按样品测定

方法每隔 t«进样测定 t次 o共测定 y次 o结果氟哌酸峰的日

内 � ≥⁄为 t qvt h o说明样品在常温下 x«内稳定性良好 ∀见

表 t ∀

配制一个样品溶液k批号 svsws|l置 w ε 冰箱中保存 o每

天取出放至室温 o按样品测定方法进样 usΛ�测定 o连续测定

y§o结果氟哌酸峰的日间 � ≥⁄为 t q|u h o说明样品在冰箱保

存 y§能保持稳定 ∀见表 t ∀

表 1  精密度试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©³µ̈¦¬¶¬²± ·̈¶·

时间k«l 日内峰面积 天数k§l 日间峰面积

s v|zu|ww t v|zu|ww

时间k«l 日内峰面积 天数k§l 日间峰面积

t v|xyzys u ws|vuvu

u wsyvxv| v wtu|wv|

v wsttszs w wtvxzwz

w wsxuvyx x wtz|{zz

x ws{{|yz y wt{||yv

� ≥⁄ t qvt h � ≥⁄ t q|u h

2 q6  加样回收率试验

精密称量已知含量的膜剂 us片k批号 svsws|l o剪碎 o平

行精密称取约 t片重的膜剂 y份样品置 xs°�量瓶中 o分别

加入对照品贮备液kvwv quΛªr°�lx qs°�o加 s qt°²̄r�盐酸

溶液 vx°�o摇匀 o置超声仪超声 ts°¬± o取出并放冷至室温 o

加 s qt°²̄r�盐酸溶液定容至刻度 o摇匀 o用 s qwxΛ°滤膜过

滤 o精密吸取 usΛ�注入高效液相色谱仪进行测定 o并计算氟

哌酸的加样回收率 o平均加样回收率为 tsu qus h o� ≥⁄为 t q

xu h ∀见表 u ∀

表 2  加样回收率试验的结果k ν � yl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·k ν � yl

样品重量

k°ªl

含氟哌酸

的量k°ªl

加入量

k°ªl

实测总含

量k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

ts q{v t qty|sy t qzty u q{||uu tss q{v

tt qvw t quuwtu t qzty u q|yzzv tst qyt

| qvy t qstsv| t qzty u qz{yvy tsv qw| tsu qus t qxu

ts qxv t qtvyy{ t qzty u q|tuvw tsv qw{

| qy{ t qsww|v t qzty u qzyu|v tss qtu

| qu| t qssu{v t qzty u qz{uts tsv qy|

2 q7  样品测定

精密称取膜剂 us片 o剪碎 o精密称取约 t片重的膜剂置

xs°�量瓶中 o加 s qt°²̄r�盐酸溶液 ws°�o摇匀 o置超声仪

超声 ts°¬± o取出并放冷至室温 o加 s qt°²̄r�盐酸溶液定容

至刻度 o摇匀 o用 s qwx∏°滤膜过滤即可 ∀精密吸取 usΛ�注

入高效液相色谱仪 o按外标法计算即得 ∀按拟定方法对 x批

样品进行测定 o结果见表 v ∀

表 3  样品测定结果k ν � xl

Ταβ 3  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈§̈·̈µ°¬±¤·¬²±k ν � xl

批号 平均片重 ? ¶k°ªl 含量k°ªr片l � ≥⁄k h l

svsws| t{ qsww ? s q|u{ t q|wz{ s q|v

svsxu| t{ quvt ? s q|yv t q|ty{ v qzv

svtstw t{ qvt| ? t qty| t q|vzv t qvv

svtut{ t{ qtyu ? s q{uv t q{{yy u qyx

svtuuw t{ qttx ? s q{yx t q|suv u qvv

2 q8  重现性试验

精密称量已知含量的膜剂 us片k批号 svsws|l o剪碎 o平

行精密称取约 t片重的膜剂 y份样品 o依/ u qz0项处理后 o每

份样品进样 v 次 o每次 usΛ�o按拟定方法测定 o计算该批样

品中氟哌酸的含量 � ≥⁄ � s q|ux h o结果显示试验方法重现

性良好 ∀见表 w ∀
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表 4  重现性试验结果k ν � yl

Ταβ 4  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈³̈ ¤·¤¥¬̄¬·¼ ·̈¶·²©¶¤°³̄ ¶̈k ν � yl

编号 含量k°ªr片l 结果

t t q|wvu 平均含量为 t q|w{ °ªr片

u t q|ztv � ≥⁄� s q|ux h

v t q|vz{

w t q|xsw

x t q|yvu

y t q|utu

3  讨论

作者参考文献≈t ∗ u  o曾试验用 s qt°²̄r�氢氧化钠溶液 !

s qt°²̄r�盐酸溶液 !s qt°²̄r��≤�2甲醇 !s qt°²̄r��≤�2氯

仿等溶液来提取 ∀结果发现用氢氧化钠溶液提取时 o溶液呈

胶体状 o无法分层或过滤 ~s qt°²̄r��≤�2甲醇混合液提取的

量较少 os qt � 盐酸溶液和 s qt°²̄r� �≤�2氯仿混合液提取

的量基本相等 o所以确定用 s qt°²̄r�盐酸溶液来提取 ∀

在中国药典≈t 的色谱条件下 o我们选用了 �²√¤2°¤®

≤t{ o⁄̈ ·¤2°¤® ≤t{ o÷ × µ̈µ¤ � °t{柱来分离 o但用 �²√¤2°¤® ≤t{ o

⁄̈ ·¤2°¤® ≤t{柱子分离后氟哌酸的色谱峰不对称 o拖尾较严

重 o而 ÷ × µ̈µ¤ � °t{柱分离效果好 o峰形对称 o理论塔板数按

氟哌酸计算均大于 y sss o符合药典规定 ∀
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µ̈³µ²§∏¦¬¥̄¨¤±§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²© • ¬̈®¤±ª±¬±ªªµ¤±∏̄¨q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : • ¬̈®¤±ª±¬±ªªµ¤±∏̄¨~¤¶·µ¤ª¤̄²¶¬§̈ ~ ×�≤ ~ ×�≤≥

  胃康宁颗粒系由黄芪 !蒲公英 !黄连 !白及 !陈皮等药味

组成 ∀具有制酸 !抗螺旋杆菌 !增强机体免疫和保护胃黏膜

之功效 ∀用于胃及十二指肠溃疡 !胆汁返流性胃炎 !顽固性

返酸等病症 ∀为有效地控制产品的内在质量 o保证临床疗

效 ∀我们对方中黄芪 !黄连 !陈皮 !白及进行了薄层色谱鉴

别 o采用薄层色谱扫描法对其主要成分黄芪进行含量测定 o

并对其含量测定方法进行了研究 ∀

1  仪器与试药

≤≥2|vs型双波长薄层扫描仪k日本岛津l ~百万分之一电

子天平k美国 °∞公司l ~⁄tst型大孔吸附树脂k天津南开大学

化工厂l ~硅胶 �薄层板k山东烟台化学工业研究所l ~黄芪甲

苷对照品k中国药品生物制品检定所 批号 }sz{t2|{sz o供含

量测定用 o纯度 }|{ qv h l ~胃康宁颗粒 k本院制剂 o批号 }

susxuu osusztu osus|vsl ~其他化学试剂均为分析纯 ∀

2  薄层色谱法定性鉴别

2 q1  黄芪的鉴别

取本品 usªo加甲醇超声提取 vs°¬± o滤过 o滤液浓缩至

干 o加甲醇 u°�使溶解 o作为供试品溶液 ∀另取按处方量同
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