
3 2  用 ° ≤ 测定西替利嗪与麻黄素已有报道≈ ∗ 但均

为单一成分或与其他药物一起同时测定 尚未见同时测定该

两种物质的报道 ∀我们根据文献报道 并结合试验发现甲醇

2 磷酸二氢钠 Β 对西替利嗪与麻黄素均能

较好地洗脱 并有较好的分离度 ∀

3 3  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 我们多次调整流动相的比例 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 而盐酸麻黄素的出峰

时间变化不大 ∀因此 为缩短测定时间 我们确定用甲醇2

磷酸二氢钠 Β 的流动相做为测定用流动相

结果满意 ∀
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导和帮助 ∀
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收稿日期 2 2

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 合同编号为 桂科青 ∀
作者简介 陈英 女 药学学士 副主任药师 电话 2

陈英 黄雪梅 姜平川 广西壮族自治区人民医院 广西  南宁 广西中医药研究所 广西  南宁

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 ÷ ° 柱 ≅ Λ

流动相为乙腈2 磷酸溶液 Β 检测波长为 柱温为 ε 流速 ∀结果  氟哌酸在 ∗

Λ 内 峰面积与进样量呈良好的线性关系 ρ . , ν 平均加样回收率为 ≥⁄ ν ∀结

论  本方法简便 !准确 !重现性好 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

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ νορφλοξαχιν ιν χοµ πουνδ Βαιφυ πελλιχλεσ βψ ΗΠΛΧ

≤ ∞ ≠ ÷∏2 ° 2 ∏ ( ∆επαρτµεντ οφ Πηαρµ αχψ, τηε Πεοπλε . σ Ηοσπιταλ οφ Γυανγξι

Ζηυανγ Αυτονοµουσ Ρεγιον , Ναννινγ , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ¬ ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆  

÷ ° ∏ ≅ Λ ∏ × ∏ Β

∂ ∂ × √ × Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ¬

∗ Λ × √ √ ≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √

∏ ∏ ∏ ∏ ∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ∏ ∏ ¬ ° ≤

  复方白氟膜剂是由诺氟沙星 氟哌酸 !盐酸麻黄碱 !地

塞米松磷酸钠等组成 具有抗菌消炎 !收敛止血 !消肿等功

效 临床主要用于鼻内窥镜术后治疗 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 操作简便快

捷 结果准确可靠 可用于该制剂的质量控制 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

美国 • 公司的高效液相色谱仪 • 泵

六通阀 二极管阵列检测器 ∏ 数据处

理系统 ∞× × ∞ ∞ 型电子天平 瑞士 ∀

1 2  试药及试剂
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氟哌酸对照品 中国药品生物制品检定所 批号 2

含量 双重蒸馏水 本院自制 乙腈 色谱纯

磷酸 !盐酸 分析纯 ∀

复方白氟膜剂 批号 ! ! ! !

由本院药剂科制备 为浅黄色半透明薄膜 每片大小

为 ≅ 每片含氟哌酸 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ÷ × ° 柱 ≅ Λ •

公司产品 流动相 乙腈2 磷酸溶液 用三乙胺调

节 ? Β 检测波长 柱温 ε 流

速 进样量 Λ ∀

2 2  色谱分离

分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液各 Λ 注入

高效液相色谱仪 ∀氟哌酸的峰形对称 分离度大于 出峰

时间约为 样品的分离结果满意 ∀

2 3  空白试验

按处方配制不含氟哌酸的样品 按拟定方法测定 结果

表明 在氟哌酸出峰处无吸收峰干扰 ∀

2 4  标准曲线制备

精密称定氟哌酸对照品 含量为 置

量瓶中 加 盐酸溶液 使溶解后 加水

定容至刻度 摇匀即得氟哌酸贮备液 每 中含氟哌酸

Λ ∀精密量取 置 量瓶中 加水稀释至

刻度 摇匀 即得氟哌酸对照品溶液 每 中含氟哌酸

Λ ∀

分别精密吸取氟哌酸贮备液

置 量瓶中 加水稀释至刻度 摇匀 按上述色谱条

件 各进样 Λ 以氟哌酸的进样量 ÷ Λ 为横坐标 氟哌酸

峰面积值 ≠ 为纵坐标 绘制标准曲线 得回归方程 Ψ

. ≅ Ξ . ≅ (ρ . , ν ∀结果表

明 氟哌酸的进样量在 Λ ∗ Λ 内 峰面积与进样

量呈良好的线性关系 ∀

2 5  精密度与稳定性试验

取对照品溶液 Λ 连续进样 次 每次 Λ

结果氟哌酸峰面积的 ≥⁄为 ∀

精密吸取新配制的样品溶液 批号 按样品测定

方法每隔 进样测定 次 共测定 次 结果氟哌酸峰的日

内 ≥⁄为 说明样品在常温下 内稳定性良好 ∀见

表 ∀

配制一个样品溶液 批号 置 ε 冰箱中保存 每

天取出放至室温 按样品测定方法进样 Λ 测定 连续测定

结果氟哌酸峰的日间 ≥⁄为 说明样品在冰箱保

存 能保持稳定 ∀见表 ∀

表 1  精密度试验结果

Ταβ 1  ∏

时间 日内峰面积 天数 日间峰面积

时间 日内峰面积 天数 日间峰面积

≥⁄ ≥⁄

2 6  加样回收率试验

精密称量已知含量的膜剂 片 批号 剪碎 平

行精密称取约 片重的膜剂 份样品置 量瓶中 分别

加入对照品贮备液 Λ 加 盐酸

溶液 摇匀 置超声仪超声 取出并放冷至室温

加 盐酸溶液定容至刻度 摇匀 用 Λ 滤膜过

滤 精密吸取 Λ 注入高效液相色谱仪进行测定 并计算氟

哌酸的加样回收率 平均加样回收率为 ≥⁄为

∀见表 ∀

表 2  加样回收率试验的结果 ν

Ταβ 2  ∏ √ ν

样品重量含氟哌酸

的量

加入量 实测总含

量

回收率 平均回收

率

≥⁄

2 7  样品测定

精密称取膜剂 片 剪碎 精密称取约 片重的膜剂置

量瓶中 加 盐酸溶液 摇匀 置超声仪

超声 取出并放冷至室温 加 盐酸溶液定容

至刻度 摇匀 用 ∏ 滤膜过滤即可 ∀精密吸取 Λ 注

入高效液相色谱仪 按外标法计算即得 ∀按拟定方法对 批

样品进行测定 结果见表 ∀

表 3  样品测定结果 ν

Ταβ 3  ∏ ν

批号 平均片重 ? 含量 片 ≥⁄

?

?

?

?

?

2 8  重现性试验

精密称量已知含量的膜剂 片 批号 剪碎 平

行精密称取约 片重的膜剂 份样品 依/ 0项处理后 每

份样品进样 次 每次 Λ 按拟定方法测定 计算该批样

品中氟哌酸的含量 ≥⁄ 结果显示试验方法重现

性良好 ∀见表 ∀
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表 4  重现性试验结果 ν

Ταβ 4  ∏ ν

编号 含量 片 结果

平均含量为 片

≥⁄

3  讨论

作者参考文献≈ ∗ 曾试验用 氢氧化钠溶液 !

盐酸溶液 ! ≤ 2甲醇 ! ≤ 2氯

仿等溶液来提取 ∀结果发现用氢氧化钠溶液提取时 溶液呈

胶体状 无法分层或过滤 ≤ 2甲醇混合液提取的

量较少 盐酸溶液和 ≤ 2氯仿混合液提取

的量基本相等 所以确定用 盐酸溶液来提取 ∀

在中国药典≈ 的色谱条件下 我们选用了 √ 2°

≤ ⁄ 2° ≤ ÷ × ° 柱来分离 但用 √ 2° ≤

⁄ 2° ≤ 柱子分离后氟哌酸的色谱峰不对称 拖尾较严

重 而 ÷ × ° 柱分离效果好 峰形对称 理论塔板数按

氟哌酸计算均大于 符合药典规定 ∀

参考文献

≈1 中国药典 版二部≈≥

≈2 刘松青 马文秀 唐先哲 等 ° ≤ 法测定栓剂中甲硝唑和氟

哌酸的含量≈ 中国药学杂志
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胃康宁颗粒质量控制方法研究

马嘉 马建元 赵刚 白莉莉 解放军第 医院 安徽  合肥

摘要 目的  制定胃康宁颗粒的质量标准 ∀方法  采用 × ≤ 对胃康宁颗粒中黄芪 !黄连 !陈皮 !白及进行定性鉴别 并应用

× ≤≥对胃康宁颗粒中黄芪甲苷进行了含量测定 ∀测定波长 Κ≥ 参比波长 Κ 展开剂为氯仿2甲醇2水 Β Β

∀结果  黄芪甲苷在 ∗ Λ 内线性关系良好 平均回收率为 ≥⁄ ∀结论  该法简便 !灵敏 !重现性

好 ∀可用于胃康宁颗粒的质量控制 ∀

关键词 胃康宁颗粒 黄芪甲苷 薄层鉴别 薄层色谱扫描

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

Στυδψ ον τηε θυαλιτψχοντρολ οφ ωεικανγνινγ γρανυλε

2 ∏ 2 ( τη Ηοσπιταλ οφ ΠΛΑ , Ηεφει , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ • ∏ ΜΕΤΗΟ∆  ¬

≤ ° ∏ ≤ ∏ • ∏ × ≤ ×

• ∏ × ≤ ∏ √ √ ×

2 2 Β Β Ρ ΕΣΥΛΤΣ  Λ

Λ × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √

∏ ∏ ∏ • ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : • ∏ × ≤ × ≤≥

  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 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 采用薄层色谱扫描法对其主要成分黄芪进行含量测定

并对其含量测定方法进行了研究 ∀

1  仪器与试药

≤≥2 型双波长薄层扫描仪 日本岛津 百万分之一电

子天平 美国 °∞公司 ⁄ 型大孔吸附树脂 天津南开大学

化工厂 硅胶 薄层板 山东烟台化学工业研究所 黄芪甲

苷对照品 中国药品生物制品检定所 批号 2 供含

量测定用 纯度 胃康宁颗粒 本院制剂 批号

其他化学试剂均为分析纯 ∀

2  薄层色谱法定性鉴别

2 1  黄芪的鉴别

取本品 加甲醇超声提取 滤过 滤液浓缩至

干 加甲醇 使溶解 作为供试品溶液 ∀另取按处方量同
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