
分别对进口和国内多个厂家的阿莫西林进行了杂质测定 ∀

1  仪器与药品

• ¤·̈µ¶�°�≤仪 ouw{z紫外检测器 otxux泵 oztz自动进

样器 ~阿莫西林对照品 k中国药品生物制品检定所 o批号

tvsws|2ussus{o含量 {yquh l~阿莫西林原料 !胶囊 !混悬剂

均为市售品 ~其余各种试剂均为国产分析纯试剂 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱为 �«³¤® ≥�2{suqx� ±凝胶过滤 �ƒ≤柱 k聚合基

柱 o{qs ≅ vss°°o≥� �⁄∞÷ o�¤³¤±lo进样量 wsΛ�∀流动相为

³� zqs的 sqt°²̄ r�磷酸盐缓冲液 k取磷酸氢二钠 utq{xª和

磷酸二氢钠 yqs{ªo加水 tsss°�溶解 o调 ³�至 zqslo流速为

sq{°�# °¬±
pt
o检测波长 uxw±°∀

2q2  对照品溶液的配制

精密称取阿莫西林对照品适量 o加流动相溶解并稀释成

sqw°ª# °�
pt的溶液备用 ∀

2q3  供试品溶液的配制

取原料药和装量差异项下的本品 o研细 o混匀 o精密称取

适量 o加流动相溶解 k以 wh碳酸钠溶液助溶 lo原料药和胶

囊稀释成 tx°ª# °�
pt溶液 o混悬剂稀释成 x°ª# °�

pt溶液 o

以 sqwxΛ°滤膜过滤后立即进样 ∀

2q4  样品测定

取供试品依法配制后 o立即取 wsΛ�注入液相色谱仪 o记

录色谱图 o另取阿莫西林对照品溶液 wsΛ�注入液相色谱仪 o

记录色谱图 o按外标法计算 o结果见表 t∀

3  讨论

3q1  阿莫西林中的高分子杂质来源复杂 o可按多种机理发

生聚合反应 o使样品中的杂质表现为具有高度的不均一性和

不确定性 o通过对多个产家多批样品的检测 o证实了其杂质

峰情况并不稳定 o实验中我们发现分子量最大的杂质峰峰形

典型而稳定 o因此将该杂质确定为阿莫西林中的 /信号杂

质 0 o实际中控制住该杂质的含量 o也就间接控制住了高分子

聚合物的含量 ∀

表 1  样品测定结果

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

≥¤°³̄ ¶̈ �¤·¦«�²q ≤²±·̈±·kh l

�uxxwu|s sqxt
⁄µ∏ª¶∏¥¶·¤±¦̈¶

�uxxztv| sqyy
k≥³¤±¬¶«l

�≤xyt{vv sqzu

xt|v sqx|
⁄µ∏ª¶∏¥¶·¤±¦̈¶

zsuv sqww
k§²° ¶̈·¬¦l

zsuu sqvx

svs{tv sqyu

svs{tw sqys

≤¤³¶∏̄ ¶̈ svtuvv sqyt

k§²° ¶̈·¬¦�l svszsw sqz|

svszsx sqzz

svszts sqzz

≤¤³¶∏̄ ¶̈k§²° ¶̈·¬¦�l ||ttst sqzt

≤¤³¶∏̄ ¶̈k§²° ¶̈·¬¦≤l �svtutttsw tquw

≤¤³¶∏̄ ¶̈k§²° ¶̈·¬¦⁄l svs{syx sqvy

svszsz sqyy
≤¤³¶∏̄ ¶̈

svszsu sqzw
k¬°³²µ·̈§l

svs{sz sqwt

svs{uu sqzv
≥∏¶³̈ ±¶¬²±

svs{uv sqzw
k§²° ¶̈·¬¦�l

svs{uw sq{s

3q2  样品中高聚物的含量较低 o为保证杂质的检出 o供试品

应有较高的浓度和进样量 o而阿莫西林系酸 o在水中微溶 o检

测时为使较高浓度的供试品迅速充分地溶解 o同时又保持一

定的稳定性 o在实验中使用了 wh的碳酸钠溶液超声并助溶 ∀

3q3  高分子杂质非常不稳定 o容易受多种因素影响 o操作中

必须严格控制超声时间和溶液的 ³� o避免过热 o样品溶解过

滤后 o必须立即进样 o避免其他因素干扰杂质测定的真实性 ∀

3q4  ut批样品的测定结果表明 o部分国产与进口的阿莫西

林原料和制剂中高分子杂质含量无显著差异 ∀

收稿日期 }ussx2sv2tw

高效液相色谱法测定金果饮中橙皮苷的含量

徐坚 o罗瑞雪 k浙江省台州市药品检验所 o浙江  台州 vt{sssl

摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定金果饮中橙皮苷的含量 ∀方法  采用高效液相方法 ∀色谱柱为 �ª¬̄̈ ±·½²¬¥¤¬ ≤t{

ktx¦° ≅ wqy°°ovqxΛ°lo流动相为乙腈 2squh磷酸溶液 kusΒ{slo流速为 tqs°�r°¬±o检测波长为 u{w±°∀结果  橙皮苷在

sqvx ∗ zqsΛª范围内呈良好的线性关系 kρ� sq||| ulo回收率为 ||quth k� ≥⁄ � tqtuh oν � yl∀结论  本方法简单 o快速 o准

确 o可用于金果饮的质量控制 ∀

关键词 }橙皮苷 ~金果饮 ~高效液相色谱法

中图分类号 }� |tzqz|uqt   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkussylsw2svuz2su

∆ετερµ ινατιον οφ ηεσπεριδιν ιν ϑινγουψιν βψ ΗΠΛΧ

#zuv#中国现代应用药学杂志 ussy年 {月第 uv卷第 w期                ≤«¬± �� �°oussy �∏ª∏¶·o∂ ²̄quv �²qw



÷� �¬¤±o ��� � ∏¬2¬∏̈ (Ταιζηου Ινστιτυτε φορ∆ρυγ Χοντρολ, Ταιζηου vt{sss, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤± �°�≤ ° ·̈«²§ ©²µ§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©«̈ ¶³̈ µ¬§¬± ¬± �¬±ª∏²¼¬±qΜΕΤΗΟ∆ Σ  � �ª¬̄̈ ±·

½²¬¥¤¬≤t{ ktx¦° ≅ wqy°°ovqxΛ°l º¤¶∏¶̈§º¬·«¤°²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ²©¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ 2squh ³«²¶³«²µ¬¦¤¦¬§¶²̄∏·¬²±kusΒ{slo·«̈ ©̄²º µ¤·̈

º¤¶tqs°�r°¬±o·«̈ §̈ ·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·«º¤¶¤·u{w±°qΡ ΕΣΥΛΤΣ ×«̈ ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨º¤¶ ¬̄± ¤̈µº¬·«¬± ·«̈ µ¤±ª̈ ²©sqvx ∗ zqs

Λªr°�kρ� sq||| ulo¤±§·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²©«̈ ¶³̈ µ¬§¬± º¤¶||quth k� ≥⁄ � tqtuh oν � ylqΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§¬¶

¶¬°³̄ öµ¤³¬§¤±§¤¦¦∏µ¤·̈q�·¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©�¬±ª∏²¼¬±q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: «̈ ¶³̈ µ¬§¬±~ �¬±ª∏²¼¬±~ �°�≤

  金果饮为中药复方制剂 o由地黄 !玄参 !麦冬 !陈皮 !蝉

蜕 !薄荷油 !南沙参 !胖大海等组成 o卫生部药品标准中成药

成方制剂第五册标准只有鉴别检查项 o没有含量测定项 o不

能有效地控制药品的内在质量 o为了健全药品标准 o现采用

� °�≤法测定主要药味陈皮中的橙皮苷的含量 o其结果满意 ∀

1  仪器与试药

• ¤·̈µ�¯̄¬¤±¦̈ uy|x n u||y n ∞°³²º µ̈工作站 ∀

橙皮苷对照品 k«̈ ¶³̈ µ¬§¬±o批号 szut p usssts供含量测

定 o中国药品生物制品检定所 lo金果饮 k由杭州华东医药集

团康润制药有限公司生产 o批号 svsztz!svs{s{!swsts|l∀

乙腈为色谱纯 o磷酸 !乙醇为分析纯 o水为二次纯化水 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }≤t{ ktx¦° ≅ wqy°°ovqxΛ° lo流动相为乙腈 2

squh磷酸溶液 kusΒ{slo检测波长为 u{w±°o柱温为 uxε o流

速为 tqs °�r°¬±o进样量为 usΛ�∀

2q2  供试品溶液的制备

2q2q1  对照品储备液的配制  精密称取真空干燥 uw«的橙

皮苷对照品适量 o加甲醇 o超声溶解制成每 t°�含 vxsΛª的

对照品储备溶液 ∀

2q2q2  供试样品溶液的制备  精密量取本品 x°�置 xss°�

量瓶中 o加稀乙醇至刻度 o摇匀 o离心 kw sssµr°¬±lts°¬±o取

上清液 o用微孔滤膜 ksqwxΛ°l滤过 o取续滤液 o即得 ∀

2q2q3  阴性对照品供试液制备  按处方制得缺陈皮的阴性

对照品 o按样品处理得阴性对照品供试液 ∀

2q3  线性关系考察

分别精密吸取上述对照品储备液 tqsoxqsotsotx°�置

us°�量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 ∀取上述溶液和对照品储

备液各 usΛ�进样 o测定峰面积 o以峰面积 Ψ为纵坐标 ,橙皮

苷量 Ξ为横坐标进行线性回归 ,回归方程为 Ψ � t y{|. yΞ n

x. ww{ u(ρ� sq||| ulo表明橙皮苷在 sqvx ∗ zqsΛª范围内有

良好线性关系 ∀

2q4  精密度试验

精密吸取同一对照品溶液 o重复进样 x次 o进样量

usΛ�o橙皮苷峰面积的相对标准偏差 � ≥⁄ � sqwh kρ� xl∀

表明仪器的精密度良好 ∀

2q5  重复性试验

精密吸取同一批供试品溶液 o重复进样 y次 o进样量

usΛ�o测得橙皮苷的含量 o结果 � ≥⁄为 tq|h kν � yl∀表明

方法的重复性好 ∀

2q6  回收率试验

采用加样回收法 ∀取已知含量的一样品 y份 o分别添加

橙皮苷对照品 o按上述色谱条件测定 o测得橙皮苷回收率 o结

果见表 t∀

表 1  回收率测定结果 kν � yo� ≥⁄ � tqtuh l

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � yo� ≥⁄ � tqtuh l

取样相当于

橙皮苷的含量 k°ªl

添加橙皮苷

的量 k°ªl

测得橙皮苷

的总量 k°ªl

回收率

kh l

wqws wqwu {q{s ||qxx

wqvz wqwu {qzz ||qxx

wqv{ wqwu {q{w tssq|s

wqwv wqwu {qzw |zqxt

wqvz wqwu {qzx ||qts

wqwt wqwu {qzz |{qyw

2q7  样品稳定性试验

取上述供试品溶液 t份 o每间隔 u«测定一次 o共 x次测

得橙皮苷的峰面积 o结果表明供试品溶液在 t ∗ ts«内稳定 ∀

2q8  空白试验

取阴性对照品供试液 o按上述色谱条件测定 o结果在橙

皮苷吸收峰处无干扰 ∀

2q9  样品测定

取供试品溶液 o按每批各 u份 o测得橙皮苷的峰面积 o结

果见表 u∀

表 2  金果饮中橙皮苷的含量 k°ªr°�oν � vl

Ταβ 2  �¶¶¤¼ µ̈¶∏̄·¶²©«̈ ¶³̈ µ¬§¬± ¬± �¬±ª∏²¼¬± k°ªr°�oν �

vl

批号 第 t份含量 第 u份含量 平均含量

svsztz {q{x {q{t {q{v

svs{s{ {qzw {q{s {qzz

swsts| {qzx {qzu {qzw

3  讨论

3q1  橙皮苷在甲醇中溶解度不大 o故在制备对照品储备液

时 o必须用超声波超声 us°¬±以上 o使橙皮苷充分溶解 ∀

3q2  样品用稀乙醇提取目的使橙皮苷溶解在乙醇中 o而糖

类等极性物质在乙醇中溶解度小 o进行离心 o分离 ∀使不溶

于乙醇或在乙醇中溶解度小的物质沉淀 o结果使橙皮苷的峰

受到干扰小 ∀

收稿日期 }ussx2sv2tw
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