
准品溶液 ∀分别精密量取标准品溶液 tqxouowoyo{°�置 ts

°�量瓶中 o精密加入衍生化试剂 t°�o密闭 o置沸水浴中加

热 vs°¬±使衍生化 ∀放冷至室温 o摇匀 ∀以磷酸盐缓冲液

k³�zqyl为溶剂 o在 u{x±°波长处分别测定各浓度溶液的吸

收度 ∀以吸收度 Α和浓度 ΧkΛª# °�
pt
l建立回归方程为 }

Χ � s. u|zuΑ n s. svtxy ρ� sq||| z

结果表明新霉素在 uqy| ∗ twqvwΛª# °�
pt浓度范围内 o

与吸收度呈良好的线性关系 ∀

3q2  精密度试验

精密量取 / uqw0项下供试品溶液 o在 u{x±°波长处连续

y次重复测定溶液的吸收度 o以回归方程测得新霉素含量的

� ≥⁄ � sq{zh kν � yl∀

3q3  回收率试验

在已知含量的样品 kyzx单位 l中 o加新霉素标准品适

量 o配成模拟样品 x份 o按样品测定项下方法测定 o结果平均

回收率为 |{qyvh o� ≥⁄为 tquh kν � xl∀

4  讨论

新霉素是氨基糖苷类抗生素 o其中的伯胺基可与乙酰丙

酮 2甲醛衍生化试剂反应 o生成二氢吡啶 ≈u 
o具有紫外吸收 ∀

据此 o建立了新霉素的衍生化紫外分光光度法测定方法 ∀

考察了溶液 ³�值的最佳条件 ∀通过对不同 ³�值的磷

酸盐缓冲液溶剂中样品溶液进行了试验 o结果表明溶液 ³�

值以在 zqu ∗ {qs范围内的吸收度较为稳定 o故选用 ³�zqy

的磷酸盐缓冲液为稀释剂 ∀

本法与 5中国药典 6usss年版方法相比较 o方法简便快

速 o可作为新霉素一种简便快速的产品质量控制方法 ∀
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||qzh o� ≥⁄ º¤¶sq|uh kν � yl ©²µ¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§o º¤¶tssqwh o� ≥⁄ º¤¶tqsvh kν � yl ©²µ«¼§µ²¦«̄²µ²·«¬¤½¬§̈ o µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼q

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§¶§̈ √¨̄²³̈ §¤µ̈ ¶¬°³̄¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈o ¤±§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§·²¦²±·µ²̄ ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ²©�«̈ ±­∏�¬¤±ª¼¤·¤¥̄ ·̈¶q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: �«̈ ±­∏�¬¤±ª¼¤·¤¥̄ ·̈¶~¦̄²±¬§¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~«¼§µ²¦«̄²µ²·«¬¤½¬§̈ ~¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§~ �°�≤

  珍菊降压片原标准收载卫生部 5药品标准 6中药成方制

剂第 us册 o为复方制剂 o内含野菊花膏粉 !珍珠层粉 !芦丁及

化学药物盐酸可乐定和氢氯噻嗪等 o具有很好的降压疗效 o

为高血压患者的常用药 o但原标准无含量测定项 o不能有效

地控制药品的质量 ∀本实验研究用高效液相色谱法测定该

制剂中盐酸可乐定 !氢氯噻嗪的含量及含量均匀度 o并在测

氢氯噻嗪的同时测定野菊花中绿原酸的含量 o方法简便 o准

确 o可用于该制剂盐酸可乐定 !氢氯噻嗪及野菊花的质量控

制 ∀

1  仪器与试药

�ª¬̄̈ ±·ttssk备有 ⁄�⁄检测器 l液相色谱仪 ∀北京普析

×�2t|st双光束紫外可见分光光度计 ∀

盐酸可乐定 k批号 sszt2|xswo供含量测定用 l!氢氯噻嗪

k批号 tsvs|2sssto供含量测定用 l!绿原酸 k批号 ttszxv2

ussutuo供含量测定用 l均由中国药品生物制品检定所提供 ∀

乙腈 !甲醇为色谱纯 o其余为分析纯 ∀样品由交大昂力穗轮

药业有限公司提供 k批号 }ussvtsst!ussvtssu!ussvtssvl∀

2  方法和结果

2q1  色谱条件

色谱柱 �ª¬̄̈ ±·�²µ¥¤¬ ∞¬·̈±§ ≤t{ kuxs°° ≅ wqy°°o

xΛ°l~乙腈 2squh磷酸 kxΒ|xl为流动相 ~检测波长为 uts±°~

流速 t°�r°¬±∀在此条件下样品中盐酸可乐定能得到较好

分离且缺味无干扰 ∀

甲醇 2sqth磷酸 ktxΒ{xl为流动相 ~检测波长为 vvu±°~

流速 t°�r°¬±∀在此条件下氢氯噻嗪 !绿原酸能得到较好分

离 o缺味无干扰 ∀

2q2  对照品溶液 !供试品溶液的制备

2q2q1  对照品溶液  取在 tsxε 干燥至恒重的盐酸可乐定

对照品适量 o精密称定 o加水制成每 t°�中含 yΛª的溶液 o作

为盐酸可乐定对照品 ∀

精密称取以五氧化二磷为干燥剂减压干燥 uw«的绿原

酸 !氢氯噻嗪对照品适量 o加 xsh乙醇制成每 t°�中含绿原

酸 uxΛª!氢氯噻嗪 sqx°ª的混合溶液 ∀

2q2q2  供试品溶液  取重量差异项下的本品 o研细 o取粉末

约 squxªo精密称定 o置具塞锥形瓶中 o加氢氧化钠 t°�使充

分湿润 o放置 tx°¬±o加三氯甲烷 tx°�o超声处理 k功率

vss• o频率 xs®� ½lus°¬±o用加有无水硫酸钠 vª的滤纸滤

过 o用三氯甲烷 us°�分次洗涤容器与滤渣 o合并滤液和洗

液 o水浴蒸至近干 o残渣用甲醇溶解 o并转移至 x°�量瓶中 o

加甲醇稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o作为测定盐酸可乐定的供试

品溶液 ∀

取本品 us片 o精密称定 o研细 o取约 sqxªo精密称定 o置

具塞烧瓶中 o精密吸取 xsh甲醇 ux°�o称定重量 o超声处理

vs°¬±o放至室温 o加 xsh 甲醇补足重量 o摇匀 o用微孔滤膜

ksqwxΛ°l滤过 o作为测定氢氯噻嗪和绿原酸的供试品溶液 ∀

2q3  线性关系考察

精密量取盐酸可乐定 ktwquywΛªr°�lsqxotouowoyo{o

tsΛ�注入液相色谱仪 o测定峰面积 ≠ o得回归方程 }Ψ � w. |y

Ξ n u. ww, ρu � t. sss s,显示进样量在 zqtvu ∗ twuqyw±ª范围

内有良好的线性关系 ∀

精密量取绿原酸 kxtqtΛªr°�l与氢氯噻嗪 ktqssv u°ªr

°�l混合液 touowoyo{otsotuΛ�注入液相色谱仪 o测定峰面

积 Ψ,得回归方程 :绿原酸 Ψ � u. {tw xΞ p xsx t{u, ρ �

sq||| |o显示进样量在 sqsxtt ∗ sqytvuΛª范围内有良好的

线性关系 k见表 vl∀氢氯噻嗪 Ψ � v|u. yuu xΞ p s. |s{ s, ρ�

tqsss so显示进样量在 tqssuv ∗ tuqsuzyΛª范围内也有良好

的线性关系 ∀

2q4  精密度

取盐酸可乐定对照品溶液 o取绿原酸 氢氯噻嗪对照品

溶液 o按上述色谱条件 o重复进样 y次 o测定峰面积 o结果盐

酸可乐定 � ≥⁄ � squzh kν � ylo绿原酸 � ≥⁄ � sqwwh kν �

ylo氢氯噻嗪 � ≥⁄ � squzh kν � yl∀

2q5  稳定性

取盐酸可乐定供试品溶液 o绿原酸 !氢氯噻嗪对照品溶

液和供试品溶液 o按以上色谱条件 o每隔一定时间进样 t针 o

测定峰面积 o结果显示样品至少在 vs«内稳定 ∀

2q6  阴性对照

取缺盐酸可乐定空白样品 !缺野菊花空白 !缺氢氯噻嗪

空白样品按供试品制备法制备 o并取相当于供试品的量注入

液相色谱仪 o结果显示在盐酸可乐定相同保留时间处无吸收

峰 o在绿原酸相同保留时间处及氢氯噻嗪相同保留时间处无

吸收峰 ∀

2q7  重复性

取同一批号样品 ksvtsstly份 o分别精密称定 o按正文

方法测定峰面积并计算盐酸可乐定含量 kΛªrªl o结果显示

盐酸可乐定平均含量为 |zqy|Λªrªo� ≥⁄为 uquh kν � yl~绿

原酸平均含量为 tqsw°ªrªo� ≥⁄为 sq|uh kν � yl~氢氯噻嗪

平均含量为 t|qzs°ªrªo结果 � ≥⁄为 sqvwh kν � yl∀

2q8  加样回收率

精密称定已知含量样品 k批号 svtsstl|份 o精密加入盐

酸可乐定对照品适量 o按正文方法处理后测定峰面积并计算

含量 o结果显示盐酸可乐定平均回收率为 ||qxh o� ≥⁄ �

uqzh o见表 t∀

精密称定已知含量样品 y份 o精密加入绿原酸 !氢氯噻

嗪对照品适量 o按正文方法处理后测定峰面积并计算含量 o

结果显示绿原酸平均回收率为 ||qzh o� ≥⁄ � tqxzh o见表

u∀氢氯噻嗪平均回收率为 tssqwh o� ≥⁄ � tqsvh o见表 v∀
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表 1  盐酸可乐定回收率试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¬±ª©²µ¦̄²±¬§¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈

º ¬̈ª«·

kªl

�°²∏±·

¬± ≥¤°³̄¨

k°ªl

�°²∏±·

¶³¬®̈ §

k°ªl

�°²∏±·

©²∏±§

k°ªl

� ¦̈²√ µ̈¼

� ¤·̈¶

kh l

� ¤̈±

kh l

� ≥⁄

kh l

squxts uwqxusu uuq{uuw wzqt{|u ||qvv

squxvt uwqzuxv uuq{uuw wzqu|xt |{q{|

squxus uwqytz| uuq{uuw wzqzxsw tstqvy

squxu| uwqzsx{ u{qxu{s xuqwyxt |zqvt

squw|x uwqvzvz u{qxu{s xuqz{uy ||qx{ ||qx uqz

squw|v uwqvxwt u{qxu{s xtqyt{w |xqxz

squxtv uwqxw|x vwquvvy x|qsw{| tssqz{

squxvt uwqzuxv vwquvvy ysqys{x tswq{u

squxvs uwqztxy vwquvvy x{quswu |zq{u

表 2  绿原酸回收率试验结果

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¬±ª©²µ¦«̄²µ²ª̈ ±¬¦¤¦¬§

º ¬̈ª«·

kªl

�°²∏±·

¬± ≥¤°³̄¨

k°ªl

�°²∏±·

¶³¬®̈ §

k°ªl

�°²∏±·

©²∏±§

k°ªl

� ¦̈²√ µ̈¼

� ¤·̈¶

kh l

� ¤̈±

kh l

� ≥⁄

kh l

squxs{ squysy squsww sqwztz tsvqv

squxtt squys| squsww sqwyt| |{qv

squxty squytw squsww sqwyuy |{qw

squxuz squyuy squxxx sqxty{ ||qx

squxus squyt{ squxxx sqxt{x tssqx ||qz tqxz

squxtt squys| squxxx sqxtyt ||q|

squxtv squytt sqvsyy sqxyz| tssqt

squxtx squytv sqvsyy sqxyuz |{qv

squxt| squytz sqvsyy sqxyxy ||qt

表 3  氢氯噻嗪回收率试验结果

Ταβ 3  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¬±ª©²µ«¼§µ²¦«̄²µ²·«¬¤½¬§̈

º ¬̈ª«·

kªl

�°²∏±·

¬± ≥¤°³̄¨

k°ªl

�°²∏±·

¶³¬®̈ §

k°ªl

�°²∏±·

©²∏±§

k°ªl

� ¦̈²√ µ̈¼

� ¤·̈¶

kh l

� ¤̈±

kh l

� ≥⁄

kh l

squxs{ wq|wt{ wqstu{ |qsu|v tstq|

squxtt wq|wzz wqstu{ {q|vwz ||qw

squxty wq|xzx wqstu{ {q|v{v ||qu

squxuz wq|z|u xqstys |q|zzu ||qy

squxus wq|wxw xqstys tsqsv{z tstqt tssqw tqsv

squxtt wq|wzz xqstys tsqsux| tstqu

squxtv wq|xty yqst|u ttqsxtv tstqv

squxtx wq|xxy yqst|u tsq|v{t ||qw

squxt| wq|yvw yqst|u ttqsuyw tssqz

2q9  样品测定

按正文方法测定 v批样品 o结果盐酸可乐定含量分别为

{xq||h otsuqszh o||qtyh ~绿原酸含量为 squx °ªr片 o

squw °ªr片 o sq uw°ªr片 ~氢 氯 噻 嗪 含 量 为 tstq yth o

tstqy|h otssqvvh ∀

3  盐酸可乐定和氢氯噻嗪含量均匀度测定方法

3q1  盐酸可乐定含量均匀度测定

根据盐酸可乐定含量测定方法取样量为 squxªo实际为

本品 t片的量 o故按照盐酸可乐定含量测定方法测定盐酸可

乐定含量均匀度 ∀由于盐酸可乐定在本制剂中量较低 o故将

其含量均匀度限度定为 {sqsh ∗ tusqsh ∀经测定样品三

批 o结果均符合规定 ∀

表 4  盐酸可乐定含量均匀度测定结果

Ταβ 4  � ¶̈∏̄·¶²©∏±¬©²µ°¬·¼ ·̈¶·¬±ª©²µ¦̄²±¬§¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§

�²·�²q � n tq{s≥

svtsst tsquy

svtssu ttqzv

svtssv tsqxv

3q2  氢氯噻嗪含量均匀度测定

按照质量标准氢氯噻嗪含量测定方法测定 o取样量为 t

片 o其测定浓度在含量测定方法学研究线性范围内 ∀由于包

衣材料为水溶性 o故以少量水使片子溶散后提取 ∀经测定样

品三批 o结果均符合规定 ∀

表 5  氢氯噻嗪含量均匀度测定结果

Ταβ 5  � ¶̈∏̄·¶²©∏±¬©²µ°¬·¼ ·̈¶·¬±ª©²µ«¼§µ²¦«̄²µ²·«¬¤½¬§̈

�²·�²q � n tq{s≥

svtsst tvqsx

svtssu tuqzz

svtssv tuqvu

4  讨论

4q1  测定波长的选择

取盐酸可乐定适量 o加甲醇制成对照品溶液 o置紫外分

光光度计下记录其紫外吸收光谱 o结果显示盐酸可乐定在

uzu±°波长处有最大吸收 o但本制剂盐酸可乐定含量较低 o

且 uzu±°波长处吸收较弱 o故选择 uts±°为测定波长 ∀

取绿原酸适量 o加甲醇制成对照品溶液 o置紫外分光光

度计下记录其紫外吸收光谱 o结果显示绿原酸在 vvxqx±°和

vvuqs±°波长处有最大吸收 o取氢氯噻嗪适量 o加甲醇制成

对照品溶液 o置紫外分光光度计下记录其紫外吸收光谱 o结

果显示氢氯噻嗪 vtzqx±°和 uztqs±°波长处有最大吸收 o参

考中国药典中收载的绿原酸测定波长选择 vvu±°为测定波

长 ∀为使绿原酸和氢氯噻嗪两个含量一起测定 o且氢氯噻嗪

在 vvu±°处也有较大的吸收 o故选择 vvuqs±°波长 ∀

4q2  提取方法的选择

根据盐酸可乐定的溶解性能 o采用碱化后三氯甲烷超声

提取 ∀经比较超声提取时间 tsousovs°¬±o在较短时间内即

能提取完全 o为确保提取完全 o选择超声处理 us°¬±∀

由于绿原酸和氢氯噻嗪易溶于甲醇和水 o因此采用 xsh

甲醇作溶剂 o本品提取物经超声后全部溶解 o放置后仅有少

量辅料沉积 o故选择超声溶解方法 ∀
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