
准品溶液 ∀分别精密量取标准品溶液 置

量瓶中 精密加入衍生化试剂 密闭 置沸水浴中加

热 使衍生化 ∀放冷至室温 摇匀 ∀以磷酸盐缓冲液

为溶剂 在 波长处分别测定各浓度溶液的吸

收度 ∀以吸收度 Α和浓度 Χ Λ # 建立回归方程为

Χ . Α .  ρ

结果表明新霉素在 ∗ Λ # 浓度范围内

与吸收度呈良好的线性关系 ∀

3 2  精密度试验

精密量取 / 0项下供试品溶液 在 波长处连续

次重复测定溶液的吸收度 以回归方程测得新霉素含量的

≥⁄ ν ∀

3 3  回收率试验

在已知含量的样品 单位 中 加新霉素标准品适

量 配成模拟样品 份 按样品测定项下方法测定 结果平均

回收率为 ≥⁄为 ν ∀

4  讨论

新霉素是氨基糖苷类抗生素 其中的伯胺基可与乙酰丙

酮 2甲醛衍生化试剂反应 生成二氢吡啶 ≈ 具有紫外吸收 ∀

据此 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 值的最佳条件 ∀通过对不同 值的磷

酸盐缓冲液溶剂中样品溶液进行了试验 结果表明溶液

值以在 ∗ 范围内的吸收度较为稳定 故选用

的磷酸盐缓冲液为稀释剂 ∀

本法与 5中国药典 6 年版方法相比较 方法简便快

速 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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高效液相色谱法测定珍菊降压片中绿原酸 !盐酸可乐定 !氢氯噻嗪的含

量及含量均匀度

鲁敏 龚青 金樟照 戚雁飞 浙江省药品检验所 杭州

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定珍菊降压片中盐酸可乐定 !氢氯噻嗪的含量及含量均匀度 ∀方法  采用 ≤ 柱

≅ Λ 测定盐酸可乐定的流动相为乙腈 2 磷酸 Β !检测波长为 测定氢氯噻嗪的流动相为甲醇 2

磷酸 Β 检测波长为 流速 ∀结果  线性范围 盐酸可乐定 ∗ ρ 绿原酸

∗ Λ ρ 氢氯噻嗪 ∗ Λ ρ ∀加样回收率 盐酸可乐定为 ≥⁄为

ν 绿原酸为 ≥⁄为 ν 氢氯噻嗪为 ≥⁄为 ν ∀结论  本方法操作简

单 !结果准确 可作为控制本品质量的方法 ∀

关键词 珍菊降压片 盐酸可乐定 氢氯噻嗪 绿原酸 高效液相色谱法
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± 2 ± ≠ 2 (Ζηεϕιανγ ΠροϖινχιαλΙνστιτυτε φορ∆ρυγ Χοντρολ, Ηανγζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ ° ≤ 2

∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ  × ° ≤ ¬ ∞¬ ≤

≅ Λ ∏ ° Β

∏

° Β # Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×

∗ ρ ∗ Λ ρ ∗

Λ ρ √ ≥⁄ ν
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≥⁄ ν ≥⁄ ν √

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × √ ∏ ∏ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ∏ ° ≤

  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 册 为复方制剂 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 具有很好的降压疗效

为高血压患者的常用药 但原标准无含量测定项 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 并在测

氢氯噻嗪的同时测定野菊花中绿原酸的含量 方法简便 准

确 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

备有 ⁄ ⁄检测器 液相色谱仪 ∀北京普析

× 2 双光束紫外可见分光光度计 ∀

盐酸可乐定 批号 2 供含量测定用 !氢氯噻嗪

批号 2 供含量测定用 !绿原酸 批号 2

供含量测定用 均由中国药品生物制品检定所提供 ∀

乙腈 !甲醇为色谱纯 其余为分析纯 ∀样品由交大昂力穗轮

药业有限公司提供 批号 ! ! ∀

2  方法和结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ¬ ∞¬ ≤ ≅

Λ 乙腈 2 磷酸 Β 为流动相 检测波长为

流速 ∀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 2 磷酸 Β 为流动相 检测波长为

流速 ∀在此条件下氢氯噻嗪 !绿原酸能得到较好分

离 缺味无干扰 ∀

2 2  对照品溶液 !供试品溶液的制备

2 2 1  对照品溶液  取在 ε 干燥至恒重的盐酸可乐定

对照品适量 精密称定 加水制成每 中含 Λ 的溶液 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 的绿原

酸 !氢氯噻嗪对照品适量 加 乙醇制成每 中含绿原

酸 Λ !氢氯噻嗪 的混合溶液 ∀

2 2 2  供试品溶液  取重量差异项下的本品 研细 取粉末

约 精密称定 置具塞锥形瓶中 加氢氧化钠 使充

分湿润 放置 加三氯甲烷 超声处理 功率

• 频率 用加有无水硫酸钠 的滤纸滤

过 用三氯甲烷 分次洗涤容器与滤渣 合并滤液和洗

液 水浴蒸至近干 残渣用甲醇溶解 并转移至 量瓶中

加甲醇稀释至刻度 摇匀 滤过 作为测定盐酸可乐定的供试

品溶液 ∀

取本品 片 精密称定 研细 取约 精密称定 置

具塞烧瓶中 精密吸取 甲醇 称定重量 超声处理

放至室温 加 甲醇补足重量 摇匀 用微孔滤膜

Λ 滤过 作为测定氢氯噻嗪和绿原酸的供试品溶液 ∀

2 3  线性关系考察

精密量取盐酸可乐定 Λ

Λ 注入液相色谱仪 测定峰面积 ≠ 得回归方程 Ψ .

Ξ . , ρ . ,显示进样量在 ∗ 范围

内有良好的线性关系 ∀

精密量取绿原酸 Λ 与氢氯噻嗪

混合液 Λ 注入液相色谱仪 测定峰面

积 Ψ,得回归方程 :绿原酸 Ψ . Ξ , ρ

显示进样量在 ∗ Λ 范围内有良好的

线性关系 见表 ∀氢氯噻嗪 Ψ . Ξ . , ρ

显示进样量在 ∗ Λ 范围内也有良好

的线性关系 ∀

2 4  精密度

取盐酸可乐定对照品溶液 取绿原酸 氢氯噻嗪对照品

溶液 按上述色谱条件 重复进样 次 测定峰面积 结果盐

酸可乐定 ≥⁄ ν 绿原酸 ≥⁄ ν

氢氯噻嗪 ≥⁄ ν ∀

2 5  稳定性

取盐酸可乐定供试品溶液 绿原酸 !氢氯噻嗪对照品溶

液和供试品溶液 按以上色谱条件 每隔一定时间进样 针

测定峰面积 结果显示样品至少在 内稳定 ∀

2 6  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 并取相当于供试品的量注入

液相色谱仪 结果显示在盐酸可乐定相同保留时间处无吸收

峰 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 ∀

2 7  重复性

取同一批号样品 份 分别精密称定 按正文

方法测定峰面积并计算盐酸可乐定含量 Λ 结果显示

盐酸可乐定平均含量为 Λ ≥⁄为 ν 绿

原酸平均含量为 ≥⁄为 ν 氢氯噻嗪

平均含量为 结果 ≥⁄为 ν ∀

2 8  加样回收率

精密称定已知含量样品 批号 份 精密加入盐

酸可乐定对照品适量 按正文方法处理后测定峰面积并计算

含量 结果显示盐酸可乐定平均回收率为 ≥⁄

见表 ∀

精密称定已知含量样品 份 精密加入绿原酸 !氢氯噻

嗪对照品适量 按正文方法处理后测定峰面积并计算含量

结果显示绿原酸平均回收率为 ≥⁄ 见表

∀氢氯噻嗪平均回收率为 ≥⁄ 见表 ∀
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表 1  盐酸可乐定回收率试验结果

Ταβ 1  ∏ √

∏

≥

∏ ∏

∏

√
≥⁄

表 2  绿原酸回收率试验结果

Ταβ 2  ∏ √

∏

≥

∏ ∏

∏

√
≥⁄

表 3  氢氯噻嗪回收率试验结果

Ταβ 3  ∏ √

∏

≥

∏ ∏

∏

√
≥⁄

2 9  样品测定

按正文方法测定 批样品 结果盐酸可乐定含量分别为

绿原酸含量为 片

片 片 氢 氯 噻 嗪 含 量 为

∀

3  盐酸可乐定和氢氯噻嗪含量均匀度测定方法

3 1  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 实际为

本品 片的量 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 故将

其含量均匀度限度定为 ∗ ∀经测定样品三

批 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  ∏ ∏

≥

3 2  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 取样量为

片 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 故以少量水使片子溶散后提取 ∀经测定样

品三批 结果均符合规定 ∀

表 5  氢氯噻嗪含量均匀度测定结果

Ταβ 5  ∏ ∏

≥

4  讨论

4 1  测定波长的选择

取盐酸可乐定适量 加甲醇制成对照品溶液 置紫外分

光光度计下记录其紫外吸收光谱 结果显示盐酸可乐定在

波长处有最大吸收 但本制剂盐酸可乐定含量较低

且 波长处吸收较弱 故选择 为测定波长 ∀

取绿原酸适量 加甲醇制成对照品溶液 置紫外分光光

度计下记录其紫外吸收光谱 结果显示绿原酸在 和

波长处有最大吸收 取氢氯噻嗪适量 加甲醇制成

对照品溶液 置紫外分光光度计下记录其紫外吸收光谱 结

果显示氢氯噻嗪 和 波长处有最大吸收 参

考中国药典中收载的绿原酸测定波长选择 为测定波

长 ∀为使绿原酸和氢氯噻嗪两个含量一起测定 且氢氯噻嗪

在 处也有较大的吸收 故选择 波长 ∀

4 2  提取方法的选择

根据盐酸可乐定的溶解性能 采用碱化后三氯甲烷超声

提取 ∀经比较超声提取时间 在较短时间内即

能提取完全 为确保提取完全 选择超声处理 ∀

由于绿原酸和氢氯噻嗪易溶于甲醇和水 因此采用

甲醇作溶剂 本品提取物经超声后全部溶解 放置后仅有少

量辅料沉积 故选择超声溶解方法 ∀
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