
用磷酸调节硼砂溶液的 ³� o发现当 ³�小于 xqs时 o地塞米

松磷酸钠的保留时间较长 o与其他两峰的保留时间相差较

大 o当 ³�为 xqx至 yqs时 o三者的保留时间较为合适 o且不

受辅料羟苯乙酯的干扰 o故选择甲醇 2sqsx °²̄ # �
pt硼砂溶

液 k用磷酸调节 ³�值至 xqx ∗ yqsl为流动相 ∀

鼻灵滴鼻液临床使用疗效确切 o生产过程简单 o但所含

成分较为复杂 o在质量控制上不尽人意 o通过对原有检测方

法的改进 o利用 � °�≤o选择适当的波长和流动相 o能简便 !准

确 !快捷地同时测定鼻灵滴鼻液中的三种主要成分 o大大提

高了医院制剂的质量控制水平 o使该制剂真正成为从生产到

检测 !到临床使用都理想的好产品 ∀
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反相高效液相色谱法测定注射用盐酸溴己新的含量及有关物质
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摘要 }目的  反相高效液相色谱法测定注射用盐酸溴己新含量及有关物质 ∀方法  采用 ≥� �� �⁄�� ∂ °2�⁄≥色谱柱 ktxs °°

≅ wqy °°lo以甲醇 Β乙腈 kwsΒysl为流动相 o流速为 sq{ °�# °¬±
pt
o检测波长为 uw| ±°o柱温为 vsε ∀结果  盐酸溴己新在

us Λª# °�
pt ∗ zs Λª# °�

pt浓度范围内 o峰面积与浓度呈良好的线性关系 oρ� sq||| {o平均回收率为 ||qsh ∗ ||q{h o� ≥⁄

为 sqxxh ∗ sqywh ∀结论  该方法操作简便 !快速 !准确 o适用于注射用盐酸溴己新的含量及有关物质的测定 ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  � � °2� °�≤ ° ·̈«²§ º¤¶§̈ √¨̄²³̈ § ·² §̈ ·̈µ°¬±¨ ·«̈ ¦²±·̈±·¤±§ µ̈ ¤̄·̈§ ¦²°³²∏±§¶²©�µ²°«̈ ¬¬±¨

�¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ©²µ�±­̈¦·¬²±qΜΕΤΗΟ∆ Σ  � ≥� �� �⁄�� ≤t{ ¦²̄∏°± ktxs °° ≅ wqy °°l º¤¶∏¶̈§q×«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ∏¶̈§ º µ̈̈

° ·̈«¤±²̄ 2¤¦̈µ²±¬·µ¬̄̈ kws}ysl ¤·¤ ©̄²º µ¤·̈ ²©sq{°�# °¬±
pt
o¤±§§̈ ·̈¦·̈§¤·uw| ±°q×«̈ ¦²̄∏°± ·̈³̈ µ¤·∏µ̈ º¤¶¦²·µ²̄¯̈ §¤·wsε q

Ρ ΕΣΥΛΤΣ ×«̈ ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨º¤¶ ¬̄± µ̈¬± ·«̈ ¦²±¦̈±·µ¤·¬²± µ¤±ª̈ ²©us Λª# °�
pt ∗ zs Λª# °�

pt
kρ� sq||| {lq�√ µ̈¤ª̈ º¤¶

||qsh ∗ ||q{h kν � |lq ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄ öµ¤³¬§¤±§¤¦¦∏µ¤·̈o¬·¦¤± ¥̈ ∏¶̈§©²µ§̈ ·̈µ°¬±¬±ª·«̈ ¦²±·̈±·¤±§

·«̈ µ̈ ¤̄·̈§¤±§¦²°³²∏±§¶²©�µ²°«̈ ¬¬±¨�¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ©²µ�±­̈¦·¬²±q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °2� °�≤~�µ²°«̈ ¬¬±¨�¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ©²µ�±­̈¦·¬²±~§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±~µ̈ ¤̄·̈§¦²°³²∏±§¶

  注射用盐酸溴己新是本公司开发生产的新药 o为黏痰溶

解药 o有关文献表明盐酸溴己新注射液 ≈t 含量测定采用紫外

吸收系数法 ~中国药典 usss年二部 ≈u 的盐酸溴己新有关物

质项下采用的是薄层法 o本试验对注射用盐酸溴己新的含量

测定和杂质检验方法进行了系统研究 o利用反相高效液相色

谱法 o考察了方法的专属性 !耐用性 o结果表明本法简便快

速 !准确 !可用于该药的含量测定和有关物质检查 ∀

1  仪器与试剂

岛津 �≤ p usts�高效色谱仪 ~�∂ p tzss型紫外分光光

度计 ∀

甲醇 !乙腈均为色谱纯 o其余试剂均为分析纯 ~注射用盐

酸溴己新 o批号 }usswstst!usswstsu!usswstsvo规格 }w °ªo

本公司生产 ∀盐酸溴己新 k纯度 ||qxh l∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }≥� �� �⁄�� ∂ °2�⁄≥ ktxs °° ≅ wqy °°l≤t{
柱 ~

流动相 }甲醇 Β乙腈 � wsΒys~检测波长 }uw| ±°~流速 }tqs °�

# °¬±
pt
~柱温 }vsε ~进样量 }ts Λ�~理论塔板数以盐酸溴己

新计不低于 usss∀

2q2  系统适用性试验
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精密称取盐酸溴己新对照品适量 o加甲醇制成 ws Λª#

°�
pt的溶液 o进样 ts Λ�o记录色谱图 ∀在上述色谱条件下 o

主峰与相邻峰之间达到基线分离 o分离度大于 tqxo理论塔板

数以盐酸溴己新计在 usss以上 ∀

2q3  方法的专属性考察

2q3q1  空白辅料干扰试验  取辅料配制成空白溶液 o依法

测定 o辅料不干扰主药的测定 ∀

2q3q2  破坏试验  取本品 t瓶 o各加水 u °�溶解 o通过对

注射用盐酸溴己新进行高温 k{sε ow «l!碱破坏 ksqt °²̄ #

�
pt氢氧化钠溶液 ow «l和酸 ksqt °²̄# �

pt盐酸 ow «l破坏考

察 ~图 t显示 o主峰的分离度分别为 xqztotvqzxowq|z~结果

表明采用 � °2� °�≤测定注射用盐酸溴己新有关物质的方法

专属性良好 ∀

图 1  液相色谱图谱

�q对照品 ~�q样品 ~≤q空白 ~⁄q酸降解 ~∞q碱降解 ~ƒq高温降解 ~tq盐

酸溴己新

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶

�qµ̈©̈µ̈±¦̈ ¶∏¥¶·¤±¦̈~�q¶¤°³̄ ~̈≤ q¥̄¤±®~⁄q¤¦¬§«¼§µ²̄¼¶¬¶~∞q¤̄®¤̄¬±¨

«¼§µ²̄¼¶¬¶~ƒq«¬ª« ·̈°³̈ µ¤·∏µ̈ «¼§µ²̄¼¶¬¶~tq�µ²°«̈ ¬¬±¨�¼§µ²¦«̄²µ¬§̈

2q4  检测限

取本品 t瓶加水 u °�溶解 o用水转移至 xs °�量瓶中 o

振摇 o混匀 ∀将此溶液稀释 wss倍 o进样 ts Λ�o记录图谱 o以

进样量计 o最低检测限为 sqt| ±ª∀

2q5  线性关系的考察

取盐酸溴己新 tuqx °ªo精密称定 o置 ux °�量瓶中 o加

乙醇溶解并定容至刻度 o摇匀 ~精密量取 uovowoxozo{ °�分

别置 xs °�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 ∀取 ts Λ�

注入高效液相色谱仪 o记录色谱图 o以 y次测定的峰面积平

均值作线性回归 o结果如下 ∀

� � tqyvwv ≅ ts
z
≤ p {yutoρ� sq||| {

实验结果表明在 us ∗ zsΛª# °�
pt范围内 o峰面积与测

定浓度呈良好的线性关系 ∀

2q6  精密度试验

取供试品溶液 ts Λ�o连续进样 y次 o以峰面积考察其日

间精密度 ∀结果 � ≥⁄分别为 sqxzh ∀

2q7  方法重复性试验

精密称取同一批号的 y份 o照含量测定项下的方法 o同

法操作 o结果 � ≥⁄为 sqxyh ∀

2q8  方法的稳定性考察

取供试品溶液 o于 souowoyo{ «各测定一次 o每次取 ts

Λ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 ∀ � ≥⁄为 sqz|h o即样品溶

液至少在 { «内稳定 ∀

2q9  回收率试验

取本品 |瓶 o用水溶解 o分别转移至 uss °�量瓶 o按处

方比精密加入 {sh otssh otush盐酸溴己新对照品 o按样品

测定项制备供试品溶液和对照品溶液 ∀精密量取供试液与

对照液 ts Λ�注入液相色谱仪 o记录峰面积 ∀按外标法计算

含量 o低 !中 !高加入量平均回收率分别为 ||q{h o||qth o

||qsh ~� ≥⁄分别为 sqywh osqyyh osqxxh ∀结果表明该方

法具有良好的回收率 ∀

2q10  样品含量测定

取本品 ts瓶分别加水制成每 °�含盐酸溴己新 sqsw °ª

的溶液 ~另取对照品加甲醇制成每 °�含盐酸溴己新 sqsw °ª

的溶液 o分别进样 ts Λ�o记录色谱图 o用外标法计算含量 ∀

2q11  样品有关物质的测定

取本品 x瓶的内容物混匀 o精密称取样品适量 o加水制

成每 °�含盐酸溴己新 sqw °ª的溶液 ~精密移取样品溶液 x

°�置量瓶中 o加水定容至 tss °�∀精密吸取对照溶液和样

品溶液各 ts Λ�o分别注入色谱仪 o记录色谱图至主峰保留时

间的 u倍 o样品溶液的色谱图中各杂质峰面积的和不得大于

对照溶液的主峰面积 kxqsh l∀ v批样品测定结果见表 t∀

表 1  注射用盐酸溴己新含量及有关物质测定结果

Ταβ 1  ×«̈ ¦²±·̈±·¶¤±§µ̈ ¤̄·̈§¤±§¦²°³²∏±§¶²©¶¤°³̄¨

批号 标示量 rh 有关物质 rh

usswstst tstqu tqut

usswstsu tssqz tquv

usswstsv tssq| tqus

3  讨论

3q1  波长的选择

取本品适量 o加水溶解 o在 uss ∗ wss ±°波长范围扫描 o

结果在 uw| ±°波长处有最大吸收 o� °�≤法得到得 °⁄�色

谱图显示 o最大吸收波长为 uw| ±°o故选择 uw| ±°作为测定

波长 o并且杂质峰在此波长处有较大吸收 o对盐酸溴己新主

成分峰的纯度分析结果表明盐酸溴己新为单一峰 ∀

3q2  流动相选择

选用甲醇为流动相 o但峰形不好 o加入一定比例的乙腈 o

当两者的比例为 wsΒys时 o主峰的出峰时间适中 o与小峰的

分离度良好 ∀
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