
测定 o按外标法以峰面积计算含量 ∀另精密称取样品细粉适

量 o按国家药品标准规定的方法 k滴定法 l进行对比测定 o结

果表明两法无明显差别 ∀见表 t∀

表 1  样品测定结果 k标示量 h oν � ul

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©·«̈ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¶¤°³̄ ¶̈k ¤̄¥̈ ¯̈ §¤°²∏±·

h oν � ul

批号
对乙酰氨基酚

�°�≤法 rh 滴定法 rh

盐酸异丙嗪

�°�≤法 rh 滴定法 rh

sxswsv tstqu tsuqs tstqv tstq|

sxszs{ |{quu |zqwu ||q{z tssq{

systtt ||qvv tssqt tssqy ||qz{

3  讨论

311  测定波长的选择

精密称取盐酸异丙嗪和对乙酰氨基酚对照品适量 o分别

用流动相溶解并制成每 t °�中约含盐酸异丙嗪 ts Λªo对乙

酰氨基酚 us Λª的溶液 o在 vxs ∗ uss ±°波长内扫描 o图谱显

示 o盐酸异丙嗪在 uxt ±°和 vst ±°波长处有最大吸收 o对乙

酰氨基酚在 uwz ±°波长处有最大吸收 ∀但由于两待测组分

浓度相差 uw倍 o对乙酰氨基酚的峰面积比盐酸异丙嗪的峰面

积大得多 o通过波长选择发现 o在 vsy ±°波长处 ou个待测组

分有很好且均衡的响应值 ∀故选择 vsy ±°作为检测波长 ∀

312  流动相的选择

曾分别用水与甲醇 !水与乙腈两系统按不同比例进行试

验 o发现盐酸异丙嗪峰保留时间太长及峰形不好 ∀采用离子

对试剂己烷磺酸钠水溶液与甲醇为流动相时 o上述现象得到

改善 ∀经考察 o流动相中加入少量冰醋酸能缩短盐酸异丙嗪

峰的保留时间 o加入少量三乙胺可使色谱峰形得到改善 ∀

313  溶媒的选择

对乙酰氨基酚和盐酸异丙嗪均易溶于乙醇 ≈z 
o但发现如

全部用乙醇为溶媒时盐酸异丙嗪峰形不好 o因此选择先用少

量乙醇溶解 o再用其他溶媒稀释 ∀取对乙酰氨基酚对照品和

盐酸异丙嗪对照品适量 o先用 ts °�乙醇溶解 o再分别以 s1t

°²̄# �
pt盐酸溶液 !s1t °²̄ # �

pt氢氧化钠溶液和水作稀释

溶媒 ∀按上述选定的色谱条件 o分别于 sot1xovow1xoyoz1xo

|ots1xotuotv1x «测定 o各种溶媒稳定性情况见表 u∀结果

表明 ou个待测组分在三种溶媒中的稳定性差不多 o但以 s1t

°²̄# �
pt盐酸溶液 !s1t °²̄# �

pt氢氧化钠溶液为溶媒时 o出

现少量杂质峰 o说明均不太稳定 o故选择水为稀释溶媒 ∀

表 2  溶媒稳定性考察结果

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©¶²̄√ ±̈·¶·¤¥¬̄¬·¼

 溶媒类别
对乙酰氨基酚

峰面积的 � ≥⁄rh

盐酸异丙嗪

峰面积的 � ≥⁄rh

sqt °²̄# �pt盐酸溶液 sq{x tquy

sqt °²̄# �pt氢氧化钠溶液 tqxt tqvv

  水 tqsy tqsx
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≈1  ≠ ��� ≠ �o ����� ÷ ≠ q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©³µ²° ·̈«¤½¬±¨«¼§µ²2

¦«̄²µ¬§̈ ¤±§³²·¤¶¶¬∏° ª∏¤¬¤¦²̄ 2¶∏̄©²±¤·̈¬± ¶¼µ∏³¥¼ �°�≤ ≈� q

≤«¬± °«¤µ° �±§ �k中国医药工业杂志 lo ussvovwk{l}wss2

wstq

≈2  • ��� °o ≠ ��� �o ��� � ≠ q⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©³µ²° ·̈«¤½¬±¨

«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± µ̈·²±ª̄¬±ª ¬±­̈¦·¬²±¶¥¼ �°�≤ ≈ � q≤«¬± ⁄µ∏ª

≥·¤±§�k中国药品标准 loussvowkul}wy2wzq

≈3  °��� �o • ��� �o ���� ≤ �q �°³µ²√ §̈ �°�≤ §̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

²©³¤µ¤¦̈·¤°²̄ ¤±§§¬«¼§µ²¦²§̈ ¬±¨·¤µ·µ¤·̈ ¬± �¤̄¤®̈ ·¤¥̄ ·̈¶≈� q

≤«¬± �̈ º ⁄µ∏ª¶�k中国新药杂志 lo ussto tsk{l}x||2yssq

≈4  � �� ÷ �o �� ⁄ ƒo • ��� �q≥¬°∏̄·¤± ²̈∏¶§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©

°²µ²¬¼§¬±¨ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¤±§ ³¤µ¤¦̈·¤°²̄ ¬± �¤±°¤²̄¬±ª ¦¤³2

¶∏̄ ¶̈¥¼ �°�≤≈� q ≤«¬± �°«¤µ° �±¤̄k药物分析杂志 loussto

uxkxl}vy|2vyzq

≈5  �� � �o��� o• ��� � q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ° ·̈«²§©²µ³¤µ¤¦̈·¤°²̄

¤±§¦¤©©̈¬±¨ ¬± �¬®̈ ¶«∏ ¦¤³¶∏̄ ¶̈¥¼ �°�≤ ≈ � q ≤«¬± �²¶³¬·²̄

³«¤° �k中国医院药学杂志 lo usssouskttl}yyy2yyzq

≈6  ≤«q°kussxl ∂ ²̄ µ k中国药典 ussx年版 q二部 l ≈ ≥ qussx}

tzsoxttq

≈7  ⁄µ∏ª¶³̈ ¦¬©¬¦¤·¬²± ³µ²°∏̄ª¤·̈§¥¼ ·«̈ ≥·¤·̈ ⁄µ∏ª�§°¬±¬¶·µ¤·¬²±o

° � ≤«¬±¤k国家药品标准 l≈≥ q• ≥2tssst2k�⁄2s|t{l2ussuq

收稿日期 }ussz2sz2us

作者简介 }朴淑娟 o女 o硕士 o主管药师   ×¨̄}ksutlyxw|uzyy2ysts  ∞2°¤¬̄}³¬¤²¶«∏­∏¤±� ·²°q¦²°

�°�≤测定维拉帕米栓中盐酸维拉帕米的含量

朴淑娟 o张纯 o邓渝林 o林厚文 o陈万生 k第二军医大学长征医院药学部 o上海 ussssvl

摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定维拉帕米栓中盐酸维拉帕米的含量 ∀方法  以 ⁄¬¤±°²±¶¬̄
×�

k钻石 lkuxs °° ≅ w1y

°°ox Λ°l≤t{
为色谱柱 o醋酸 2醋酸钠溶液 Β甲醇 Β三乙胺 kwxΒxxΒtl为流动相 o紫外检测波长为 uz{ ±°∀结果  盐酸维拉帕米

在 s1w ∗ u1s °ª# °�
pt内线性关系良好 kρ� s1||| {lo平均回收率为 tst1wth o� ≥⁄ � u1sxh kν � |l∀三批维拉帕米栓中盐

酸维拉帕米的标示含量分别为 tsy1{th otst1sth o|{1yth ∀结论  本方法操作简便 !快捷 o结果准确 !可靠 o适用于维拉帕米

栓的质量控制 ∀
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°��� ≥«∏2�∏¤±o ����� ≤«∏±o ⁄∞�� ≠∏2�¬±o ����²∏2• ±̈o ≤�∞�• ¤±2≥«̈ ±ª(∆επαρτµ εντ οφΠηαρµ αχψ, Χηανγ2

ζηενγ Ηοσπιταλ, Σεχονδ ΜιλιταρψΜεδιχαλΥνιϖερσιτψ, Σηανγηαι ussssv, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶««¬ª« ³̈ µ©²µ°¤±¦̈ ¬̄́∏¬§¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼ ° ·̈«²§©²µ§̈ ·̈µ°¬±¤·¬±ª·«̈ ¦²±·̈±·²©√ µ̈¤³¤°¬̄

«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± √ µ̈¤³¤°¬̄¶∏³³²¶¬·²µ¬̈¶q ΜΕΤΗΟ∆ Σ � ⁄¬¤±°²±¶¬̄
×�

kuxs °° ≅ w1y °°ox Λ°l ≤t{ ¦²̄∏°± º¤¶∏¶̈§º¬·«·«̈ °²2

¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ²©¤¦̈·¬¦¤¦¬§2 ¤¦̈·¬¦±¤·µ¬∏°} ° ·̈«¤±²̄} ·«µ̈ 2̈̈ ·«¼̄ ¤°¬±¨kwxΒxxΒtl ¤±§�∂ º¤√¨̄ ±̈ª« º¤¶uz{ ±°q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×«̈

¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨²©√ µ̈¤³¤°¬̄«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ º¤¶ ¬̄± ¤̈µ¬± ·«̈ ¦²±¦̈±·µ¤·¬²± µ¤±ª̈ ²©s1w ∗ u1s °ª# °�
pt
kρ� s1||| {lq ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈

µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶tst1wth o� ≥⁄ � u1sxh kν � |lq ×«̈ µ̈ ¤̄·¬√¨¦²±·̈±·²©√ µ̈¤³¤°¬̄«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± ·«µ̈¨¥¤·¦«²©√ µ̈¤³¤°¬̄¶∏³³²¶¬·²2

µ¬̈¶º¤¶tsy1{th o tst1sth ¤±§|{1yth o µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«¬¶° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄ ö ∏́¬¦®o ¤¦¦∏µ¤·̈¤±§¶∏¬·¤¥̄¨©²µ

·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©√ µ̈¤³¤°¬̄¶∏³³²¶¬·²µ¬̈¶q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: √ µ̈¤³¤°¬̄«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~ ¶∏³³²¶¬·²µ¬̈¶~ �°�≤

  维拉帕米栓是我院研制的泌尿外科制剂 o主要成分为盐

酸维拉帕米 k√ µ̈¤³¤°¬̄ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ lo本制剂采用栓剂直肠

直接给药 o药物起效快 o对舒张膀胱肌的作用更明显 o用于治

疗不稳定膀胱 o前列腺增生及术后尿频 !尿急等症 o效果显

著 ∀盐酸维拉帕米的含量测定方法有紫外分光光度法 ≈t  !高

效液相色谱法 ≈u  ∀笔者采用高效液相色谱法测定维拉帕米

栓中盐酸维拉帕米的含量 o本法操作简便 !快速 o结果准确 o

具有良好的重现性 o适用于维拉帕米栓的质量控制 ∀

1  仪器与试药

111  仪器

• ¤·̈µ¶高效液相色谱仪 } • ¤·̈µ¶yss色谱泵 o • ¤·̈µ¶

||y°⁄�紫外检测器 ~电子分析天平 k梅特勒 �∞uwso瑞士 l∀

112  试药

盐酸维拉帕米对照品 k中国药品生物制品检定所 o批号 }

tsuuv2stsul~维拉帕米栓 ≈自制 o南制字 kussylƒxtswyo批号 }

sws|usosxstuwosxsuut ~甲醇 k上海精化科技研究所提供 o色

谱纯 lo冰醋酸 k上海埃彼化学试剂有限公司提供 o分析纯 lo醋

酸钠 k中国医药集团上海化学试剂公司提供 o分析纯 lo三乙胺

k上海裕西试剂分厂提供 o分析纯 lo纯化水 k自制 l∀

2  方法与结果

211  色谱条件

⁄¬¤±°²±¶¬̄
×�

k钻石 lkuxs °° ≅ w1y °°ox Λ°l≤t{
柱 ~以

醋酸 2醋酸钠溶液 k取醋酸钠 t1vy ªo加水适量 o振摇使溶解 o

加冰醋酸 vv °�o加水稀释至 t sss °�o摇匀 l2甲醇 2三乙胺

kwxΒxxΒtl为流动相 o流速 t °ª# °�
pt
o紫外检测波长为 uz{

±°~进样量 us Λ�~柱温 ux ε ∀

212  对照品溶液配制

精密称取 tsx ε 干燥至恒重的盐酸维拉帕米对照品适

量 o置量瓶中 o加甲醇溶解并定容 o配制成浓度为 w1s °ª#

°�
pt的对照品储备溶液 ∀

213  供试品溶液配制

取维拉帕米栓 ts粒 o精密称定 o置小烧杯中 o于 zs ∗ {s

ε 水浴上熔融 o在不断搅拌下冷却至室温 o精密称取适量 k约

含盐酸维拉帕米 {s °ªlo置烧杯中 o加入甲醇适量 ozs ∗ {s

ε 水浴提取 ts °¬±o并于超声波上助溶 x °¬±o分次洗涤容

器 o并入 tss °�量瓶中 o最后以甲醇定容 o置冰浴中冷却 t

«o过滤 o取续滤液适量作为供试品溶液 ∀

214  可行性试验

按处方比例配制不含主药的空白基质 o照 / u1v0项下操

作 o制得空白基质溶液 o并与盐酸维拉帕米对照品溶液和供

试品溶液 o照 / u1t0项下色谱条件进行测定 ∀对照品与供试

品中的盐酸维拉帕米的保留时间为 tw1yy °¬±o基质在此处

无吸收峰出现 o不干扰主药含量测定 ∀

215  标准曲线

精密量取盐酸维拉帕米对照品储备液 t1sou1sov1so

w1sox1s °�o分别置 ts °�量瓶中 o加甲醇稀释至刻度 o配得

系列对照品溶液 ∀分别进样 us Λ�o记录盐酸维拉帕米的峰

面积 ∀以峰面积 (Ψ)对浓度 (Ξ)进行线性回归 ,得标准曲线 :

Ψ � u ≅ ts
z Ξ n tv| w{w(ρ� s1||| {oν � xlo线性范围 s1w ∗

u1s °ª# °�
pt ∀

216  精密度试验

取对照品溶液 ot §内重复进样 x次 o计算日内 � ≥⁄为

t1suh kν � xl~将该溶液放置 x §o每天进样一次 o测定其浓

度 o计算日间 � ≥⁄为 t1zyh kν � xl∀

217  重复性试验

取同一批号的维拉帕米栓 o按 / u1v0项下方法配制 y份

供试品溶液 o照 / u1t0项下色谱条件 o注入高效液相色谱仪

中 o进行测定 o计算 oy份供试品中盐酸维拉帕米的平均标示

含量为 tsu1v{h o� ≥⁄kh l � t1twh ∀

218  稳定性试验

取供试品溶液 o照 / u1t0项下色谱条件 o分别于第 soto

uowoyo{otu «o注入高效液相色谱仪中 o进行测定 o计算 o供试

#yvt# ≤«¬± �� �°ouss{ �³µ¬̄o∂ ²̄qux �²qu               中国现代应用药学杂志 uss{年 w月第 ux卷第 u期



品中盐酸维拉帕米的平均标示含量为 |{1yxh o� ≥⁄kh l �

t1szh ∀

219  回收率试验

取同一批号的维拉帕米栓 |份 o分成三组 ∀每份各取维

拉帕米栓 ts粒 o精密称定 o置小烧杯中 o于 zs ∗ {s ε 水浴上

熔融 o在不断搅拌下冷却至室温 o精密称取适量 k约含盐酸维

拉帕米 ws °ªlo置烧杯中 o每组分别加入浓度为 w1s °ª#

°�
pt的对照品储备溶液 {otsotu °�o再加入甲醇 ws °�ozs

∗ {s ε 水浴提取 ts °¬±o并于超声波上助溶 x °¬±o分次洗涤

容器 o并入 tss °�量瓶中 o最后以甲醇定容 o置冰浴中冷却 t

«o过滤 o取续滤液适量作为供试品溶液 ∀照 / u1t0项下色谱

条件 o注入高效液相色谱仪中 o计算其回收率 ∀平均回收率

为 tst1wth o� ≥⁄ � u1sxh kν � |l∀

2110  样品测定

取维拉帕米栓 ts粒 o精密称定 o置小烧杯中 o于 zs ∗ {s

ε 水浴上熔融 o在不断搅拌下冷却至室温 o精密称取适量 k约

含盐酸维拉帕米 {s °ªlo置烧杯中 o加入甲醇适量 ozs ∗ {s

ε 水浴提取 ts °¬±o并于超声波上助溶 x °¬±o分次洗涤容

器 o并入 tss °�量瓶中 o最后以甲醇定容 o置冰浴中冷却 t

«o过滤 o吸取 us Λ�o注入高效液相色谱仪中 o按外标法以峰

面积计算维拉帕米栓中盐酸维拉帕米的含量 ∀测定三批维

拉帕米栓 k批号 }sws|usosxstuwosxsuutlo盐酸维拉帕米标

示含量分别为 tsy1{th otst1sth o|{1yth o均符合规定 ∀

3  讨论

311  本实验利用盐酸维拉帕米宜溶于甲醇 o而栓剂基质难

溶于甲醇的特性 o采用甲醇于 {s ε 水浴提取样品 o同时冰浴

可使不溶于甲醇的栓剂基质析出而过滤除去 o回收率结果表

明本方法提取盐酸维拉帕米完全 ∀

312  盐酸维拉帕米的测定方法有紫外吸收光度法和 � °�≤

法 o分光光度法不能有效地消除栓剂基质的紫外吸收对样品

的干扰 o本实验建立了高效液相色谱法测定维拉帕米栓中盐

酸维拉帕米的含量 o栓剂基质对盐酸维拉帕米的测定无干

扰 o结果更准确 ∀本方法简便 !快捷 !准确 o适用于维拉帕米

栓的质量控制 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1   • ��� ≤ ≠ q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²© √ µ̈¤³¤°¬̄ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ·¤¥̄ ·̈¶

º¬·«²∏·§̈ ±∏§¬±ª·«̈ ¶∏ª¤µ¦²¤·≈� q ≤«¬± °«¤µ° �k中国药学杂

志 lo usssovxktl}wx2wyq
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