
度考察

取 个不同处方的积雪苷缓释片 依照中国药典

年版二部释放度测定法 附录 ÷ ≤ 第三法 ≈ 进行 以水为释

放介质 转速为 # ∀分别于

取样 Λ 微孔滤膜滤过 同时补加相同

体积的新鲜介质 放冷至室温 过滤 按 / 0项下色谱条件

测定 ≥和 ≥∀ 个处方释放度测定结果见图 ∀图 2  

处方 ∗ 积雪苷缓释片体外药物释放曲线

处方 ∗ 积雪苷缓释片总苷累积释药 2时间曲线 处方 ∗

积雪苷缓释片羟基积雪草苷累积释药 2时间的曲线

Φιγ 2  ≤ ∏√ √ Χεντελλα

ασιατιχα ∏

× ∏√ ∏ √

Χεντελλα ασιατιχα ∏ × ∏√

√ Χεντελλα ασιατιχα ∏

3  讨论

3 1  在文献的基础上 本实验采用的流动相为乙腈 2甲醇 2水

Β Β 该流动相使有效组分 ≥的保留时间在 ∗

使有效组分 ≥的保留时间在 ∗ 杂质峰干扰较

少 经多次试验后表明该流动相能达到令人满意的结果 ∀由

于积雪草苷和羟基积雪草苷无明显紫外吸收 最大吸收峰在

处 最大吸收波长处溶剂本身的吸收造成噪音的影响

加大 故流动相有机溶剂选择本底紫外吸收相对较弱的乙腈

同时以 作为检测波长 ∀方法学研究结果表明 所建立

的 ° ≤可用于缓释片释放液中两个主要成分的测定 ∀

3 2  由于积雪草指标成分 ≥和 ≥具有类似的结构 差一

个羟基 因此 建立同时测定 ≥和 ≥的 ° ≤是可行的 ∀

实践证明所建立的方法不但专属性强 重现性好 快速简单 ∀

研究思路对其它中药缓释制剂处方的释放特性评价可能也

有一定的借鉴作用 ∀

Ρ Ε ΦΕ Ρ Ε ΝΧΕ Σ

≈1 • ≥ ≠ ± ± ετ αλ ≤ ∏

Χεντελλα ασιατιχα≈ ≤ × ⁄ ∏

中草药 2

≈2 ⁄ ∏ ≥ 药品标准 • ≥ 2 2 2 2 ≈ ≥

≈3 ≥ ≠ ετ αλ ⁄

∏ Χεντελλα ασιατιχα ° ≤

≈ ≤ ° 药物分析 2

≈4 ≠ ≥ ∏ ∏ ≥

≈ ≤ × ≤ 中国中医药信息杂志

2

≈5 ≠ ⁄ ± • ≥ ∏ ∏

≥ × ≈ ≤ ≤ ∏ ° 中华现代实用医药杂

志 2

≈6 ÷ ≤ ∞ × ≥ ° 2 ∏ √ ° ≤

Χεντελλα ασιατιχα

≥ ≈ ° ≥ 药学学报

2

≈7 ≠ • ° ≤ 2∞ ≥⁄ ⁄

≥ ≥

∏ ≈ ≤ ° 药物分析

2

≈8 ≤ ° ∂ 中国药典 年版 二部 ≈ ≥

¬ ÷ ≤
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作者简介 陈惠玲 女 硕士 副主任药师   ×   ∞2
&福建中医学院 级毕业实验生

° ≤测定海珠喘息定片中盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪的含量

陈惠玲 颜迁州 & 罗珍妹 厦门市药品检验所 福建 厦门

摘要 目的  建立高效液相色谱法同时测定海珠喘息定片中盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪的含量 ∀方法  色谱柱 ×

∂ ∏ ÷ °2≤ ≅ Λ 流动相 甲醇 2 # 磷酸二氢钠 含 三乙胺 Β

梯度洗脱 检测波长 ∀结果  盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪检的平均回收率在 ∗ ≥⁄ 线性范

围分别为 ∗ Λ ρ ν 和 ∗ Λ ρ ν ∀结论  本法分离效果好 准确快速 适用于海
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用流动相配成每 约含 盐酸氯丙那林和

盐酸去氯羟嗪的溶液 ∀

2 3  供试品溶液的制备

取本品 片 称定重量 研细 精密称定约 置

具塞锥形瓶中 精密加流动相 2 为 Β 称定

重量 超声 • 处理 取出 放冷 加流动

相补足减失的重量 摇匀 用微孔滤膜 Λ 滤过 取续

滤液 即得 ∀

2 4  阴性对照溶液的制备

按处方比例配制缺盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪的阴性

对照 按样品测定项下的方法测定 ∀

2 5  线性范围

取 / 0项下对照品溶液按 Λ 分别进样

以进样量 Ξ)为横坐标 ,峰面积 (Ψ)为纵坐标进行线性回归 ∀

得盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪回归方程分别为 : Ψ .

Ξ, ρ . ; Ψ . . Ξ, ρ

∀线性范围分别为 ∗ Λ ∗ Λ ∀

2 6  精密度试验

取批号 海珠喘息定片 份 依法进行精密度测试 结

果盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪平均百分含量分别为

≥⁄分别为 ∀

2 7  稳定性试验

取批号 海珠喘息定片按 / 0项下制得的供试品分别

在 进行测定 测得盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟

嗪峰面积 ≥⁄均为 说明样品溶液在 内稳定 ∀

2 8  加样回收率试验

取批号 海珠喘息定片 份 每份约 进行加样回

收测定 按 Β Β Β低 !中 !高比例各三份加入已知

量盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪对照品溶液 按样品测定方

法测定 计算得盐酸氯丙那林低 !中 !高浓度平均回收率分别

为 ≥⁄分别为

盐酸去氯羟嗪低 !中 !高浓度平均回收率分别为

≥⁄分别为 ∀

2 9  耐用性

分别采用三根柱子 × ∂ ∏ ÷ °2≤ ≅

Λ ° ¬ ∏ ≤ ≅ Λ

≤ ≅ Λ 测定批号 样品含量

盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪含量 ≥⁄分别为 ∀

2 10  样品测定

取样品三批进行含量测定 结果见表 ∀

表 2  海珠喘息定中盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪的测定结果

Τ αβ 2  ⁄ 2

¬ ∏ ≤ ∏ ¬

批号 ν
盐酸氯丙那林百分

标示含量

盐酸去氯羟嗪

百分标示含量

? ?

? ?

? ?

3  讨论

3 1  流动相的选择

分别比较了甲醇 2 # 醋酸铵 2冰醋酸 !甲醇 2水 !

甲醇 2 # 磷酸二氢钠 !甲醇 2 # 磷酸

二氢钠 2 三乙胺 为 不同流动相系统 结果显示

后者的峰形理想 ∀

盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪的色谱行为相差较大 其

保留时间相差较大 为了兼顾两者 采用梯度洗脱的方式 先

用水相比例高的流动相使盐酸氯丙那林能较慢出峰 与杂质

分开 然后提高有机相比例 使盐酸去氯羟嗪的保留时间又

不至于太长 ∀

3 2  溶剂的选择

比较了甲醇 !乙醇 !水 ! 甲醇 !流动相为溶剂的提取

效率 流动相提取效果好 干扰少 故选择用流动相 ∀

Ρ Ε ΦΕ Ρ Ε ΝΧΕ Σ

≈1 ≤ ° ∂ 中国药典 年版 一部 ≈ ≥
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作者简介 高国敬 男 副主任中药师   ×   ∞2 ¬∏ ∏

2 ° ≤测定兔眼房水中丝裂霉素 ≤的含量

高国敬 王登旭 李艳 山东省聊城市药品检验所 山东 聊城

摘要 目的  测定兔眼房水中缓释丝裂霉素 ≤的含量 ∀方法  使用 ×≥°高效液相色谱仪 工作站 分析柱

≅ Λ 流动相 甲醇 2水 Β 流速 # 检测波长 ∀结果  色谱峰分离度良好 丝裂霉

素在 ∗ # 内线性关系良好 平均回收率为 ≥⁄为 ∀结论  

本法准确简单 精密度好 是测定兔眼房水中缓释丝裂霉素 ≤释放过程的适宜方法 ∀

关键词 丝裂霉素 ≤ 高效液相色谱法 含量测定 缓释 房水
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