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° ≤同时检测保健品及中成药中非法添加 种抗高血压化学药物的研究
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摘要 目的  建立一种 °2 ° ≤ 2⁄ ⁄条件可同时对降压保健品及中成药中非法添加的 种化学合成降压药 阿替洛尔 !氢氯

噻嗪 !盐酸可乐定 !卡托普利 !酒石酸美托洛尔 !盐酸普奈洛尔 !盐酸地尔硫卓 !利血平 !苯磺酸氨氯地平 进行检查的方法 ∀方

法  采用 ≤ ≅ Λ 色谱柱 甲醇为流动相 # 磷酸二氢钾溶液 用磷酸调 值至 为流

动相 进行梯度洗脱 流速 # 柱温 ε 二极管阵列检测器 检测波长为 并同时采集 ∗ 的

光谱图 ∀结果  在本色谱条件下 种降压药有很好的分离度 最小检出量阿替洛尔 !盐酸可乐定 !卡托普利 !苯磺酸氨氯地

平 !酒石酸美托洛尔为 氢氯噻嗪 !盐酸地尔硫卓为 盐酸普奈洛尔 !利血平为 ∀结论  本法简便准确 可作为

降压保健品及中成药中非法添加化学成分的快速筛查方法 ∀
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  目前中药制剂及保健品中非法添加化学合成降压药的

现象时有发生 对人民健康造成危害 ∀降压类药品西药降压

疗效迅速 但长期应用有些副作用 患者希望服用副作用小

的中成药 造假者为迎合患者的这一需求 在一些降压中成

药中擅自添加氢氯噻嗪等降压西药 ∀患者误认为中成药属

天然中药 不知其中添加了西药 如再和西药降压药同服 往

往使血压骤然下降或发生较大波动 还易加重肾损害 诱发

中风 甚至发生生命危险 ∀本实验以阿替洛尔 !氢氯噻嗪 !盐

酸可乐定 !卡托普利 !酒石酸美托洛尔 !盐酸普奈洛尔 !盐酸

地尔硫卓 !利血平 !苯磺酸氨氯地平作为筛查目标 ∀降压化

学药的高效液相色谱测定已有报道 ≈ 2 但一次性确定所鉴

别的中成药及保健品中是否非法添加了 种化学药品的检

测方法未见报道 为打击非法添加化学药品的行为 笔者建

立了中成药及保健品中非法添加阿替洛尔 !氢氯噻嗪 !盐酸

可乐定 !卡托普利 !酒石酸美托洛尔 !盐酸普奈洛尔 !盐酸地

尔硫卓 !利血平 !苯磺酸氨氯地平的 °2 ° ≤ 2⁄ ⁄检测

方法 ∀

1  仪器试药

戴安 ° 高效液相色谱仪 德国 ⁄ ∞÷公司 °

泵 ≥ 2 自动进样器 ××≤ 2 柱温箱 °⁄ 2 二极管阵

列检测器 ∀

氢氯噻嗪 批号 2 !盐酸可乐定 批号 2

!卡托普利 批号 2 !阿替洛尔 批号 2

!吲达帕胺 批号 2 !苯磺酸氨氯地平 批号
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2 !酒石酸美托洛尔 批号 2 !盐酸

普奈洛尔 批号 2 !盐酸地尔硫卓 批号

2 对照品 均购自中国药品生物制品检定所 甲醇

为色谱纯 水为超纯水 其他试剂为分析纯 ∀降压保健品及

药品 实验样品为市场购买 ∀

2  色谱条件与系统适用性试验

以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 以甲醇为流动相

# 磷酸二氢钾溶液 用磷酸调 值至

为流动相 按表 进行梯度洗脱 流速 # 柱

温 ε 二极管阵列检测器 检测波长为 及 ∗

扫描 ∀理论板数按盐酸普奈洛尔峰计算为 ∀此

色谱条件下 种对照品分离良好 色谱图见图 光谱图

见图 ∀

表 1  线性梯度运用时间表

Ταβ 1  ∏

时间 流动相 流动相

∗

∗ ψ ψ

∗

∗ ψ ψ

∗

图 3  紫外光谱图

Φιγ 3  ≥ ∏ √

3  方法与结果

3 1  对照品溶液的制备

分别精密称取阿替洛尔 !氢氯噻嗪 !盐酸可乐定 !卡托普

利 !酒石酸美托洛尔 !盐酸普奈洛尔 !盐酸地尔硫卓 !利血平 !

苯磺酸氨氯地平对照品 置 量瓶中 加甲醇 2乙

腈 Β 超声溶解并稀释至刻度 摇匀 制得对照品储备液 ∀

分别精密量取氢氯噻嗪 !利血平 !盐酸可乐定 !苯磺酸氨氯地

平 !盐酸普奈洛尔储备液 卡托普利 !阿替洛尔 !酒石酸

美托洛尔 !盐酸地尔硫卓 置 量瓶中 加甲醇 2乙

腈 Β 稀释至刻度 摇匀 制成每 各含氢氯噻嗪 !利血

平 !盐酸可乐定 !苯磺酸氨氯地平 !盐酸普奈洛尔 卡

托普利 !阿替洛尔 !酒石酸美托洛尔 !盐酸地尔硫卓

的混合溶液 即得 ∀

3 2  供试品溶液的制备

取供试样品 次服用量 片剂研细 胶囊取内容物 置

量瓶中 加甲醇 2乙腈 Β 适量 超声处理 加甲

醇稀释至刻度 摇匀 滤过 滤液用 Λ 滤膜滤过 即得 ∀

3 3  测定法
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分别精密吸取混合对照品溶液 !供试品溶液各 Λ 注

入液相色谱仪 按上述色谱条件测定 同时记录二极管阵列

紫外光谱 ∀供试品高效液相色谱图中 在阿替洛尔 !氢氯噻

嗪 !盐酸可乐定 !卡托普利 !酒石酸美托洛尔 !盐酸普奈洛尔 !

盐酸地尔硫卓 !利血平 !苯磺酸氨氯地平对照品对照品相同

保留时间处 不得检出与上述对照品保留时间及紫外光谱一

致的色谱峰 ∀

3 4  检测限

取 / 0项下对照品溶液 逐级稀释 以信噪比为 时的

浓度为检测限 结果阿替洛尔 !盐酸可乐定 !卡托普利 !苯磺

酸氨氯地平 !酒石酸美托洛尔为 氢氯噻嗪 !盐酸地尔

硫卓为 盐酸普奈洛尔 !利血平为 符合测定要求 ∀

3 5  稳定性

取混合对照品溶液 按含量测定方法 分别在

进样测定 结果色谱峰未见异常 ∀结果表明混合对照

品溶液 内测定基本稳定 考虑样品不可能同时添加上述

种化学药物 故未进行样品溶液的稳定性试验 ∀

4  讨论

4 1  检测波长的确定及紫外光谱比较

取混合对照品溶液 进样 按上述色谱条件测定 同时记

录二极管阵列紫外光谱 盐酸可乐定 !卡托普利末端吸收较

强 阿替洛尔 !酒石酸美托洛尔 !盐酸普奈洛尔 !利血平 成

分在 处都有较强吸收 盐酸地尔硫卓 !苯磺酸氨氯地

平 种成分在 波长处有最大吸收 为兼顾 种成分

同时测定 选择 为检测波长 并同时采集 ∗

的光谱图 比较供试品中相应色谱峰与对照品峰的紫外

光谱 ∀

4 2  利血平应避光操作 因其在光和热影响下 在 ≤ 2 位上

都将发生差向异构化现象 生成了 2异利血平 在酸及碱性

条件下 两个酯键水解 生成利血平酸 ∀鉴于上述情况 对照

品溶液应置于棕色量瓶中 避光保存 最好临用新配 硝苯地

平 !利血平溶液不适于长期保存 供试品溶液也应临用新配 ∀

4 3  本法用普通 ≤ 柱即可分离鉴定 种抗高血压化学成

分 方法快速且灵敏 可作为降压保健品及中成药中非法添

加化学成分的快速筛查方法 ∀
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° ≤测定复方首乌降脂胶囊中 2四羟基二苯乙烯 2 2 2Β2⁄2葡萄
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摘要 目的  建立复方首乌降脂胶囊中 2四羟基二苯乙烯 2 2 2Β2⁄2葡萄糖苷 ×× 的含量测定方法 ∀方法  采用

° ≤法 ⁄ ≤ 柱 ≅ Λ 流动相为甲醇 2 ≅ # 磷酸盐缓冲液 Β 柱温

ε 流速 # 检测波长 ∀结果  ×× 在 ∗ Λ 内呈良好的线性关系 ν ρ 加样回收

率为 ≥⁄为 ∀结论  该方法灵敏 !准确 !简便 可用于该制剂的质量控制 ∀

关键词 复方首乌降脂胶囊 2四羟基二苯乙烯 2 2 2Β2⁄2葡萄糖苷 ° ≤
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ 2 ¬ 2 2 2 2Β2⁄ ∏ ×

≤ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ ° ≤ ⁄ ≤ ∏ ¬∏ ≅ #

##中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期                ≤ ° ∏ ∏ ∂


