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HPLC测定盐酸度洛西汀的含量 
 

张根元，陶伟博，徐永梅(南京工业大学江苏省药物研究所有限公司，南京 210009) 

 

摘要：目的  建立高效液相色谱法测定盐酸度洛西汀含量的方法。方法  采用 Kromasil C8 柱(250 mm×4.6 mm，5 µm)，

流动相为乙腈-0.01 mol·L1 磷酸氢二钠溶液(pH 6.0)(45∶55)，流速为 1.0 mL·min1，检测波长为 290 nm。结果  盐酸度洛

西汀的线性范围为 8.104~12.156 μg·mL1(r=0.999 9)。盐酸度洛西汀平均含量为 99.72%，RSD 为 0.66%。结论  该方法简

便、准确、专属，可用于盐酸度洛西汀的含量测定。 
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HPLC Determination of Duloxetine Hydrochloride 
 
ZHANG Genyuan, TAO Weibo, XU Yongmei(Jiangsu Provincial Institute of Material Medica Co. Ltd., Nanjing 

University of Technology, Nanjing 210009, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish an HPLC method for the determination of duloxetine hydrochloride. METHODS  

The Kromasil C8(250 mm×4.6 mm, 5 μm) was used. The mobile phase was acetonitrible-0.02 mol·L1 disodium hydrogen 

phosphate solution (pH 6.0) (45∶55). The flow rate was 1.0 mL·min1. The detection wavelength was 290 nm. RESULTS  The 

calibration curve was linear in the range of 8.10412.156 μg·mL1 (r=0.999 9). The average content of duloxetine hydrochloride 
was 99.72% and RSD was 0.66%. CONCLUSION  The mothod is sample, accurate, specify and can be used for the 
determination of duloxetine hydrochloride. 

KEY WORDS：HPLC; duloxetine hydrochloride; content 

 

盐酸度洛西汀(duloxetine hydrochloride)为5-

羟色胺和去甲肾上腺素再摄取抑制剂，由美国礼

来公司开发研制，2002年8月美国FDA批准上市，

商品名：欣百达(Cymbalta)， 先用于抑郁症的治

疗，2004年8月12日获得欧盟批准，商品名是

Yentreve，用于妇女中至重度应激性尿失禁症，

2004年9月美国FDA补充了适应症，用于目前唯一

治疗糖尿病周围神经痛的药物。盐酸度洛西汀化

学名为(+)-(S)-N-甲基-γ-(1-萘氧基)-2-噻吩丙胺盐

酸盐，其结构式见图1。盐酸度洛西汀的测定主要

是高效液相色谱法[1-7]，本试验建立的HPLC定量方

法为盐酸度洛西汀的质量评价提供了科学依据。            

 
图 1  盐酸度洛西汀的化学结构式 

Fig 1  Chemical structure of duloxetine hydrochloride 

1  仪器与试药 

Waters 高效液相色谱仪，包括 Waters510 泵，

SPD-10Avp 紫外检测器(日本岛津)，7125 进样阀

(RHEDYNE)，HW 色谱工作站。盐酸度洛西汀样

品(江苏省药物研究所合成室，批号：040220，

040224，040226)，盐酸度洛西汀对照品(江苏省药
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物研究所合成室，批号：030306，含量：99.65%；

有关物质：0.19%)；乙腈为色谱纯，磷酸氢二钠及

磷酸均为分析纯。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件与系统适用性试验 

色谱柱：Kromasil C8柱(250 mm×4.6 mm，

5 μm)；流动相：乙腈-0.01 mol·L1磷酸氢二钠溶液

(45∶55，用磷酸调pH至6.0)；流速：1.0 mL·min1；

检测波长：290 nm；柱温：室温；理论板数按盐

酸度洛西汀峰计算为12 717。在该色谱条件下盐酸

度洛西汀的保留时间约为9 min，见图2。 

 
图 2  盐酸度洛西汀对照品(A)及样品(B)的高效液相色谱图 

Fig 2  HPLC chromatograms of the reference substance (A) 
and sample of duloxetine hydrochloride (B) 

2.2  对照品溶液的配制  

取盐酸度洛西汀对照品 10 mg，精密称定，置

100 mL 量瓶中，加流动相溶解并加至刻度，摇匀，

精密量取 5 mL，置 50 mL 量瓶中，加流动相稀释

至刻度，摇匀，即得。 

2.3  供试品溶液的配制  

取盐酸度洛西汀 10 mg，精密称定，置 100 mL

量瓶中，加流动相溶解并加至刻度，摇匀，精密

量取 5 mL，置 50 mL 量瓶中，加流动相稀释至刻

度，摇匀，即得。 

2.4  线性关系考察   

取盐酸度洛西汀对照品 10 mg，精密称定，置

100 mL 量瓶中，加流动相适量使溶解，并加至刻

度，摇匀，精密量取 4.0，4.5，5.0，5.5，6.0 mL，

置 50 mL 量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇匀，取

上述各溶液 20 μL，分别注入色谱仪，记录色谱图，

并以浓度为横坐标，峰面积为纵坐标进行线性回

归，计算得到回归方程：Y=1.531 7×103+4.07×104X 

(r=0.999 9)，盐酸度洛西汀在 8.104~12.156 μg·mL1

内线性关系良好。 

2.5  仪器精密度试验   

取 10.0 μg·mL1 对照品溶液 20 μL，重复进样

6 次，记录峰面积，结果 RSD 为 0.83%，说明仪

器精密度较好。 

2.6  重复性试验   

精密称取同批样品 6 份，按“2.3”项下方法

操作，进样 20 μL，在上述色谱条件下，分别测定

各份样品的含量，结果平均含量为 99.72%，RSD

为 0.66%，说明重复性较好。 

2.7  稳定性试验   

取供试品溶液 1 份，分别在 0，2，4，6，8 h

进样 20 μL，记录峰面积，结果 RSD 为 0.67%，表

明供试品溶液在 8 h 内稳定。 

2.8  样品的含量测定   

取供试品溶液及对照品溶液各 20 μL，分别注

入液相色谱仪，记录色谱图，按外标法以峰面积

计算样品的含量，每批样品平行测定 3 份，结果

见表 1。 

表 1  样品含量测定结果(n=3) 

Tab 1  Results of sample determination (n=3) 
批号 含量/% RSD/% 

040220 99.75 0.53 
040224 99.54 0.60 
040226 99.37 0.39 

3  讨论 

文献[1]采用梯度洗脱法检查盐酸度洛西汀的

有关物质，该方法不简便，不适合快速分析；文

献[2]采用二极管阵列检测器测定盐酸度洛西汀原

料有关物质，但该检测器不普及；文献[3]采用乙

腈-0.05 mol·L1醋酸铵溶液(55∶45，用三乙胺调

pH 9.0)，该流动相的pH值较高，对色谱柱要求高，

不利于色谱柱的保护。本试验的流动相系统，参

考了盐酸度洛西汀主要中间体检查的色谱条件[8]，

在此基础上，对组成进行了优化调整， 终采用

乙腈-0.01 mol·L1磷酸氢二钠溶液(45∶55，用磷酸

调pH至6.0)为流动相，该色谱条件通过盐酸度洛西

汀与各合成原料及中间体的分离度试验和破坏性

试验等方法学研究，表明方法简便、专属性强、

灵敏度高，该条件同时也可用于盐酸度洛西汀的

有关物质检查。 
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老慢清糖浆中异秦皮啶的含量测定 
 

唐德智(广西南宁食品药品检验所，南宁 530001) 

 
摘要：目的  建立老慢清糖浆中异秦皮啶的含量测定方法。方法  采用反相高效液相色谱法。色谱柱：Shim-pack VP-ODS C18

柱(250 mm×4.6 mm，5 µm)，流动相：乙腈-0.2%磷酸(19∶81)，检测波长：344 nm，流速：1.0 mL·min1，柱温：30 ℃。

结果  异秦皮啶在 0.214~1.922 µg 内线性关系良好，相关系数 r=0.999 9，平均回收率为 99.1%，RSD=1.2%(n=9)。 结论 该

方法简便、准确、重复性好，可用于老慢清糖浆的质量控制。 

关键词：高效液相色谱法；老慢清糖浆；异秦皮啶  

中图分类号：R917.101       文献标志码：B       文章编号：1007-7693(2010)05-0431-03 

 
Determination of Isofraxidin in Laomanqing Syrup 
 
TANG Dezhi(Nanning Institute for Food and Drug Control of Guangxi, Nanning 530001, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To determine the quantity of isofraxidin in Laomanqing syrup. METHODS  RP-HPLC was used. 
Chromatographic conditions: Shim-pack VP-ODS C18 column (250 mm×4.6mm, 5 μm), the mobile phase consisted of 

acetonitrile-0.2% phosphoric acid aqueous solution(19∶81), the flow rate 1.0 mL·min1, the detective wavelength 344 nm and 

column temperature 30 ℃. RESULTS  The calibration curve was linear in the range of 0.2141.922 μg for the isofraxidin 
(r=0.999 9). The average recovery was 99.1% and the RSD was 1.2% (n=9). CONCLUSION  The method is simple and accurate 
with good repeatability, which may be used for the quality control of Laomanqing syrup. 
KEY WORDS: HPLC; Laomanqing syrup; isofraxidin 

 

老慢清糖浆是医院制剂，是由肿节风、橘红、

鱼腥草、上莲下柳、桔梗、一七莲等中药材经加

工提取后制成的中药复方制剂，具有清肺润肺，

止咳化痰的功效。临床上用于治疗老年性支气管

炎，感冒引起的咳嗽。方中肿节风为主药，所占

比例较大，其主要有效成分为异秦皮啶[1]。原质量

标准简单，无含量测定项目。本试验采用HPLC测

定该制剂中异秦皮啶的含量。方法学研究表明，

该方法简便、准确，重复性好，可作为该制剂的

质量控制方法。 

1  仪器与试药 

LC-2010A HT高效液相色谱仪 (日本岛津公

司)：包括四元梯度泵、自动进样器、紫外检测器、

色谱工作站；日本岛津UV-1601紫外分光光度计；

BP211D电子天平(德国塞多利斯公司)。 

异秦皮啶对照品(中国药品生物制品检定所, 

批号：110837-200304，供含量测定用)；老慢清糖浆：

医院制剂(广西天等县人民医院制剂室，批准文号：

桂药制字Z10060001， 批号： 20050915、20061020、

20070913、20071012、20080324)；乙腈、磷酸为色

谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分析纯。 
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