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高效液相色谱法测定复方氟罗沙星滴鼻液中氟罗沙星及盐酸麻黄碱的

含量
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摘要 }目的  采用高效液相色谱法分离测定复方氟罗沙星滴鼻液中的氟罗沙星及盐酸麻黄碱 ∀方法  固定相为 �µ²°¤¶¬̄ ≤t{

kxΛ° ow q|°° ≅ uxs°°l�°�≤ 柱 ~流动相为 s qsx°²̄r�枸橼酸2甲醇k{uΒt{ o用三乙胺调节 ³� 值至 w qsl ~流速为 t qs°�r°¬±o

检测波长为 uxy±° ∀结果  氟罗沙星的平均回收率为 tss qsv h o� ≥⁄� s quu h o盐酸麻黄碱的平均回收率为 tss qtu h o� ≥⁄

� s qv| h ∀结论  该法简便 !快速 !灵敏 ~结果稳定 o重现性好 ∀
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  复方氟罗沙星滴鼻液为广西桂东人民医院新近研制的

制剂 o处方 }每 tsss°�含氟罗沙星 vªo盐酸麻黄碱 tsªo氯化

钠 x q{ªo羟苯乙酯 s qvªo乳酸适量 ∀目前尚无含量测定方

法 o关于制剂中氟罗沙星≈t ou 及盐酸麻黄碱≈v ow 的测定方法

文献报道很多 ∀本实验采用高效液相色谱法同时测定复方

氟罗沙星滴鼻液中氟罗沙星及盐酸麻黄碱的含量 o方法简

便 !快速 o结果满意 ∀现介绍如下 }

1  仪器 !试剂与样品

�≤ p y�高效液相色谱仪k日本岛津l ~氟罗沙星对照品

k台州市精细化工有限公司提供 o含量 || q{ h l ~盐酸麻黄碱

k山西大同制药厂 批号 ||szutl ~辅料均为药用规格 ~复方氟

罗沙星滴鼻液k广西桂东人民医院制剂室l ~实验试剂均为分

析纯 ∀

2  实验方法与结果

2 q1  色谱条件

色谱柱为 �µ²°¤¶¬̄ ≤t{kxΛ° ow q|°° ≅ uxs°°l ~流动相

为 s qsx°²̄r�枸橼酸2甲醇k{uΒt{ o用三乙胺调节 ³� 值至 w q

sl ~流速为 t qs°�r°¬± ~检测波长为 uxy±° ~进样量为 usΛ�∀

2 q2  线性关系考察

精密称取氟罗沙星对照品适量 o滴加乳酸少许k约 s q

x°�l使溶解 o并加流动相稀释成浓度为 ys ozu o{w o|y ots{ o

tusΛªr°�的溶液 ∀进样 usΛ�记录色谱图 o以峰面积 � 对

进样浓度 ≤ kΛªr°�l进行线性回归 ∀得回归方程为 Α �

tuzv .wt Χp {zu oρ � s q||||k ν � yl ~表明氟罗沙星在 ys ∗

tusΛªr°�内呈良好的线性关系 ∀

精密称取盐酸麻黄碱适量 o加流动相稀释成浓度为 uss o

uws ou{s ovus ovys owssΛªr°�的溶液 ∀进样 usΛ�记录色谱

图 o以峰面积 �对进样浓度 ≤kΛªr°�l进行线性回归 ∀得回

归方程为 Α � wx .wux Χn z|y oΧ� s q|||zk ν � yl ∀表明盐酸

麻黄碱在 uss ∗ wssΛªr°�浓度范围内呈良好的线性关系 ∀
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2 q3  精密度试验

取同一份供试品溶液多次进样 o结果氟罗沙星和盐酸麻

黄碱峰面积的 � ≥⁄k ν � xl分别为 s qtx h和 s quw h o表明本

法的精密度较好 ∀

2 q4  稳定性试验

取同一供试品溶液 o每隔 u«进样一次 o测峰面积 o共 x

次 o结果氟罗沙星和盐酸麻黄碱峰面积的 � ≥⁄ 分别为

s qvz h和 s qvv h o表明供试品溶液较稳定 ∀

2 q5  重现性试验

取同一批号样品 o按本法测定 x次 o结果氟罗沙星和盐

酸麻黄碱面积的 � ≥⁄分别为 s qvz h和 s quw h ∀

2 q6  回收率试验

按处方比例配制含氟罗沙星 !盐酸麻黄碱分别为标示量

的 {s h !tss h !tus h的模拟制剂 |份 o分别按本法测定 o结

果氟罗沙星和盐酸麻黄碱的平均回收率分别为 tss qsv h和

tss qtu h o� ≥⁄分别为 s quu h和 s qv| h ∀

2 q7  样品测定

精密吸取复方氟罗沙星滴鼻液 v°�o置 tss°�量瓶中

加流动相稀释至刻度 o摇匀 o制成供试品溶液 ∀另精密称取

对照品氟罗沙星 wx°ª和盐酸麻黄碱 txs°ªo置 tss°�量瓶

中加乳酸少许使溶解并加流动相稀释至刻度 o摇匀 o精密吸

取 ts°�o置 xs°�量瓶中加流动相稀释至刻度 o摇匀 o制成

对照品溶液 ∀分别取供试品溶液和对照品溶液各 usΛ�进

样 o测得峰面积 o以外标法计算含量 ∀结果见表 t ∀

表 1  样品测定结果k ν � xl

Ταβ 1  × «̈ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²±k ν � xl

批号
氟罗沙星 盐酸麻黄碱

标示量 h � ≥⁄h 标示量 h � ≥⁄h

susuut || qux s qu{ || q{t s qtx

suswuu tss qvx s qut || qvx s qvs

susysw tss qut s qvz || q|z s quw

3  讨论

3 q1  溶剂的选择

氟罗沙星在水溶液中极微溶解而在乳酸或冰醋酸中极

易溶解 o而本品处方中也含有少量乳酸 o因此氟罗沙星对照

品均先滴加少许乳酸使溶解 o再加流动相稀释 ∀

3 q2  流动相的选择

氟罗沙星极性较强 o用枸椽酸 !甲醇组分为流动相时 o在

≤t{柱上强烈吸附 o易造成峰形拖尾 o故加入三乙胺改善峰

形 ∀

3 q3  流动相的 ³� 对色谱行为的影响

随着 ³� 升高 o盐酸麻黄碱峰的保留时间增长 o³� 降低 o

经相反 ~通过实验确定流动相的 ³� 为 w qs时 o氟罗沙星和盐

酸麻黄碱两峰分离效果最好 o其分离度为 v q{ ∀

3 q4  波长的选择

氟罗沙星在 uxw±° 有最大吸收≈u  o盐酸麻黄碱则在

uxy±°有最大吸收≈v  o虽然处方中盐酸麻黄碱的含量较多 o

但考虑到其吸收系数较小 o而氟罗沙星在 uxw±° 的吸收与

uxy±°相差不大 o故选择测定波长为 uxy±° ∀

3 q5  由色谱图可证明 o氟罗沙星和盐酸麻黄碱两峰分离度

好 o流动相简便 o重现性好 o可用于该制剂的质量控制 ∀
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摘要 }目的  建立测定盐酸小檗碱含量的方法 ∀方法  用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 o以乙腈2s qsx°²̄r�磷酸二氢钾

ku{Βzul为流动相 o进行含量测定 ∀结果  盐酸小檗碱在 s ∗ t qts{Λª# °�p t内呈良好的线性关系 ∀平均回收率为 |z q{ h o

� ≥⁄� t qxw h ∀结论  可用于去糖胶囊的质量控制 ∀
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