
醇提取 o结果证明丸中蜜并未影响定量定性结果 o且此做法

简便 !快捷 ∀

4 q4  从蜜丸中提取有效成分的方法一般有索氏提取 !回流 !

水煎和超声提取法≈x  o但因丹参酮 µ � 对热 !光敏感 o不易长

时间进行水煎 !回流等操作 o经过比较本实验采取了超声波

提取 o即保证了丹参酮 µ �的含量 o又节省了实验时间 ∀

4 q5  众多文献中 o从丹参植物中提取丹参酮 µ � o溶剂多为

氯仿 !乙醚 !乙醇 !甲醇 o但本试验要从大蜜丸中提取主要有

效成分丹参酮 µ � o因丹参酮 µ �为脂溶性 o在甲醇中溶解性

好 o且甲醇短时间内超声对丹参酮 µ � 提取率高 o因此本试

验采用甲醇为补脑丸中丹参酮 µ �的提取溶剂 ∀

4 q6  川芎嗪易升华 o按一般点样量未出现斑点 o所以 o我们

采取了加大提取量 !点样量 !立即点样等措施 o结果可以鉴别

到样品中的川芎嗪成分 ∀

本实验通过对复方制剂通脉丸中君药丹参进行定量分

析 o对丹参 !川芎 !鸡血藤进行薄层定性分析 o实验结果准确 !

可靠 o可以此作通脉丸的质量标准 ∀
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反相高效液相色谱法测定盐酸索他洛尔氯化钠注射液的含量

徐国兵k安徽省药品检验所 o安徽  合肥 uvssytl

摘要 }目的  采用高效液相色谱法 o测定盐酸索他洛尔氯化钠注射液中盐酸索他洛尔的含量 ∀方法  色谱柱 }≥«¬°2³¤¦® ≤t{

txs°° ≅ w qy°° ~流动相 }甲醇2水2冰醋酸2三乙胺ktzΒ{zΒs qttΒs qtvl ~流速 }t°�r°¬±~检测波长 }uu{±° ∀结果  注射液测定

无干扰 ∀盐酸索他洛尔在浓度 | quz ∗ |u qzΛªr°�kµ� s q|||{l范围内线性关系良好 ~平均回收率 tss qy h o� ≥⁄� t qz h ∀结论

 本法准确 !简便 !可靠 o样品中其它物质对主药测定无干扰 ∀

关键词 }盐酸索他洛尔 ~高效液相色谱法 ~含量测定

中图分类号 }� |tz qst ~� |zt q|w    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkusswlsw2svss2su

∆ετερµινατιον οφ σοταλολ ηψδροχηλοριδε ανδ σοδιυµ χηλοριδεινϕεχτιον βψ ΗΠΛΧ

÷ � �∏²2¥¬±ª( Ανηυι Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ηεφει uvssyt , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«¤ � °2�°�≤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¶²·¤̄²̄ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¤±§¶²§¬∏° ¦«̄²µ¬§̈ ¬±­̈¦2

·¬²±q ΜΕΤΗΟ∆  ≥²·¤̄²̄ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¦²∏̄§¥̈ ¶̈³¤µ¤·̈§¥¼·«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ²© ° ·̈«¤±²̄2º¤·̈µ2¤¦̈·¬¦¤¦¬§2·«¼̄¤°¬±̈ ktzΒ{zΒs qtt

Βs qtvl q × «̈ ©̄²º µ¤·̈ º¤¶t qs°�r°¬±q × «̈ � ∂ §̈·̈¦·²µº¤¶¶̈·¤·uu{±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ  � ª²²§ ¬̄±̈ ¤µ¬·¼ º¤¶²√ µ̈·«̈ ¦²±¦̈±·µ¤2

·¬²±µ¤±ª̈ ²©| quz ∗ |u qzΛªr°�q ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶tss qy h q × «̈ � ≥⁄ ©²µµ̈³µ²§∏¦¬¥¬̄¬·¼ º¤¶t qz h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  

×«¬¶° ·̈«²§¬¶¤¦¦∏µ¤·̈ o¶¬°³̄¨¤±§µ̈ ¬̄¤¥̄¨q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :¶²·¤̄²̄ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~¶²§¬∏° ¦«̄²µ¬§̈ ¬±­̈¦·¬²± � °2�°�≤ ~§̈·̈µ°¬±¤·¬²±

  盐酸索他洛尔是一种 Β2肾上腺能受体阻断药 o本研究采

用反相高效液相色谱法 o测定盐酸索他洛尔氯化钠注射液中

盐酸索他洛的含量 o方法准确 !简便 !可靠 o辅料对主药测定

无干扰 ∀

1  仪器与试药

�× p t|st双光束紫外可见分光光度计 ~≥«¬°¤§½∏�≤ p

ts�× 泵 o≥°⁄ p ts� √³检测器 o≤ p � y� 色谱数据处理机 ∀

试验中所用的试剂均为分析纯或色谱纯 o水为自制的纯蒸馏

水 ∀盐酸索他洛尔对照品及样品均由研制单位提供 ∀

2  色谱条件与破坏性试验

2 q1  色谱条件

色谱柱 }≥«¬°2³¤¦® ≤�≤ �⁄≥ktxs�≅ w qy°°l柱 ∀流动

相 }甲醇2水2冰醋酸2三乙胺ktzΒ{zΒs qttΒs qtvl ~流速 }t°�r

°¬±~检测波长 }uu{±° o柱温 }室温 o进样量 usΛ�∀理论塔板
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数按盐酸索他洛尔计算应不低于 uxss ∀

2 q2  破坏性试验

取盐酸索他洛尔原料药约 s qs{ªo加 s qt°²̄r�的 �¤� �

溶液约 xs°�o加热煮沸 u«o放冷后用 s qt°²̄r� �≤¯调节溶

液 ³� 值至中性 ∀照含量测定项下的方法试验 ∀强酸 !强光 !

高温与高湿条件下的分解产物 o在此色谱条件下 o也与主成

分色谱峰达到良好的分离 ∀试验结果表明 o该流动相系统能

检出盐酸索他洛尔的分解产物 o且分离效果良好 ∀

3  方法与结果

3 q1  对照品溶液的制备

取经五氧化二磷减压干燥至恒重的盐酸索他洛尔对照

品适量 o加流动相溶解并稀释成每 t°�含 |u qzΛª的溶液 o作

为对照品贮备液 ∀精密吸取 v°�o置 ux°�量瓶中 o加流动

相稀释至刻度 o摇匀 o作为对照品溶液 ∀

3 q2  供试品溶液的制备

精密量取盐酸索他洛尔氯化钠注射液 v qs°�o置 uss°�

量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 o作为供试品溶液 ∀

3 q3  线性关系

精密吸取对照品贮备液 t qs ou qs ow qs oy qs ots qs°�o分

别置 ts°�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 ∀精密吸取

上述溶液各 usΛ�o注入高效液相色谱仪 o分别记录色谱图 o

以峰面积分值 � 为纵坐标 o浓度 ≤kΛªr°�l为横坐标 o得回

归方程 Α � tu wvu .x n w| {wy .u Χ, ρ � s .||| {( ν � xl ∀试

验结果表明 o盐酸索他洛尔在 | quz ∗ |u qzΛªr°�k ρ � s q

|||{l内 o即进样 s qt{x w ∗ t q{xwΛª有良好的线性关系 ∀

3 q4  精密度试验

精密吸取同一份样品溶液 o重复进样 y次 o测定盐酸索

他洛尔的峰面积积分值 o其相对标准偏差 � ≥⁄� s qww h ∀试

验结果表明 o本法精密度较好 ∀

3 q5  重现性试验

取同一批号的样品 y份 o照含量测定项下的方法 o测定

供试品中盐酸索他洛尔的含量 o其 � ≥⁄� s q{v h ∀试验结果

表明 o本法重现性较好 ∀

3 q6  稳定性试验

取供试品溶液每隔 u«进样一次 o依法测定峰面积积分

值 o至 ts«∀试验结果表明 o供试品溶液在 ts«内较稳定 ∀其

� ≥⁄� s q|{ h ∀

3 q7  回收率试验

按本品规格的 {s otss otus h o分别精密称取盐酸索他洛

尔原料适量 o与相应的辅料 o按处方工艺制成含量分别为标

示量的 {s otss otus h的样品溶液 ∀按含量测定项下的方法

依法测定 o结果见表 t ∀其平均回收率为 || quu h o� ≥⁄ �

s qvz h ∀试验表明本法准确性较好 ∀

表 1  加样回收试验结果

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©·«̈ ¤¶¶¤¼

加样比例
加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均值

k h l

� ≥⁄

k h l

{s h { quu { qus || qzy

{ qvs { quv || qty

{ qsu z q|v |{ q{{

tss h | q{y | q{s || qv|

ts qvv ts quw || qtv || quu s qvz

ts qv{ ts qvy || q{t

tus h tu qzx tu qyw || qtw

tt q{{ tt qzw |{ q{u

tu qzu tu qx{ |{ q|s

3 q8  样品测定

精密量取本品适量 o加流动相稀释成每 t°�约含盐酸

索他洛尔 tuΛª的溶液 o作为供试品溶液 ∀另取盐酸索他洛

尔对照品适量 o加流动相制成约含盐酸索他洛尔 tuΛª的溶

液作为对照品溶液 ∀精密吸取两种溶液各 usΛ�o分别注入

高效液相色谱仪 o记录色谱图 o按外标法 o以峰面积积分值计

算 o即得 ∀五批样品的含量分别为 tss qz otsw qw otsx q{ otst q

t o|x qz h ∀

4  讨论

4 q1  盐酸索他洛尔为含氮化合物的盐酸盐 o本研究曾采用

含氮化合物常用的高氯酸滴定法 o进行原料药的含量测定 o

选择几种不同的指示剂试验后 o滴定终点均不明显 ∀

4 q2  本研究先后采用不同的流动相 o经试验比较 o采用甲醇

2水2冰醋酸2三乙胺ktzΒ{zΒs qttΒs qtvl ~流速 }t°�r°¬±~检

测波长 }uu{±° o样品的分离度 !柱效及峰型等均较好 ∀方法

专属性强 o样品中的其它物质及降解产物无干扰 o可以用来

控制本制剂的质量 ∀
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