
器 ≥° 积分仪 ∀

1 2  药品与试剂

对照品氯霉素 !地塞米松磷酸钠 含量 以

上 ∀氯地滴眼液 本院制剂室配制 ∀甲醇为色谱纯

水为本院制剂室注射用水 ∀

2  色谱条件与色谱参数

2 1  色谱条件

色谱柱 ≤ ≅ Λ 流动

相 ∗ 甲醇 自 ∗ 甲醇浓度逐渐升至

维持 流速 紫外检测波长 ∗

∗ ∀进样 Λ ∀

2 2  色谱参数

此条件下 地塞米松磷酸钠塔板数 氯霉素

塔板数 二组分分离度 ∀地塞米松磷酸钠保留

时间 氯霉素保留时间 ∀色谱图见图

∀

图 1  ° ≤ 测定氯地眼药水色谱图

地塞米松磷酸钠 氯霉素

3  方法与结果

3 1  线性关系

以 甲醇制备样品 使样品分别含氯霉素

和 Λ 地塞米松磷酸钠

和 Λ Λ 进样 ∀峰面积与药物浓度回归得线

性方程 ∀氯霉素 !地塞米松磷酸钠线性方程分别为 Ψ

Λ ≅ Ξ , ρ . ; Ψ

Λ ≅ Ξ , ρ ∀结果

表明 氯霉素在 ∗ Λ !地塞米松磷酸钠在

∗ Λ 范围内线性关系良好 ∀

3 2  精密度实验

在上述色谱条件下取样品溶液重复进样 测定二

组分 ΡΣ∆ ∀氯霉素 ΡΣ∆ ν 地塞米松磷酸钠

ΡΣ∆ ν ∀结果表明本法精密度较好 ∀

3 3  回收率实验

精密称取氯霉素 !地塞米松磷酸钠 以处方量配制

样品 进样测定 ∀得氯霉素 !地塞米松磷酸钠回收率分

别为 ΡΣ∆分别为 ν ∀

3 4  样品测定

精密量取氯地眼药水样品 于 量瓶 以

流动相稀释至刻度 Λ 进样 测定氯地眼药水中氯霉

素 地塞米松磷酸钠含量 ∀批号为 的氯地眼药

水含量测定结果为 氯霉素含量为标示量的 地

塞米松磷酸钠含量为标示量的 ∀

4  讨  论

4 1  氯地眼药水处方比较简单 仅含氯霉素和地塞米

松磷酸钠 ∀曾试用紫外双波长法测定地塞米松磷酸钠

含量 地塞米松磷酸钠最大吸收波长 因

处氯霉素的吸收很大 而处方中地塞米松磷酸钠量仅

为氯霉素量的 故测定的误差很大 放弃了双波长

法 ∀

4 2  流动相甲醇浓度中途提高 目的是兼顾氯霉素

地塞米松磷酸钠 使二者都有较适合保留时间 较好峰

形 ∀不改变甲醇浓度 一直使用 甲醇为流动相 氯

霉素 稍长 但峰形尚可 也可接受 ∀对于不

能进行梯度洗脱的机器 可以使用 甲醇为流动相 ∀

4 3  地塞米松与地塞米松磷酸钠 因水溶性差别很

大 保留时间相去甚远≈袁建平 李文德 ° ≤ 法测定

眼药水中地塞米松磷酸钠及分解产物 现代应用药学

杂志 Β ∀本实验中地塞米松磷酸钠出

峰在氯霉素之前 而地塞米松出峰远在氯霉素之后 测

定中要注意不要混淆了二者 ∀

收稿日期

高效液相色谱法测定金艾康中汉防已甲素的含量

于伟健  蔡永葆  蒋礼年 上海 上海市徐汇区中心医院 杭州 浙江康恩贝集团有限公司

摘要  目的 建立一种准确度和灵敏度高 重现性好的汉防已甲素高效液相色谱测定法 ∀方法 采用 ⁄≥ ≤

≅ 为分析柱 流动相 十二烷基磺酸钠2乙腈2 磷酸盐缓冲液 Β Β 检测波长
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∀结果 含量测定汉防已甲素在 ∗ Λ 线性关系良好 回收率 ΡΣ∆ 为 ∀结论 建立的

含量测定方法简便 !准确 !灵敏 ∀

关键词  高效液相色谱法 金艾康 汉防已甲素

∆ετερµινατιον οφ τετρανδρινειν ϑινακε βψ ΗΠΛΧ

≠∏ • ≠∏ • ≤ ≠ ≤ ≠ (Τηε Χεντραλ Ηοσπιταλ οφ Ξυηυι ∆ιστριχτ ιν

Σηανγηαι , Σηανγηαι

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × ∏ √ ∏

ΜΕΤΗΟ∆Σ :× ∏ ⁄≥ ≤ ≅ ∏ ∏ 2

2 ∏ Β Β √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ :×

√ ∗ Λ ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× ∏

√

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ° ≤

  金艾康 是以天然植物药汉防已块根中提

取分离得到的有效成分汉防已甲素 × 为主

要原料制成的片剂 具有镇痛 !抗炎 !抗肝纤维化≈ !抗

矽肺及逆转肿瘤化疗多药耐药性≈ ∗ 等功效 临床上

用于风湿性关节痛 !肝硬化 !矽肺及肿瘤化疗等的治

疗 ∀我院采用高效液相色谱法测定其主要成分汉防已

甲素的含量 为控制药品质量提供了依据 ∀

1  实验部分

1 1  仪器与试药

仪器 ≤2 高效液相色谱仪 日本岛津 ∀

试剂 乙腈为色谱纯 水为超纯水 其它试剂均为

分析纯 ∀

对照品 汉防已甲素对照品含量为 中国药

品生物制品检定所 ∀

样品 金艾康 浙江康恩贝集团金华制药厂 ∀

1 2  实验条件

1 2 1  色谱条件 色谱柱 ⁄≥ ≤ 柱 ≅

流动相 十二烷基磺酸钠2乙腈2 磷

酸盐缓冲液 Β Β 流速 紫

外检测波长 进样量 Λ 检测器灵敏度

ƒ≥ ∀按以上条件分析 样品分离色谱图见图 ∀

1 3  方法和结果

1 3 1  标准曲线测定 精密称取汉防已甲素对照品

置于 量瓶中 加流动相溶解并稀释至刻

度 摇匀 精密量取 置于 量瓶中加流动相稀

释至刻度 摇匀 即得汉防已甲素 Λ 的对照品

溶液 ∀将此对照品溶液进一步稀释成

和 Λ 按上述条件分别进样 以测得峰面

图 1  对照品 !样品及空白色谱图

汉防已甲素对照品 样品 ≤ 空白 汉防已甲素峰

积积分值为纵坐标 汉防已甲素进样量 Λ 为横坐标

计算得回归方程 Ψ . Ξ . ,相关系数 ρ

. (ν ) ,表明汉防已甲素在 ∗ Λ 呈线

性 ∀

1 3 2  供试品溶液制备 取本品 片 精密称重 计算

平均片重 研细 精密称定细粉约 相当于汉防已

甲素 置于 量瓶中 加流动相溶解后稀释

至刻度 摇匀 用孔径为 Λ 的微孔滤膜过滤 量取

滤液 置 量瓶中加流动相稀释至刻度 摇匀

作为供试品溶液 ∀

1 3 3  稳定性试验 精密吸取同一供试品溶液

每间隔 进样测定 结果表明供试品溶液在 内

基本稳定 ΡΣ∆ , ν ∀
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1 3 4  精密度试验 精密吸取同一批号供试品溶液

重复进样 次 依法测定峰面积积分值分别为

和 ΡΣ∆ ν ∀

1 3 5  重现性实验 依法测定同一批号样 的

峰面积积分值分别为 和

ΡΣ∆ 为 ∀

1 3 6  回收率试验 取已知含量样品 批号 含

量为标示量的 细粉 加入对照品适量

照供试品溶液制备方法制备 按上述方法测定 结果见

表 ∀

表  汉防已甲素回收率试验

对照品加入量 测得量 回收率 平均回收率 ΡΣ∆

  

1 3 7  样品测定 分别精密吸取 个批号供试品溶液

各 Λ 注入液相色谱仪 依法测定 计算汉防已甲素

含量 结果见表 ∀

2  讨论与结论

在浙江省药品标准≈ 中 金艾康中汉防已甲素含

量的测定采用分光光度法 该方法灵敏度较低 重现性

较差 ∀而本实验所研究的高效液相色谱法则具有分

表 2  样品汉防已甲素含量测定结果

批号 含量 相当于标示量 ΡΣ∆

     

离效果好 !灵敏度高 !重现性好等优点 ∀在筛选了多种

色谱条件后选择了以十二烷基磺酸钠2乙腈2

磷酸盐缓冲液 Β Β 为流动相分离效果

较好 ∀对汉防已甲素标准液在 ∗ 扫描 结

果在 处有最大吸收峰 以 为检测波长 ∀

该方法的确立还为研究金艾康药代动力学打下了基

础 ∀
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ΗΠΛΧ法同时测定福辛普利钠片中福辛普利钠及其降解产物福辛

普利拉的含量

蒋国强  陈桂良 湖州 浙江湖州市药品检验所 上海 上海市药品检验所

摘要  目的 建立同时测定福辛普利钠片中福辛普利钠及其降解产物福辛普利拉的高效液相色谱法 ∀方法 以 Λ2

≤ ≅ Λ 为分析柱 三乙胺溶液 用磷酸调节 2乙腈 Β 为流动相 检测波

长 峰面积内标法 ∀结果 回收率与线性范围分别为 ν 福辛普利钠 ΡΣ∆ ∗

Λ 福辛普利拉 ΡΣ∆ ∗ Λ ∀结论 本法简便 适合福辛普利钠片中福辛普

利钠及其降解产物福辛普利拉的含量测定 ∀

关键词  高效液相色谱法 福辛普利钠 福辛普利钠片 福辛普利拉 含量测定

Σιµ υλτανεουσ δετερµινατιον οφ φοσινοπριλ σοδιυµ ανδ φοσινοπριλατ ιν φοσνοπριλ σοδιυµ ταβλετσ βψ

ΗΠΛΧ
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