
品中盐酸维拉帕米的平均标示含量为 |{1yxh o� ≥⁄kh l �

t1szh ∀

219  回收率试验

取同一批号的维拉帕米栓 |份 o分成三组 ∀每份各取维

拉帕米栓 ts粒 o精密称定 o置小烧杯中 o于 zs ∗ {s ε 水浴上

熔融 o在不断搅拌下冷却至室温 o精密称取适量 k约含盐酸维

拉帕米 ws °ªlo置烧杯中 o每组分别加入浓度为 w1s °ª#

°�
pt的对照品储备溶液 {otsotu °�o再加入甲醇 ws °�ozs

∗ {s ε 水浴提取 ts °¬±o并于超声波上助溶 x °¬±o分次洗涤

容器 o并入 tss °�量瓶中 o最后以甲醇定容 o置冰浴中冷却 t

«o过滤 o取续滤液适量作为供试品溶液 ∀照 / u1t0项下色谱

条件 o注入高效液相色谱仪中 o计算其回收率 ∀平均回收率

为 tst1wth o� ≥⁄ � u1sxh kν � |l∀

2110  样品测定

取维拉帕米栓 ts粒 o精密称定 o置小烧杯中 o于 zs ∗ {s

ε 水浴上熔融 o在不断搅拌下冷却至室温 o精密称取适量 k约

含盐酸维拉帕米 {s °ªlo置烧杯中 o加入甲醇适量 ozs ∗ {s

ε 水浴提取 ts °¬±o并于超声波上助溶 x °¬±o分次洗涤容

器 o并入 tss °�量瓶中 o最后以甲醇定容 o置冰浴中冷却 t

«o过滤 o吸取 us Λ�o注入高效液相色谱仪中 o按外标法以峰

面积计算维拉帕米栓中盐酸维拉帕米的含量 ∀测定三批维

拉帕米栓 k批号 }sws|usosxstuwosxsuutlo盐酸维拉帕米标

示含量分别为 tsy1{th otst1sth o|{1yth o均符合规定 ∀

3  讨论

311  本实验利用盐酸维拉帕米宜溶于甲醇 o而栓剂基质难

溶于甲醇的特性 o采用甲醇于 {s ε 水浴提取样品 o同时冰浴

可使不溶于甲醇的栓剂基质析出而过滤除去 o回收率结果表

明本方法提取盐酸维拉帕米完全 ∀

312  盐酸维拉帕米的测定方法有紫外吸收光度法和 � °�≤

法 o分光光度法不能有效地消除栓剂基质的紫外吸收对样品

的干扰 o本实验建立了高效液相色谱法测定维拉帕米栓中盐

酸维拉帕米的含量 o栓剂基质对盐酸维拉帕米的测定无干

扰 o结果更准确 ∀本方法简便 !快捷 !准确 o适用于维拉帕米

栓的质量控制 ∀
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摘要 }目的  建立反相离子对色谱法测定三利巴布膏剂中盐酸利多卡因的含量 ∀方法  色谱柱为 �µ²°¤¶¬̄2≤t{ ktxs °° ≅ w1y

°°ox Λ°lo流动相为乙腈 2s1su °²̄# �
pt磷酸二氢钠 2三乙胺 kw{ΒxuΒs1txlo用磷酸调节 ³� 至 v1txo内含 ≥⁄≥ s1stx °²̄ #

�
pt
~检测波长 uus ±°~流速 t1s °�# °¬±

pt ∀结果  盐酸利多卡因在 u1st ∗ us1ts Λª# °�
pt线性关系良好 kρ� s1||| |oν �

xl∀低 !中 !高三种浓度的回收率分别为 k||1yv ? s1|slh !k||1xx ? s1xslh !k||1uy ? s1uylh ∀结论  建立的反相离子对

色谱法适用于该制剂中盐酸利多卡因的质量控制 ∀
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  三利巴布膏剂是由盐酸利多卡因等多种成分组成的复

方制剂 o主要用于疱疹后神经性疼痛以及跌打损伤的治疗 ∀

盐酸利多卡因是临床上常用的局部麻醉药 o将其制成巴布膏

剂 o既延长了药物的作用时间 o也减少了不良反应 ∀有关制

剂中盐酸利多卡因的含量测定方法主要有高效液相色谱法

和紫外光谱法 ≈t ∗ v 
o但由于盐酸利多卡因的化学结构中有含

氮的碱性基团 o在已报道的高效液相色谱法中 o盐酸利多卡

因的色谱行为存在程度不同的拖尾现象 o造成色谱峰对称性

差 o影响含量测定的准确性和灵敏度 ∀笔者建立了一种新的

盐酸利多卡因色谱分离方法 o并应用于三利巴布膏剂中盐酸

利多卡因的质量控制 ∀

1  仪器和试药

111  仪器

高效液相色谱仪 k�≤ p ts�×∂ °泵 o≥°⁄ p ts�∂ °紫外检

测器 o≤ p � {�色谱数据处理机 o日本岛津公司 ~� «̈ ²§¼±¨

zzux¬进样器 o配以 us Λ�定量环 o美国 � «̈ ²§¼±¨公司 l~ƒ�

p ussw电子天平 k上海天平仪器厂 l∀

112  药品和试剂

盐酸利多卡因对照品 k江苏济川制药有限公司提供 o含

量 ||1{h o批号 swswuwl~三利巴布膏剂 ≈上海长海医院自

制 o南制字 kussylƒxsswto规格每片 zs ¦°
u
o含盐酸利多卡因

vxs °ª~批号 sysvuzosyswtuosysvty ~十二烷基硫酸钠 !三

乙胺 !磷酸二氢钠和乙醇均为分析纯试剂 ~乙腈为色谱纯 ∀

2  样品制备

211  模拟样品和阴性对照

按处方工艺制备阴性对照和模拟样品 o测定溶液的配制

同供试品溶液制备 ∀

212  对照品溶液配制

精密称取盐酸利多卡因对照品 tss1x °ªo置 xs °�量瓶

中 o加水溶解并稀释至刻度 o摇匀 ∀

213  供试品溶液制备

取三利巴布剂一片 o剪碎 o置 uxs °�量瓶中 o加乙醇适

量 o超声处理 vs °¬±o|s ε 水浴加热 wx °¬±o放冷 o定容 o滤

过 o取续滤液 t1s °�于 tss °�量瓶中 o加水稀释至刻度 o

摇匀 ∀

3  方法与结果

311  色谱条件和系统适用性试验

色谱柱为 �µ²°¤¶¬̄2≤t{ ktxs °° ≅ w1y °°ox Λ°l~流动

相为乙腈 2s1su °²̄# �
pt磷酸二氢钠 2三乙胺 kw{ΒxuΒs1txlo

用磷酸调节 ³�至 v1txo内含 ≥⁄≥ s1stx °²̄# �
pt
~检测波长

uus ±°~流速 t1s °�# °¬±
pt
~进样量 }us Λ�∀按盐酸利多卡

因计算 o理论板数为 yv ssso与相邻峰的分离度大于 t1xo盐

酸利多卡因的保留时间约为 ts1y °¬±o阴性对照不干扰

测定 ∀

312  标准曲线的绘制

精密量取盐酸利多卡因对照品溶液 s1tos1vos1xos1zo

t1s °�o配成 u1stoy1svots1sxotw1szous1ts Λª# °�
pt系列

溶液 ∀精密吸取上述溶液 us Λ�o注入液相色谱仪 o测定峰面

积 ∀以浓度 χkΛª# °�
pt
l为横坐标 o峰面积 kΑl为纵坐标 o

求其回归方程为 }Α � vy szyχ p u s|y1z(ρ� s1||| |oν � xlo

表明在 u1st ∗ us1ts Λª# °�
pt线性关系良好 ∀

313  回收率试验

精密取已知含量的模拟样品适量 o分别相当于标示量的

{sh otssh和 tush o按供试品溶液制备项下操作 o进样 o记

录峰面积 o代入线性回归方程 o计算含量 ∀结果见表 t∀

表 1  盐酸利多卡因的回收率试验 kν � v, cξ ? σl

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � v, cξ ? σl

配制浓度

rΛª# °�pt

实测浓度

rΛª# °�pt

回收率

rh

� ≥⁄

rh

ttqus ttqty ? sqts ||qyv ? sq|s sq|s

twqss tvq|w ? sqsz ||qxx ? sqxs sqxs

tyq{s tyqyz ? sqsx ||quy ? squy squy

314  精密度试验

分别取 u1stots1sxous1ts Λª# °�
pt三个浓度的盐酸利

多卡因对照品溶液 o每个浓度重复进样 v次 o记录峰面积 o

代入线性回归方程 o计算含量并求算低 !中 !高三个浓度的

� ≥⁄分别为 t1wyh os1z{h和 t1zzh ∀

315  重复性试验

取同一批号的供试品 x份 o按样品处理方法操作 o并按

含量测定方法测定 o盐酸利多卡因的 � ≥⁄为 t1vsh kν � xl∀

316  稳定性试验

在供试品溶液配制后的 tu «内 o重复进样 x次 o记录峰

面积 o峰面积的 � ≥⁄为 s1yyh kν � xlo表明供试品溶液在 tu

«内稳定 ∀

317  样品测定

分别取不同批号的三利巴布膏剂 o按供试品溶液制备方

法操作 o并按外标法计算含量 o结果见表 u∀

表 2 三利巴布膏剂中盐酸利多卡因含量测定结果 kν �v, cξ ? σl

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²© ¬̄§²¦¤¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± ≥¤± ¬̄¦¤·¤³̄¤¶°kν

� v, cξ ? σl

批  号 含量 rh

sysvty {xqzs ? tq|t

sysvuz tssq{t ? sqww

syswtu |wqzu ? sqwu

4  讨论

本实验建立了离子对色谱法测定三利巴布膏剂中盐酸
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利多卡因的含量 ∀在进行方法学考察时 o发现盐酸利多卡因

在许多常用的色谱系统中保留时间短 o均存在拖尾现象 o主

要是由于此化合物的极性大 o在非极性固定相中不易保留 ~

而且结构中有含 �基团存在 o可能与柱填料的硅醇基之间有

一定的键合作用造成拖尾 o导致色谱峰不对称 ∀为此采用离

子对试剂十二烷基硫酸钠 o使其在酸性条件下与盐酸利多卡

因形成离子对 o不仅延长了盐酸利多卡因在非极性固定相的

保留 o而且减少了色谱峰的拖尾现象 o从而增加了色谱条件

的选择性 o改善了色谱的分离效果 ∀本研究对离子对试剂的

浓度进行了考察 o当其浓度为 s1ssz °²̄ # �
pt时 o盐酸利多

卡因的保留时间约为 z1x °¬±o与阴性对照 z1t °¬±和 |1s

°¬±的两个峰存在干扰 o但拖尾现象已得到改善 ~当其浓度增

加至 s1stx °²̄ # �
pt时 o保留时间约为 ts1y °¬±o干扰和拖

尾现象都得到解决 ∀本实验建立的离子对色谱法测定了三

利巴布膏剂中盐酸利多卡因的含量 o结果令人满意 ∀

本实验对样品的提取条件亦进行了考察 ∀提取溶剂采

用乙醇 o是从巴布膏剂主要是水溶性基质考虑的 o乙醇可更

好地溶解基质 o从而使盐酸利多卡因释放出来 ∀分别采用

|xh乙醇和无水乙醇提取时 o发现前者的样品含量高于后

者 o这可能与盐酸利多卡因是水溶性的化合物有关 ∀因此选

用 |xh乙醇作为提取溶剂 ∀同时也考察了样品提取的加热

时间对含量的影响 o结果显示 o当提取加热时间超过 wx °¬±

后 o随着加热时间的延长 o盐酸利多卡因的含量降低 o因此选

择加热时间为 wx °¬±∀
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摘要 }目的  建立维血康片中橙皮苷的含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法 o≤t{
色谱柱 o流动相为乙腈 2s1th磷酸溶

液 kusΒ{slo流速为 t1s °�# °¬±
pt
o检测波长为 u{v ±°o柱温为 vx ε o进样量为 ts Λ�∀结果  橙皮苷在 s1sx| u ∗ s1u|y s

Λª范围内线性关系良好 kρ� s1||| |lo平均加样回收率为 |{1tvh k� ≥⁄ � t1xwh l∀结论  本方法简便 !准确 !重复性好 o可

作为本品中橙皮苷的含量测定方法 ∀
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«̈ ¶³̈ µ¬§¬± ¬± • ¬̈¬∏̈ ®¤±ª·¤¥̄ ·̈¶q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °�≤~• ¬̈¬∏̈ ®¤±ª·¤¥̄ ·̈~� ¶̈³̈ µ¬§¬±

#|vt#中国现代应用药学杂志 uss{年 w月第 ux卷第 u期                ≤«¬± �� �°ouss{ �³µ¬̄o∂ ²̄qux �²qu




