
表 1  回收率测定结果k ν � |l

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·k ν � |l

试验号

样品中金

刚乙胺的

量k°ªl

加入金刚

乙胺的量

k°ªl

实测金刚

乙胺的量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

t ts qsy { t{ qsw || q{

u ts qsy { tz q|{ || qs

v ts qsy { t{ qs{ tss qu

w ts qsy ts us qss || qw

x ts qsy ts t| q{{ |{ qu || qt s q{

y ts qsy ts t| q|| || qv

z ts qsy tu ut q{u |{ qs

{ ts qsy tu uu qsy tss qs

| ts qsy tu ut q{z |{ qw

表 2  含量测定结果k标示含量 h oν � ul

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²±k̄ ¤¥̈¯̈ §¤°²∏±·h oν �

ul

批号 比色法 �≤ 法

��xst tst qw tss qy

��xsu || q| tss qt

��xsv || qs || q{

3  讨论

3 q1  原质量标准≈u 采用剧毒试剂 u ow2二硝基氟苯衍生 !萃

取后比色法测定含量 ∀实验中发现衍生各步骤要求高 o操作

烦琐 o过程长 o含量平行性差 ∀气相色谱法能克服上述缺点 ∀

3 q2  盐酸金刚乙胺在氯仿中溶解性较好 o直接稀释后采用

毛细管柱法测定 o峰形极差 o我们首先采用玻璃填充柱ku h

�� � n tx h °∞�2us � tss2tus 目铬姆沙珀 ou° ≅ v°°l o以

盐酸金刚烷胺为内标 o样品加氯仿溶解后直接测定 o结果也

能得到良好的峰形 o但各中间体不能得到较好的分离 o故我

们最后通过碱化后用氯仿提取再用毛细管柱法测定金刚乙

胺游离碱 o得到良好的峰形与分离度 ∀

3 q3  我们以离主峰最近的一杂质为分离度标志 o选用不同

的色谱柱k�°2t o�°2x o�°2xs n l及不同的程序升温条件 o结

果得到上述理想的色谱条件 ∀
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  氯霉素氢化可的松滴耳液是5中国医院制剂规范6k西药

制剂l第二版收载的品种 o具有抗炎 !抗过敏作用 o是临床常

用药物之一 o用于治疗中耳炎 o疗效确切 o其主要成分为氯霉

素和氢化可的松 ∀但该制剂质量标准只对氯霉素作了定量

规定 o而对氢化可的松仅作一般的定性描述 o难以起到控制

制剂质量的作用 ∀有关氯霉素的测定方法主要有紫外光谱

法 o氢化可的松有高效液相色谱法 ∀本实验依据两者在一定

波长区间均具有紫外吸收的特点 o经摸索建立了反相高效液

相色谱法同时测定该制剂中氯霉素和氢化可的松含量的方

法 ∀本法简单快速 o准确性和重现性均好 o结果满意 ∀

1  仪器与药品

1 q1  仪器

≥«¬°¤§½∏�≤ p ts�×√³高效液相色谱仪 o¶«¬°¤§½∏ ≥°⁄

p ts�√³紫外检测器 o� «̈ ²§¼±̈ zzux¬手动进样器 otsΛ�定

量管 o�≥色谱数据处理工作站 ∂ w qs n k杭州英谱l o¶«¬°¤§½∏

� ∂ p uxyƒ • 紫外分光度计 o� ·̈·̄̈µ�∞uws电子天平 ∀

1 q2  药品

氯霉素 !氢化可的松对照品k中国药品生物制品检定

所l o以上对照品经面积归一化测定含量均在 || qw h 以上 ∀

氯霉素氢化可的松滴耳液k自制l三批 o批号分别为 svsttx o

svstty osvstt{ o甲醇为色谱纯 o其他试剂均为分析纯 ∀

2  方法

2 q1  方法专属性考察

氯霉素易分解 o通过对氯霉素制备 s qt°²̄r��≤¯os qt

°²̄r��¤� � ots h �u �u溶液于 tss ε 水浴加热 vs°¬±及甲醇

溶液于 wxss̄ ¬强光照射 x«等破坏性试验 o经 �°�≤ 分离检

测 o结果表明采用 �°�≤ 测定氯霉素与氢化可的松含量的方

法专属性良好 ∀

2 q2  系统适用性试验

以 ≥«¬°¤§½∏ ≥«¬°2°¤¦® ∂ °2�⁄≥ 柱 kw qy°° ≅ tx¦° o

xΛ° ql为色谱柱 o甲醇2水k内含 t qx h 冰醋酸lkyxΒvxl为流

动相 o流速 t qs°�r°¬± o检测波长为 uws±° o进样量 tsΛ�o室

温 ∀在给定的色谱条件下 o氯霉素和氢化可的松的理论板数

分别为 u tss和 v sss o两组分的分离度达到 v qs以上 o其他

组分均不出峰 o不干扰测定 ∀

2 q3  线性关系

分别精密称取氯霉素 !氢化可的松对照品 xt qxs°ª和

ts q{s°ª于 ts°�量瓶中 o用甲醇溶解并稀释至刻度 o摇匀 o

再分别精密量取 s qv os qx ot qs ot qx ou qs°�于 x只 ts°�量

瓶中 o用甲醇稀释至刻度 o摇匀 ∀各进样 tsΛ�o测定峰面积 o

以两组分的峰面积 Αk ≅ tsyl与浓度 ΧkΛªr°�l o绘制标准

曲线 o回归方程 }氯霉素 Α � s .sszyy n s .ysy Χ, ρ � s q|||| ~

氢化可的松 Α � p s .ssx|v n s .zzu Χ, ρ � s q|||y ∀线性范

围分别为 }氯霉素 txw qx ∗ t svs qsΛªr°�~氢化可的松 vu qw

∗ uts qsΛªr°�∀由于标准曲线均通过原点 o定量方法采用

峰面积一点法 ∀

2 q4  精密度试验

取 svsttx批号样品 o精密配制浓度约为 xssΛªr°�的氯

霉素及 tssΛªr°�的氢化可的松样品溶液各 x份 o分别精密

量取 tsΛ�o注入液相色谱仪中 o以外标法计算 x份样品的含

量 o均值氯霉素为 |{ q{ h o� ≥⁄ � s qw| h o氢化可的松为

|| qy h o� ≥⁄ � s qv| h o日内精密度良好 ∀对 svsttx 样品 o

取样测定含量 o连续测定 x§o以外标法计算含量 o均值氯霉素

为 || qs h o� ≥⁄� s qx{ h o氢化可的松为 tss qs h o� ≥⁄� s q

ys h o日间精密度良好 ∀

2 q5  进样重复性

取同一份样品溶液连续进样 y次 o测得两组分峰面积的

� ≥⁄分别为 s qvx h k氯霉素l和 s qwu h k氢化可的松l ∀

2 q6  回收率试验

按处方比例配制模拟样品 o再按测定浓度的 {s h o

tss h otus h用甲醇配制供试溶液 o每个浓度配制 v 份 ∀另

精密称取氯霉素对照品和氢化可的松对照品各适量 o加甲醇

配制氯霉素浓度约为 xssΛªr°�和氢化可的松浓度约为

tssΛªr°�的混合对照品溶液 o各取对照溶液与供试溶液

tsΛ�o注入液相色谱仪中 o以外标法计算回收量 o得平均回收

率氯 霉 素 为 tss qt h o � ≥⁄ � s qw| h o氢 化 可 的 松 为

tss qut h o � ≥⁄� s qxu h ∀

2 q7  最低定量限

取对照溶液 tsΛ�进样 o按信噪比为 ts计算 o得最低定

量浓度氯霉素为 u{Λªr°�o氢化可的松为 yΛªr°�∀

表 1  样品含量测定结果k标示量 h oν � vl

Ταβ 1  ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄¨

批号
高效液相色谱法

氯霉素 氢化可的松

紫外光谱法

氯霉素

svsttx |{ qxks qwl || q{sks qvl || qvks q{l

svstty || qzks qxl |{ q|ks qwl tss qvks q|l

svstt{ || qsks qvl || quks qwl || qyks qyl

注 }括号内为 � ≥⁄值k h l

�²·̈¶}∂ ¤̄∏̈¶¬± ³¤µ̈±·«̈ ¶̈ º µ̈̈ � ≥⁄ k h l
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2 q8  样品测定

取本品 v批样品 o用内容量移液管分别精密量取 t°�o

置 xs°�量瓶中 o作为供试溶液 o照回收率试验项下自/另精

密称取 , ,0起 o依法操作 o计算含量 o所得结果与按法定方

法测定结果作比较 o结果见表 t ∀

3  讨论

3 q1  检测波长的选择

取氯霉素与氢化可的松的对照品溶液 o在 uss ∗ vss±°

波长区间扫描 o结果表明 o氯霉素在 uz{±°波长处有最大吸

收 o在 uv{±°波长处有最小吸收 ~氢化可的松在 uws±°处有

最大吸收 o考虑到处方中氯霉素与氢化可的松的量之比为 xΒ

t o因此在选择检测波长时尽可能提高氢化可的松的吸收值 o

同时降低氯霉素的吸收值 o故选择 uws±°作为检测波长 o氯

霉素在此波长处有谷吸收 o可克服因浓度差别过大带来的检

测困难 o从而提高两组分定量的准确性 ∀

3 q2  流动相的选择

曾试验用甲醇2水作为流动相 o氢化可的松拖尾现象严

重 o可能是氢可的松分子中羟基解离后与硅醇基发生吸附所

致 ∀可采用离子抑制技术加以消除 o向水相中添加冰醋酸 o

可大大减少氢化可的松的拖尾现象 o提高柱效 ∀经试验 o酸

浓度越大 o氢化可的松峰形越对称 o而对氯霉素峰形影响不

大 ∀另外 o增加有机相浓度 o可缩短两组分的保留时间 o对提

高柱效有利 ∀同时 o为了保护色谱柱 o尽可能降低酸的浓度 o

故选择最佳流动相组成为甲醇2水k内含 t qx h 冰醋酸lkyxΒ

vxl o所得两组分色谱峰形对称 o保留时间短 o柱效高 o分离度

大于 t qx o达到了快速分析的目的 ∀

3 q3  由于氯霉素遇酸 !碱 !空气及光线易降解 o分解失效 o其

降解产物在紫外区有吸收 o用紫外光谱法测定含量不能反映

这一变化情况 o而高效液相色谱法具有分离分析功能 o所测

含量较真实反映制剂的质量变化 o准确性好 o可靠性强 o而且

一次进样可同时测定两组分的含量 o省时省力 o结果准确 o可

作为该制剂的质控方法 ∀

收稿日期 }ussv2sv2u|

高效液相色谱法测定芩莲葛根片中葛根素的含量

张春辉 o杨晓云 o庞靖k青岛市药品检验所 o山东  青岛 uyysztl

摘要 }目的  建立芩莲葛根片中葛根素的含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法 o色谱柱为 ≤t{柱 o流动相为甲醇2水kuxΒ

zxl o检测波长 uxs±° ∀结果  此法线性关系良好 o平均加样回收率为 tss qu h ∀结论  方法简便可靠 o分离度好 o可用于芩莲

葛根片的质量控制 ∀
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  芩莲葛根片由葛根 !黄芩等四味药组成 o为广东省药品

标准收载品种 ∀具有解表清里的功能 o用于身热 o喘而汗出 o

烦躁口渴 o腹痛下痢等症 ∀其中葛根为方中君药 o而葛根素

又为葛根的主要活性成分之一 o具有活血通脉的功能 ∀葛根

素的测定方法主要有高效液相色谱法和薄层扫描法 o有多处

收载及报道≈u ov  ∀在此基础上 o我们采用高效液相色谱法测

定芩莲葛根片中葛根素的含量 o以控制其质量 ∀

1  仪器与试药

�≤ p usts�高效液相色谱仪k日本 o岛津l o甲醇为色谱

用试剂 o其它试剂均为分析纯 ~葛根素对照品k中国药品生物
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