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氧氟沙星 ( of lo x a c in )属唆诺酮类抗生素
。

因其

具有抗菌谱广
,

抗菌力强
,

毒 副作用轻
,

耐药性小等

优点
,

已受到临床的重视 仁1〕
。

主要用于治疗呼吸道
、

尿道
、

生殖器官等的感染
。

已报道氧氟沙星制剂的含

量测定 方法有 高效液相色谱 法
、

紫 外分光 光度法

等比 习
,

其 中紫 外分 光光度 法线性关 系及 稳定性均

好
。

我们用该法测定氧氟沙星胶囊的含量
,

取得了满

意的结果
。

一
、

仪器与试药

U V 8 5 0 0 1 型紫外分光光度计 ( 仁海 天美仪 器

2 9 3 n m 为测定波长
0

.

5
.

300
.

0 35 0

瓶
v e le n t h (阴)

4 00 0

众--0袱

氧氟沙星
:

江苏昆山双鹤药业有限公 司
,

批号
:

9 9 07 03
,

含量 9 9
·

3 % ; 氧氟沙星胶囊
:

郑州化学药业

有限公司
,

规格
: 。

.

娘
;
辅料

:

淀粉 ; 溶剂
:

盐酸 (分析

纯 )
,

开封化学试剂厂
。

二
、

方法和结果

1
.

样 品溶液的制备 取氧氟沙星胶囊 内容物

适 量
,

研 细
,

精 密称 取 适 量 (约 相 当 于氧 氟 沙 星

2 5 m g )
,

置 SOm l 量瓶 中
,

加适量 0
.

lm o l/ I
一

盐 酸溶

液
,

振摇 使溶解
,

加 0
.

lm o l,/ I
J

盐酸溶 液稀释至 刻

度
,

摇 匀
,

滤过
。

弃 去初滤液
,

精密吸取续滤液 3 m l

置 5 0m l 量瓶 中
,

用 。
.

lm ol /’I
、

盐 酸溶液稀 释至刻

度
,

摇 匀
。

精 密 吸 取 1() m l 置 50 m l 量 瓶 中
,

用

。
.

lm ol / I
J

盐酸溶液稀释至刻度
,

摇匀即得
。

2
.

紫外 吸收光谱的测定 按处方 比例称取各

辅料
,

置 SOm l量瓶 中
,

按样品溶液制备方法制备
,

得空白溶液
。

分别取空白溶液和样品溶液
,

在 22 0一

4 2 On m 波长范围内测定其紫外吸收光谱
,

结果见附

图
。

氧氟沙星在 2 2 5
、

29 3
、

3 2 6n m 波长处分别具有吸

收峰
,

以 2 9 3 n m 波长处的吸收度最强
。

而制剂中的

辅 料 在 此 波长 处 的吸 收 度为 。
。

故 本 实验 选 用

附图
。 f以 紫外吸收谱 图

3
.

回收率试验 取氧氟沙星对照品约 25 m g
,

精密称定
,

加人处方量的辅料
,

混匀
。

按样品溶液的

制备方法制备
。

于 2 9 3n m 波长处测定其吸收度
,

计

算回收率
。

平均 回收率为 99
.

5 1 %
,

R S D 为 0
.

60 %
,

n 一 9
。

4
.

胶囊剂的含量制定 取氧氟沙星胶囊 内容

物适 量
,

研细
,

精 密称取适 量 ( 约相 当于氧氟 沙星

2 5 m g )
,

置 50 m l 量瓶 中
,

按样品制备方法制得样品

溶液
,

于 2 9 3 n m 波长处测定其吸收度
; 另取氧氟沙

星对照品适量
.

加 0
.

1 : n ol ,/I 盐酸溶液溶解并定量

稀释制成每 lm l 中约含 自
.

叼m g 的溶液
,

同法测定
.

计算胶囊剂的含量
。

三
、

讨论

在仪器设备有 限的情况 下
,

利用本法测定氧氟

沙星胶囊的含量
,

操作简单
,

快速
,

并具有较好的回

收率和精密度
,

作为一种内控方法可基本满足质量

控制的要求
。

参考文献

[l口 刘晓园
.

氟嗓酸的药代动力学 和临床应用
.

国外 医药 (抗生素分

册 ) 1 9 9 1 , 1 2 ( 2 )
: 1 37

仁2二部颁标准 W S 2 8 7 (
x 2 4 5 )

一

9 3

厂3三张慧
,

等
.

紫外分光 光度法测定氧氟沙星颗粒剂 的含量
.

药物分

析杂志
,

1 9 9 6 , 16 ( l )
: 9

H P L C 法测定明目二十五味丸中大叶茜草素的含量

莫 日根高娃 ¹ 图雅º 哈斯高娃 ¾

¹ 内蒙古蒙药股份有限公司
;

º内蒙古通辽市后旗 防疫站 ;

» 内蒙古通辽市药品检验所
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摘要 用高效液相 色借法浏定蒙成药明 目二十五味丸中大叶 茜草素的含童
。

选用 H yP er sil C ls 柱
,

流动相
:

甲醉一水一四 氮吠

喃 (3 4 0
:

6 0
:

4 ) ;

检浏波长
:
2 5 o n m

。

试验表明
,

本法线性 关 系良好 (r二 0
.

9 9 9 7 )
,

平均 回收率为
: 9 7

.

5 2 %
,

R S D = 1
.

7 2 %
。

方法

简便
、

准确
、

稳定性
、

重现性较好
。

关键词 HP L C 法 ; 明 目二十五味丸
; 大叶茜草素
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一w a t e r 一t e t r a h yd r o f u

-

r a n (340 , 6 0 , 4 )
.

w i th d e t e e t i o n w a v e le n g th a t 2 5o n m
.

T he e x p e r im e n t I n d ie a t e d th e e a li b r a t e e u r v e w a s lln e a r ( r = 0
.

9 9 9 7 )
.

T h e m e a n r e e o v e r y w a 、 9 7
.

52环
,

R S D 一 1
.

72%
.

T he m e t ho d ; 5 5 、m p le
, a e e u r a t e a n d S u it a b le

.

K e y W o r d s H PI C M in g m u T w e n ty 一

fi v e I n g r e d i e n t s P ill L a r g e le a f R u b ie a n

明 目二十五味丸
,

蒙药名陶特 日呼一25
,

是由人

参
、

草决明
、

构祀子
、

茜草
、

五味子
、

察香等二十五味

药组成的成方制剂
,

是一种常用的传统蒙药制剂
,

具

有清热凉血
、

通经
、

去翁
、

明目之功能
。

用于 目赤
、

眼

花
、

眼干
、

白内障
、

白璐
、

云黔
,

各种眼底病变
,

视力减

退
。

《内蒙古蒙成药标准 》19 8 8 年版 中收载该品种
,

但是没有明确 的质量控制手段
,

只有性状及常规检

查项 目
。

为了提高其质量控制手段
,

我们采用 H PI
J

C

法对明 目二十五味丸中大叶茜草素进行了检测方法

的研究
。

一
、

仪器和试剂

1
.

仪 器
: F R 八N K 一 2。。0 型高 效 液 相色 谱 仪

( 中国大 连 )
,

紫 外一可变 波长 检 测器
,

F R A N K 一

2 0 0 0 汉化色谱工作站
, T P一300 超声波清洗机

,

色

谱柱
: H yp e r s il ( 20 0 火 4

.

6o m
,

粒度 5拌m )
。

2
.

试剂与试药 甲醇 (色谱纯
,

天津天大化学

试剂厂 ) ; 水为高纯水
。

其它试剂均为分析纯
。

3
,

样品 对照品
:
大叶茜草素 ( 由中国药品生

物制品检定所提供
,

供含量测定用 ) ;样品
:
内蒙古库

伦 蒙药 有 限公 司 蒙 药厂 生产
,

批 号 为 20 0 111 18 ;

20 0 20 315 ; 20 0 20 7 0 8 。

二
、

色谱条件

流动相
:
甲醇一水一 四氢吠喃 ( 340 , 60 , 4) ; 以

十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂
;流速 1

.

o m l/ m in ;

柱温 3 0 ℃ ;
检测波长为 25 o n tn ;进样量

: 10拌l
。

三
、

实验与结果

1
.

对照品溶液的制备

精密称取大叶茜草素对照品 8
·

04 m g
,

置 100 m l

容量瓶 中
,

加 甲醇溶解并稀释 至刻度
,

摇 匀
,

即得
。

(每 1 :nl 含大叶茜草素 80
.

4拼g)
。

2
.

供试品溶液的制备

取本 品约 4g
,

研细
,

精密称 定
,

置具塞锥 形瓶

中
,

精密加 甲醇 25m l
,

称定重量
,

浸泡过夜
,

超声处

理 30 分钟
,

放冷
,

再称定重量
,

用甲醇补足减失的重

量
,

摇匀
,

滤过
,

取滤液
,

即得
。

3
·

线性关系的考察

分别精密量取对照品溶液 2 、 4 、 6 、 8 、

10 讨 注人

色谱仪 中
,

分别测定峰面积积分值
,

以其为纵坐标
,

相应的浓度为横坐标
,

绘制标准 曲线
,

结果表明大叶

茜草素在 0
.

16 0 8 一。
,

8 0 40拌g 范围内呈 良好的线性

关 系
。

回归 方 程
: A 一 4 10 5 5 一

卜 6 9 0 6 170 又 C
. : -

。
.

9 9 9 7 。

测定结果见表 1 。

表 i 标 准曲线测 定结果

进样量年 g ) o
·

16 0 8 0
,

32x 6 0
.

4 8 24 0
.

6 432 0
.

8 04 0

积分值 116 27 0 7 229 0 90 1 333120 7 44 3峨8 51 5 6 4330 1

4
.

重现性实验 取 同一批号 ( 20 0 20 9 22) 明 目

二十五味丸供试品 5 份
,

每份取样量约 4g
,

精密称

定
,

分别按样品分析项下方法操作测定每份的含量
,

结果见表 2 。

表 2 重现性 试验结果

样品号
样 品量

( g )

4 434 6

4
.

025 6

3
.

G5 7 1

4 530 7

3
.

6 6 0 4

峰面积值
含量

( m g / g )

0
.

30 8

平均含量

( % )
R SD ( % )

28 5 02 7 4

36 5 39 7 6

320 60 9 6

40 230 4 1

327 09 44

::: 0
、

3146

0
.

315

0 317

5
.

加样 回收试验
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取 已知大叶茜草素含量 (0
.

3 0 m g / g )的明 目二

十五味丸 (批号
: 2 0 0 1 1 1 1 8 )5 份

,

各 2
.

5 9
,

精密称定
,

分别置具塞锥形瓶中
,

再分别精密加入大叶茜草素

对照品溶液 (精密称取大叶茜草素对照品 8. 04 m g
,

置 1 00 m l量瓶中
,

加 甲醇溶解并稀释至刻度
,

摇匀 )

10 m l
,

按样 品分析项下方法操作并测定含量
,

计算

回 收 率
,

结 果 平 均 回 收 率 为 97
.

5 2 %
,

R S D 为

1
.

7 2 %
,

结果见表 3
。

Dr
u g S ta n d a rd s o f C h,

na 2 0 0 3
, v o l

.

4 N o
.

八

相对应的保 留时间处无色谱峰出现
,

表明其它组分

对明 目二十五味丸 中大叶茜草素的测定无干扰 (色
-

谱图见图 劝
。

表 3 加样 回 收试验结果

序号
邺量

供试品中大叶 对照 品的 测得

茜草素的量 加人量 总量

(m g ) (m g ) (m g )

0
.

7 0 3 8 0 8 0 4 1
.

4 9 4

O
,

8 0 4 1 4 9 3

回收率

(% )

平均 回

收率

(% )

R S D

(% )

毫伏

134
.

3 4

!
85

.

5 2 4
{
}

{

42
.

6 9 {
l

{
一3

,

, 3

1
- -

一一2
,

3 4 6 0 9 8
,

2 3
0 0 0 3

.

18 后
,

35 9
.

5 3 分钟

2 2
,

5 3 1 7 0
.

7 5 95 0 8 0 4 1

0 8 0 4 1

96
.

90

图 2 大 叫
一

茜草素 (对照 品 色谱图 )

表 4 样品中大 叶 茜草素 的含量测 定结 果

批 号 样品量 ( g 、 峰面积值 含量 (m g / g )
平均含量

(m g / g )
R SD ( g戒)

3 艺
.

5 2 2 9 0
.

7 5 6 9 97
.

4 6 9 7
.

5 2 1
.

7 2

3 6 7 1 5

7.Q“,工OJQq口庄月任气尸J工匕户匀

2 门n l l l ls

:);:

3 18 3 0 1 0

3 32 6 1苏R

33 2 8 2界忿

自
,

竺肠7 3
,

3

O
FQ甲Q吕OC口口

一八Jg‘曰‘
..门�O八曰

月任J认月传.性占门�自门门吕R叼曰�n-,

:
z

日O门曰0

4 2
.

6 1 32 0
.

7 8 4 0

0
.

3 3 9 1
.

7

一

以�广口公曰�尸曰夕�洲性公d伟J11乃」
任JJJ八咬口一j净J价、

,。.‘
n曰
�
以

、

口曰�曰

污 2
.

6 3 2 5 了)
.

7 8 9 7 0 8 04

0
.

80 连

1
.

57 2 9少7
.

呀〕8

1
,

5 71

1
.

5 6 9 9 7 0 1

1
.

5 7 1

艺
.

8 0 89

艺口0 2 0 3 1 5 艺 8 0 97

2 SQ 13

2G 7 1沐5 8

艺5 , 1艺2 ()

之6 2 2 2 4 7

6. 样品分析

按上述 色谱条件
,

样 品与对照品进样 各 l。川
,

每批试样平行检测三次
·

以外标法计算含量
。

该条件

下大叶茜 草素的保 留时间为 10
.

g m in (色谱 图见 图

认 2 )
。

含量结果见表 4
。

魂
.

6 14 选

艺门甘艺门 7 峥洲 4
.

6口川
,

·

1
,

6 12 3

4 0 4 9 4 7 1

几”4 巧6 8 ,

飞1 1 (飞4 s f弓

毫伏

3 2 6
.

02

5 50
.

80

公7 5
.

58 魏

伏24阴毫次软

135
.

1 2
爱 季 民

0
.

37 仁ee ‘一 - -
.

石~ 一二一和 ‘一
确

0
.

0 0 3
.

58 7 16 10
.

74 分钟
。7

{
.

;v丫臀
.

且
0

,

00 4
.

9 6

图 3

9 9 3 14
.

8 9 分钟

图 1 大 叶 茜草素 (样 品 色语图 )

7
.

阴性对照试验

取按处方 量并 以相 同工 艺制备的阴性对照品

(缺茜草 )
,

操作同样 品分析项下方法
,

测得结果为
:

阴性对照品色谱图中在与大叶茜草素对照品色谱图

四
、

讨论

1
.

系统适用性试验 理论塔板数
: N > 40 。。;拖

尾因子
: T 一 1

.

{)4
。

检测过程中系统稳定
。

2
.

样品测定试验 R S D < 3
.

3
。

明 目二十五味

丸中大叶茜草素含量太低
,

影响检测的灵敏度
,

使得

R S D 值偏高
。
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6

3
.

本法主要参考《中国药典 》2 0 0 。年版一部
“

茜

草
”

项下的仁含量测定〕方法
,

但 出峰时间太慢
,

经过

反复实验
,

流动相改为甲醇一水一四 氢吠喃 (3 4 0 ,

60
:

4) 之后 出峰时间合适
,

能够达到基线分离
。

4
.

本法简便
、

灵敏
、

准确
、

专属性强
,

故认为可

中国药品标准 2 0 0 3 年第 4 卷第 6 期 (总 3 4 5 ) 2 5

作控制明 目二十五味丸的检测方法
。
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H PL C 法测定棕桐氯霉素 B 型片含量
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摘要 目的
:

建立高效液相 色谱法
,

测 定棕桐氛霉素 (B )型 片 中的 棕桐氛霉 素含量
。

方法
:

用 C
:

柱
,

lm d / L 醋酸溶液一 甲 醉

(18
:

淞 )为流动 相
,

检测 波长 2 7 3n m
。

结果
:

进样 量在 2
.

0 一 3
.

即g 范围内与主峰面 积线性关系 良好 行 一 。
.

9 9 9 7 )
,

平均 回收率

1。。
.

0 坏(R S D 0. 73 % )
,

重复进样 R S D o
.

50 % (n 一 6)
,

主峰与氛霉素峰分离度 3 飞
.

9
。

结论
:

本法 用 于测 定棕搁霉素 (B )型 片中棕

搁氛霉素含 量专属性强
.

可排除游 离氛霉素等有关物质的 影响
,

测 定准确 快速
。

关键词 棕 桐氛霉素
;
片剂

;
高效液相 色语

;
含量测 定
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棕搁氯霉素 ( B )型片只在 中国药典中有收载
,

而美国药典
、

英国药典以及 日本药局方 中均未收载
。

其含量测 定方法为紫外分光光度法t1]
,

但标准 中未

设有关物质的限量检查
,

故不能排 除有关物质 的干

扰
。

本文报道的高效液相色谱法
,

专属性强
,

结果准

确
。

一
、

仪器与试药

美 国 T S P 公 司 P I0 0 0 高效 液 相 色 谱仪 (配

IJV I0 0 0 检测器 )
;

美 国 B e e k m e m 公 司 1 2 6 高效液

相色谱仪 (配 1 68 二极管 阵列检测器 ) ; 大连依利特

公司产辛烷 基硅 烷化 键合硅 胶柱 (4
,

6 又 2 00 m m
,

10拼m )
。

棕搁氯霉素国家对照品
,

经 H PI JC 标定含量为

F)8
.

4 % (U V 法测定结果基础上用 H PI .C 归一法色

谱纯度校正测得 ) ; 棕桐氯霉素 (B 夕型片供试品为上

海某药厂生产 ;冰醋酸为分析纯
,

甲醇为色谱纯
。

二
、

方法与结果

1
.

色谱条件与测定方法 以辛烷基硅烷化键

合硅胶 为填料
; 以 lm oi /I

,

醋 酸溶液一甲醇 (18
:

8 2 )为流动相 ;检测波长 2 7 3n m ; 流速 1
.

sm l/ m in ; 柱

温为室温
。

精密称取棕桐氯霉素对照品
,

用甲醇溶解制成

每 lm l约含棕搁氯霉素 25 0拼g 的溶液
,

作为对照品

溶 液 ; 另精密称取研成粉末 的棕搁氯霉素 (B )型片

供试品适量
,

用 甲醇溶解制成每 lm l约含棕搁氯霉

素 2 5 0拜g 的溶液
,

滤过
,

取续滤液作为供试品溶液
。

取两种溶液各进样 1叩 1
,

用外标 法 以主峰 面积 定

量
。

棕搁氯霉素 (B )型片的色谱图如图 l
。

2
.

专属性 取棕搁氯霉素对照品适量
,

喷洒水

雾使湿润
,

在 50 00 lx 灯光照射下置 50 C 加热 5h 使

降解破坏
,

按以上方法用适量 甲醇溶解后滤过进样
,

测得色谱图如图 2
,

棕搁氯霉素主峰柱效 7 0 0 0
.

拖尾


