
表 4　供试品中异海松酸含量测定结果 ( n = 5)

Tab 4　The assay result of the isopimaric acid in the sample

( n = 5)

供试品
批号

取样量
/ g

测定结果
/μg·(2μL) - 1

RSD
/ %

含量
/ mg·g - 1

20050512 1 . 002 2 . 44 2 . 24 6 . 09
20050807 0 . 991 2 . 49 2 . 67 6 . 28
20050923 1 . 005 2 . 30 1 . 98 5 . 72

酮 ,醋酸乙酯。而在提取工艺上本法所用 95 %乙醇提取效果

最好 ,氯仿等效果较差 ,可能是因为应用薄层扫描法时 ,95 %

乙醇提取物分离效果好 ,而氯仿等脂溶性成分溶出较多 ,分

离效果差造成的。所以就薄层扫描法而言 ,用 95 %乙醇提取

所测得的异海松酸含量最高。

显色剂的选择上 ,经比较显色外观、稳定性、上机测试背

景杂质等情况 ,得出 2 %香草醛浓硫酸效果较好。通常不用

显色剂效果应更好 ,但鉴于应用薄层扫描法时 ,所测斑点附

近有一杂质斑点 ,有时能与所测斑点重叠而不被发现 ,无法

提前确定薄层板分离效果。显色后 ,两斑点色泽差异明显 ,

杂质斑点是否与所测斑点重合可及时发现 ,扫描测定更直观

可靠。虽然不显色可提高精密度 ,但降低了对准确度的把

握 ,所以综合比较后显色测定较好。
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高效液相色谱法测定盐酸丙卡特罗滴
丸含量及有关物质

陈爱瑛1 ,徐世芳2 ,姜丽霞3 　(浙江省医学科学院药物研

究所 ,浙江 杭州 310013)

[摘要 ]　目的 :建立盐酸丙卡特罗滴丸含量及有关物质测定

方法。方法 :采用高效液相色谱法 ,色谱柱为 Inert silC18 (150

mm×4 . 6 mm ,5μm) ,以0 . 07 mol·L - 1磷酸二氢钠缓冲液

(用磷酸调 p H 3 . 1)2甲醇 (78∶22)为流动相 ,流速为0 . 8 mL·

min - 1 ,检测波长为 259 nm。结果 :丙卡特罗在 0 . 024～

13 . 57 mg·L - 1范围内线性关系良好 , r = 0 . 999 7 ( n = 9)。最

低检测限为0 . 24 ng ( S/ N = 3)。结论 :本法专属性强、简便、

准确 ,为该药提供了切实可行的质控方法。
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　　盐酸丙卡特罗属于β肾上腺素受体激动药 [1 ]。它通过

激动支气管平滑肌细胞膜上的β2 肾上腺素受体 ,从而激活

腺苷酸环化酶 ,后者又催化细胞内的三磷酸腺苷 (A TP)转化

为环磷酸腺苷 (CAMP) ,而使 CAMP/ CGMP (环磷酸鸟苷)

比值增加 ,产生支气管扩张作用 ;微小剂量即可产生明显的

作用 ,且持续时间长 ,临床上广泛用于支气管哮喘。有关盐

酸丙卡特罗含量测定方法主要有高效液相色谱法 [223 ] ,未见

该制剂的分析测试报道。本实验采用高效液相色谱法测定

盐酸丙卡特罗滴丸含量及有关物质报道如下。

1　材料

Agilent 1100 高效液相色谱仪 (美国安捷伦公司) ;盐酸

丙卡特罗对照品 (中国生物制品检定所 ,批号 1027520101) ;

制剂 3 批 (本所制剂室 ,规格 5μg·( 25 mg) - 1 /丸 ,批号

040905 ,040906 ,040907) ;甲醇为色谱纯 ;水为纯化水 ;其他

试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件 　色谱柱 : Inert sil C18 (150 mm ×4 . 6 mm ,5

μm) ;流动相 :磷酸盐缓冲液 (取磷酸二氢钠11 . 04 g ,加水

1 000 mL使溶解 ,用磷酸调 p H (3 . 1 ±0 . 05)2甲醇 (78∶22) ,

流速 :0 . 8 mL·min - 1 ,进样量 :20μL ,检测波长 :259 nm。外

标法定量。

2. 2　专属性考察　按处方配比 ,制备缺盐酸丙卡特罗的空

白溶液 ,进样 20μL ,测定 ,除2 . 6 min (相对于主峰保留值为

0 . 3)前具较大的色谱峰外 ,在主成分保留时间 3 倍之内均无

杂质峰出现 ,辅料对测定无干扰 ,见图 12A。

为进一步研究所建立的高效液相色谱法的专属性 ,同时

将样品经酸性、碱性、氧化、加热、光照等条件下破坏 ,考察降

解产物及与主成分 (盐酸丙卡特罗)的分离情况。结果表明 :

主成分在上述条件下均发生分解 ,见图 12(D～H) 。由图可

见 ,在选定的色谱条件下 ,各降解产物完全分离 ,且不干扰主

成分含量测定。

2. 3　线性范围及最低检测限　用流动相配制每 1 mL 含盐

酸丙卡特罗对照品 , 5 . 818 , 6 . 787 , 7 . 756 , 8 . 725 , 9 . 695 ,

10 . 664 ,11 . 673 ,12 . 603 ,13 . 573μg的溶液 (相当于测试浓度

的 58 %～135 %) ,精密吸取 20μL ,依次进样 ,按上述色谱条

件测定峰面积 ,以峰面积对质量浓度 (mg·L - 1 )作回归处理 ,

得回归方程 : Y = 8 . 4 ×103 + 7 . 5 ×104 X , r = 0 . 999 7。在质

量浓度为5 . 818～13 . 57 mg·L - 1范围内线性关系良好。按信

噪比为 3计 ,测得盐酸丙卡特罗最低检测限为0 . 24 ng。

2. 4　精密度及样品溶液的稳定性 　按上述色谱条件 ,精密

吸取含量测定用对照品溶液 20μL ,重复进样 5次 ,记录对照

品峰面积积峰值 , RSD为0 . 5 %。同时 ,按所拟定的方法 ,取

同一批号的样品 ,于 8 h ,进样 5 次 ,峰面积 RSD为1 . 5 % ,溶

液稳定。

2. 5　重复性试验　取同批样品 6 份 ,按所拟定的方法测定 ,

结果方法重复性良好 ,测得平均含量为 99 . 3 % , RSD 为

1 . 4 %。

2. 6　回收率试验　精密吸取对照品溶液适量 (相当于待测

溶液的 70 % ,100 % ,130 %)置量瓶中 ,共 9份 ,再按处方加入

适量辅料 ,依法操作。结果低、中、高浓度的回收率分别为

99 . 4 % ,97 . 7 % ,100 . 3 % ,RSD分别为0 . 7 % ,1 . 7 % ,1 . 4 %。

2. 7　有关物质 　采用不加校正因子的主成分自身对照法。

取样品 ,精密称取适量 (约相当主药0 . 2 mg) ,置 10 mL 量瓶

中 ,加流动相至近刻度 ,振摇 ,超声 15 min ,加流动相稀释至刻

度 ,摇匀 ,作为供试品 ;精密量取供试品溶液2 . 0 mL置 100 mL
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图 1　高效液相色谱图
A.辅料 ;B.盐酸丙卡特罗对照 ; C.未破坏样品 ; D.酸破坏 ; E.碱破
坏 ; F.光照破坏 ; G.加热破坏 ; H.氧化破坏 ; I.氧破坏溶剂
Fig 1　HPLC chromatograms
A. excipient s ; B. procaterol hydrochloride reference subctance ; C.
sample not dest royed ; D. sample dest royed wit h acid ; E. sample de2
st reyed wit h alkali ; F. sample dest reyed wit h st rong lightand ; G. sam2
ple dest royed wit h heated ; H. sample dest reyed by oxidation ; I. oxidi2
zing agent

量瓶中 ,用流动相稀释至刻度 ,摇匀 ,作为对照溶液。取对照

溶液 20μL注入液相色谱仪 ,调节检测灵敏度 ,使主成分色谱

峰高为满量程的 10 % ;再取供试品溶液 20μL 注入液相色谱

仪 ,记录色谱图至主成分峰保留时间的 3 倍。供试品溶液色

谱图中如显示杂质峰 ,除2 . 6 min前辅料峰外 ,各杂质峰面积总

和与对照溶液色谱图中主峰面积比较 ,计算有关物质含量。

2. 8　盐酸丙卡特罗含量测定

2. 8. 1　对照品溶液的制备　精密称定盐酸丙卡特罗适量 ,用

流动相配制成质量浓度为10 . 0 mg·L - 1的溶液 ,进样 20μL。

2. 8. 2　供试品溶液的制备　取样品 ,精密称取适量 (约相当

主药0 . 2 mg) ,置 10 mL 量瓶中 ,加流动相至近刻度 ,振摇 ,超

声 15 min ,加流动相至刻度 ,摇匀 (供有关物质检查用) ;取上

述溶液 5 mL 置 10 mL 量瓶中 ,加流动相至刻度 ,摇匀 ,进样

20μL。检测 3批样品 ,结果见表 1。
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表 1　样品含量及有关物质测定结果 ( �x ±s)

Tab 1　Result s of assay and content of related substances of

samples ( �x ±s)

批号 含量/ % 有关物质量/ %

040905 98 . 8±0 . 6 1 . 3
040906 101 . 6±0 . 6 1 . 2
040907 99 . 1±0 . 6 1 . 2

3　讨论

3. 1　波长的选择　259 nm为盐酸丙卡特罗的最大吸收波长 ,通

过三维图谱扫描可看到 ,在此波长下 ,各种降解产物也有最高的

响应 ,故选择 259 nm同时测定该制剂含量及有关物质。

3. 2　降解产物对分离效能的影响　盐酸丙卡特罗滴丸在贮

存过程中受外界条件的影响可能会产生降解产物 ,故在专属

性试验中样品经强力破坏 ,结果表明本色谱条件能有效分离

降解产物 ,且不干扰主成分的含量测定。

3. 3　样品浓度对柱效的影响　盐酸丙卡特罗滴丸采用大量

的高分子材料聚乙二醇作为辅料 ,主药又与聚乙二醇溶解性

能相似 ,不能用简单的方法排除。如果大量的辅料进入色谱

柱 ,极大地影响柱效 ,故选择合适的样品浓度尤为重要 ,以 20

mg·L - 1为宜 ,即保证了柱效又符合有关物质检测要求。
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高效液相色谱法测定女贞子中齐墩果
酸的含量

姚荣成1 ,田丽红1 ,高云飞2 ,吕亚青1 　 (1 .曲靖市第一

人民医院药剂科 ,云南 曲靖 655000 ;2 .云南大学附属中学 ,

云南 昆明 650000)

[摘要 ] 　目的 :建立 HPLC测定女贞子中齐墩果酸含量的方

法。方法 :phenomenex L una C8柱 ,流动相为乙腈20 . 4 %磷酸

溶液 (80∶20) ,流速为 1 mL·min - 1 ,检测波长为 210 nm。结

果 :此方法线性关系良好 ,平均回收率为100 . 86 % ( n = 6) 。

结论 :本方法分离良好 ,结果准确可靠。
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　　女贞子为木犀科植物女贞 L i gust rum l uci dum Ait .的干

燥成熟果实。化学成分含齐墩果酸、乙酰齐墩果酸、熊果酸

等 [123 ]。中国药典 2000年版一部 [4 ]及 2005 年版一部 [5 ]女贞

子项下均用薄层扫描法测定齐墩果酸的含量 ,测定中发现薄

层板的质量、显色剂喷洒及加热的均匀性都对结果影响较

大 ,有薄层色谱法 [6 ]、气相色谱法 [7 ]和高效液相色谱法 [829 ]测

定女贞子中齐墩果酸的含量 ,本实验采用高效液相色谱法测

定其含量 ,方法简便 ,结果可靠。

1　材料

LC - 2010液相色谱仪 (日本岛津) ;齐墩果酸对照品 (中

国药品生物制品检定所 ,批号 1107092200304 ,供含量测定

用) ;药材样品 (市场购买 ,产地为云南 ,经云南省中医学院阮

建林副教授鉴定为木犀科植物女贞 L i gust rum l uci dum Ait .

的干燥成熟果实 ;试验所用溶剂均为分析纯 ;流动相配制用

色谱纯溶剂。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件　色谱柱 : Phenomenex Luna C8柱 (250 mm×

4 . 6 mm ,5μm) ;流动相 :乙腈20 . 4 %磷酸溶液 (80∶20) ;检测波

长 :210 nm ;进样量 :10μL ;流速 :1 mL·min - 1 ;柱温 :25 ℃。
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