
三、讨论

1.《中国医院制剂规范》、《广西医院制剂规范》

等收载的 13个医院制剂质量标准不够合理和完善,

存在处方不合理、制剂稳定性差;鉴别方法欠妥,出

现严重试剂错误,甚至想当然地沿用了原料药的鉴

别试验方法, 使鉴别试验不呈阳性反应或呈假阳性

反应; 含量测定未排除共存组分的干扰以及复方制

剂分析的总量计算不合理等。建议《规范》修订或再

版时应加以修正。

2. 含量测定是质量标准中的一个关键, 限度应

能保证药品的有效性。建议对只做总量测定的, 应尽

可能改为测各成分含量;对只测制剂中一种成分的,

力求对重要成分也应测定; 对只做鉴别的, 应酌增含

量测定项。

3. 单一成分制剂或各成分具相同滴定度的复

方制剂,滴定度为一常数, 计算不会引入误差;复方

制剂各成分的滴定度不同, 导出的混合成分计算因

子不为常数,则计算结果会引入误差。笔者认为将复

方制剂中滴定度不同的各成分转换成滴定度相同的

一种成分,再计算其总量,结果准确可靠。

4. 中药复方制剂鉴别常存在成分含量少、共存

组分干扰等问题,对大多数基层医院而言,用薄层层

析法加上适宜的显色剂, 不失为一种专属性强, 经

济、适用、简便的鉴别方法。
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补肾壮阳药中非法加入西药“枸橼酸西地那非”的检出方法

雷灼雨　罗　萍　周渝南(重庆市药品检验所　重庆 400015)

摘要　目的:建立一种测定补肾壮阳药中的枸橼酸西地那非的可行方法。方法:采用反相高效液相色谱法, Diamonsil C18柱,

0. 05mol/ l磷酸三乙胺( pH= 3. 0±0. 1) -甲醇-乙腈( 55∶25∶20)为流动相, 流速 1. 0ml/ m in。结果: 其工作曲线的线性范围:

0. 04～1. 00Lg, 相关系数 r= 0. 9995, 平均回收率( n= 6)为 96. 3%。结论: 所建立的方法准确,可靠, 可应用于检测补肾壮阳药

中的枸橼酸西地那非含量。
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Method for Determination of Sildenafil Citrate Added Illegally in Invigorant

Lei Zhuoyu, Luo Ping and Zhou Yunan ( Chong qing I nst itut e f or Drug Contr ol , Chong qing 400015)

Abstract Objective: T o set up a practica l method for determination o f Sildena fil Citr ate in invigo rant. Methods: Rever sed-phase

high per formance liquid chr omat og raphy w as used. T he operat ing conditions were Diamonsil C18; Phosphor ic acid and tr iethy-

lamine-methanol-acetonitr ile( 55∶25∶20) a s mobile phase w it h flow rate 1. 0ml/ min and UV detection at 290nm. Results: The

linear r ang o f the calibr ation cur ve of Sildenafil Citra te w as 0. 04-1. 00Lg with a cor relation coefficient 0. 9995. The aver age r e-

cover y w as 96. 3% .Conclusion: The method w as accur ate, r eliable and can be used in determ ining Sildena fil Citrat e in invigo-

rant .

Key words　Inv ig or ant ; Sildenafil Citrat e; Reversed-phase high perfo rmance chromato gr aphy

　　枸橼酸西地那非(俗称伟哥) , 是一种特异性环

磷酸鸟苷磷酸二酯酶 5型抑制剂, 临床上用于治疗

ED。目前在一些补肾壮阳药中非法地加入了枸橼酸

西地那非,损害了消费者的身体健康。为了对补肾壮

阳药中进行该项目的监测,本文采用了反相高效液

相色谱法,借鉴有关文件及报道,建立了中药补药的

枸橼酸西地那非含量测定方法。

1. 仪器与试剂

2. HP1100 型自动高效液相色谱仪(美国) ; G1311A

泵; G1315ADAD二级管阵列检测器; 色谱工作站;

枸橼酸西地那非对照品(含量 99. 5% ) ; 甲醇、乙腈

均为色谱纯;磷酸、三乙胺均为分析纯。
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3. 方法与结果

3. 1　色谱条件　色谱柱Diamonsil C18柱, 流动

相 0. 05mo l/ l磷酸三乙胺( pH= 3. 0±0. 1) -甲醇-乙

腈 ( 55∶ 25∶ 20 ) , 流速 1. 0ml/ m in, 检测波长

290nm ,进样量 10Ll。
3. 2　标准溶液的配制及线性关系　精密称取

0. 0200g 枸橼酸西地那非对照品,置 100m l容量瓶

中,加甲醇溶解并稀释至刻度, 作为贮备液, 再分别

吸取上述贮备液 0. 00、0. 5、1. 00、2. 00、3. 00、4. 00、

5. 00ml于 25ml容量瓶中,加甲醇稀释至刻度, 进样

10Ll。以峰面积为纵坐标, 对照品的浓度为横坐标,

绘制标准曲线, 得回归方程 A = 7199. 16C -

2345. 93, r= 0. 9995。

表 1　回收率试验结果

样品

　

本底值

Lg

加样量

Lg

实测值

Lg

回收率

%

平均回收率

%

RSD

%

样品 1 216 50 264. 4 96. 8

216 100 313 97. 0

216 300 505. 5 96. 5

样品 2 148 50 195. 6 95. 2

148 100 243. 8 95. 8

148 300 437. 5 96. 5

样品 3 67 50 115. 1 96. 2

67

67

100

300

163. 4

356. 5

96. 4

96. 5
96. 7 0. 61

样品 4 52 50 100. 5 97. 0

52 100 148. 4 96. 4

52 300 343. 3 97. 1

样品 5 245 50 293. 7 97. 4

245 100 342. 4 97. 4

245 300 537. 8 97. 6

样品 6 143 50 191. 5 97. 0

143 100 239. 8 96. 8

143 300 434. 1 97. 0

　　3. 3　精密度试验　取 0. 05mg/ ml枸橼酸西地

那非对照品溶液 10Ll连续进样 6次,以峰面积考察

精密度,结果 RSD= 0. 26%。

3. 4　稳定性试验　取样品依法操作, 每 1h 进

样一次, 24h 内溶液稳定性, RSD= 0. 47%。

3. 5　回收率试验　分别取两批样品进行高、

中、低三个水平加样回收试验,结果(见表 1)。

3. 6　样品测定　取补肾丸、金锁固精丸、参茸

鞭丸等十余种样品。其中水蜜丸粉碎成细粉取

1. 0g, 精密称定; 或取重量差异项下大蜜丸剪碎,取

1. 0g, 精密称定, 置具塞锥形瓶中, 精密加入甲醇

25m l,硅藻土 2g ,密塞, 称定重量, 超声 1h,放冷,再

称定重量,用甲醇补足减失的重量,摇匀,离心,取上

清液用微孔滤膜滤过,取续滤液 10Ll进样。样品测
定结果(见表 2)。枸橼酸西地那非对照品溶液及供试

品溶液色谱图见附图。

表 2　样品测定结果 ( n= 5)

样1(Lg/ g) 样 2(Lg/ g) 样 3( Lg/ g ) 样 4( Lg / g ) 样5(Lg / g ) 样6(Lg/ g)

216 148 67 52 245 143

　样品色谱及纯度图

　对照品色谱及纯度图

3. 讨论

3. 1　本实验色谱流动相的选择,分别考虑了甲

醇、乙腈的浓度及溶液的 pH 值。所选流动相既保证

了主峰与杂质峰良好的分离度,又使主峰的保留时

间缩短。

3. 2　通过 DAD检测器对枸橼酸西地那非色

谱检测。可确定最佳波长为 290nm, 各供试品中枸

橼酸西地那非光谱图与对照品一致, 且纯度符合要

求,可确定样品中含有枸橼酸西地那非。

3. 3　应用本法测定了十余种补肾药中的枸橼

酸西地那非含量,证明本法的专属性较强,可用于蜜

丸的测定,根据样品中被测组分含量高、低来确定样

品的稀释倍数, 从而更快捷测定其含量。
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