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� � � 法测定盐酸美沙酮含量
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摘要 本文采用高效液相色谱法
,

以盐酸布比卡因为内标
,

检测波长 � � �� �
,

在 �”� � � �� �
‘

�� � 柱上
,

以

乙腊
‘

磷酸二氢钾����
�

� ����
�

��
,

�� � �为流动相
,

测定盐酸美沙酮及其 口 服液的含量
。

方法平均回收率为

�� �
�

�� �
,

日内及 日间的 � �� 均 � � �
。

方法简便
、

快速
、

准确
。
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H P L C

盐酸美沙酮 (M
ethado

ne H yd ro ehlorid e)

是一种阿片受体激动剂
,

它止痛效果 比吗啡
、

杜冷丁强
,

成瘾性小[
’〕

。

近年来
,

盐酸美沙

酮用于替代海洛因依赖者的戒毒治疗[21
。

( 中国药典)19 90
、

1 9 9 5 版测定盐酸美沙酮原

料及制剂都采用了碱化乙醚提取后的酸碱滴

定
,

该法操作繁琐费时
,

反复提取
,

损失较大
。

U S p 2 3 版虽采用 H p L C 法测定盐酸美沙酮
,

但用毗拉 明马来酸盐(pyhl
am ine m aleate)作

为内标
,

在国内未购得
。

本文用高效液相色

谱法
,

以盐酸布比卡因作为内标
,

测定盐酸美

沙酮及其 口服液的含 量
,

不 需提取
,

方法简

便
、

快速
、

精密度高
。

一
、

仪器与试药

W at er
s 810 液相色谱仪

,

包括 51 0 泵
,

4 8 4 可变波长紫外检测器
,

U 6 K 进样器
,

B
as

e

lin

e

81
0 计算机控制及处理系统

。

盐酸美沙酮(重庆市卫生局提供)
。

盐酸

布比卡因(西南制药三 厂提供)
,

经重结晶含

量为 99
.
85 % ;磷酸二氢钾

,

分析纯 ;乙睛
,

色

谱纯 ;盐酸美沙酮 口服液
,

自制
。

二
、

方法与结果

(一)色谱条件及 色谱行为

色谱柱
:
匆m m

etry 一 C 1 8 柱(5“m
,

3

.

g
X

15 O m m )
; 流 动 相

: 乙 睛
一

磷 酸 二 氢 钾

(o
.
o33m ol/L

,

p

H2

.

5 ) ( 3 5
:

6 2

,
v

/.v )
; 流速

1
.
Om l/m in ;柱温 32 士 1℃ ;检则波长 220

nm ;

灵敏度 0
.
o05 A u F s ;进样量 10 川;内标物

:
盐



酸布 比卡因
。

在上述色谱条件下
,

盐酸美沙酮与内标

物色谱图见图 1
,

由图可见 内标物与样 品分

离较好
。

盐酸美沙酮 口服液在上述色谱条件

的色谱行为见图 2
,

由图中可见内标物
,

盐酸

美沙酮和 口服液中的防腐剂(尼泊金乙酷)可

得到较好分离
。

1

.

盐酸布比卡因 2
.
盐酸美沙酮

图 1 盆酸美沙酮色语图

l

内标溶液
:
精 密称取盐 酸布 比卡 因 sm g 于

10 m l容量 瓶 中
,

加 去离子 水溶 解
、

定容
、

摇

匀
,

备用
。

标准溶液
:
精密称取盐酸美沙酮 sm g 于

10 m l容量瓶中
,

加去离子水溶解
、

定容
、

摇匀

备用
。

分别精取 0
.
4 、

0

.

8

、

1

.

2

、

1

.

6

、

2

.

o m l 盐酸

美沙酮标准液于 10 m l容量瓶中
,

加内标溶液

1
.
Om l

,

用去离子 水稀释至 刻度
,

摇匀
,

进 样

10 川
。

记录色谱图
,

测定盐酸美沙酮与内标

物峰面积 比
,

以盐酸美沙酮 浓度(C )与峰面

积之 比(X )进行回归计算
,

得 回归方 程 C =

2 3
.
8 16 X 一 1

.
7 2 3 1

,
r =

0

.

9 9 9 8

。

盐酸美沙酮

在 20 一 功0拌g / m l范围内
,

线性关系良好
。

( 三 )精密度试验

配制不同浓度的盐酸美沙酮
,

分别于 日

内和数日内进行含量测定
,

得 日内和 日间精

密度
,

结果见表 1
。

从表可见
,

日内
、

日间的

R
sD 均 < 1%

。

表明该方法的精密度及重现

性均好
。

表 1 精密度试验结果

加入量 测定量(又士 S)
(拜以m l) (”以m l)

尽SD
(% )

盐酸布比卡因 2
.
盐酸美沙酮 3

.
尼泊金乙醋

图 2 盆酸美沙酮 口服液色语 图

(二 )标准曲线制备

83
.20 82

.
393士0

.
5 9 3 0

.
7 2

日间(n = 4)
41
.
60 41

.
758 士0

.
2 5 5 0

.
6 1 1

2 0
.
8 0 2 1

.
18 0 士 0

.
2 1 0 0

.
9 9 2

日内(n = 9)
62
.40 62

。

6 3 2
士0

.
1 2 0 0

.
1 9 2

(四)回收率试验

配制不同浓度的盐酸美沙酮
,

测定含量
,

计算回收率
,

结果见表 2
。

表 2 回 收率试验结果(
n = 4)

加入量 (拌g/ m l) 测定量(又土s ) (拌g/ m l) 回收率(又土s ) ( % ) 平均回收率(% ) R SD (% )

20
.
995 士 0

.
0 4 1

4 1
.
7 5 8 土 0

.
2 5 5

6 2
.
6 0 5 士 0

.
1 2 5

8 2
.
3 9 3 士 0

.
5 9 3

1 0 0
,

9
4 士0

.
1 9 8

1 0 0
.
3 8 士 0

.
6 1 1

1 0 0
.
3 3 士0

.
2 0 0

9 9
.
0 3 士 0

.
7 1 1

10 0
.
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( 五)H P L C 法与药典方法浏定含蚤结果

比较

精取一定量的盐酸美沙酮
,

按(中国药

典)(1995 版二部)和 本文方法测定含量
,

药
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典方 法 测 定 含 量 的 结 果 为 101
.
45 %

、

1 0 1

.

3 8 %

、

1 0 1

.

5 1 %
;本文方法测定含量相应

为 100
.
19 %

、

9 9

.

4 8 %

、

1 0 0

.

5 3 %

。

两种方法

测定结果基本一致
。

( 六)盐酸美沙明 口服液的含量浏定

依法测定 3 批盐酸美沙酮 口服液
,

含量

结 果 分 别 为 标 示 量 的 %
.
2%

、

%

.

06
%

、

9 9

.

8 0 %

o

三
、

讨论

(一 )盐酸美沙酮 口服 液按文献【”〕方法

用 p厂ilam in e m aleate (毗拉明马来酸盐)
,

在

未及剂此物的条件下
,

我们通过选择
,

用盐酸

布 比卡因作内标
,

结果满意
。

( 二 )盐酸美沙酮口服液中含防腐剂尼泊

金乙醋
,

在测定含量时
,

磷酸盐缓冲液的 pH

值对组分的分离度及保留时间有较大影响
,

选择 pHZ
.
5

、

3

.

0

、

3

.

5

、

4

.

0

、

4

.

5 进行试验
,

得

各溶质容量因子 K
’

的对数与 pH 值的关系如

图 3
。

由图可见
,

盐酸美沙酮容量因子 K’随

pH 升高而升高
,

而尼泊金 乙醋容量 因子 K’

随 pH 升高略有下降
,

在 pHZ
.
5 时

,

盐酸美沙

酮
、

内标及尼泊金乙酷可完全分离
。

( 三)采用 W
aters 公司新产 品 Syn netr势C 18

色谱柱
,

基线噪声小
,

柱效高
,

盐酸美沙酮 口

服液中各组分得到较好分离
,

且色谱峰形对

称性提高
,

半峰宽也减小
,

得到 了较理想的色

谱图
。
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, 一

p H 值关 系图

盐酸布 比卡因 2
.
盐酸美沙酮 3

.
尼泊金 乙脂

【l] 药典委 员会

释
,

1 9 9 3

〔2」万文鹅等
.
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反相 H P L C 法测定月事安颗粒剂中芍药试含量

赵丽华 张 霄翔
’

( 武苦安徽总队医院

王玉香 “

合肥 230041)

摘要 用反相高效液相色谱法测定中成药颖粒剂中芍药贰的含量
。

用 q 。柱为固定相
,

甲醉
一

异丙醉
-

30 % 醋酸
一

水(25 :2 :2
:
71 )为流动相分离效果最佳

,

平均 回收率 97
.
25 %

,

相对标准偏差 2
.
35 %

。

本法提取简

单
,

分析快速
,

精确
,

重现性好
。

关键词 芍药戒 ;反相高效液相色谱 ;T L C

月事安颗粒剂用于治疗妇科疾病
。

该冲

安徽中医学院药剂教研室

,

夭长市药检所

剂由白芍
、

地黄
、

牛膝
、

党参
、

肉桂等 10 余味

中药组成
,

成分复杂
。

为控制产品质量
,

保证

疗效
,

对其中的有效成分芍药贰建立含量测

定项
。

据文献报道
,

芍药贰的含量测定方法


