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� � ��� � � ��� �� � �� � ��� � � ��
�

�� ��� � ��
�

�

基苯甲酸
,

流动相为 甲醇
一 �

�

�� � 醋酸溶液

为流动相
,

以梯度洗脱技术进行分离及含量

测定
,

� 一 巧而� 甲醇浓度为 �� � �� �
,

巧 �

�� 而
�
保持甲醇 �� �

。

丹参酮 �
� ,

以 �� � 甲

醇为流动相
,

于 ��� ��� 处检测
。

两者均可得

到 良好的分离效果
,

并且结果容易处理
,

易实

行 自动化
、

微机化
、

程序可控化
,

加样 回收率

及精密度均较理想
,

可以作为丹参药材 质量

控制及含量测定法方法〔
� 一 �〕

。

三
、

丹参制剂的含最测定及质量控制

现在丹参制剂的剂型有 了很大发展
,

又

出现 了许多新剂型
,

除 了片剂
、

针剂
、

口服液

外
,

尚有滴丸剂
、

胶囊剂
、

冲剂及多相脂质相

体等
。

含量测定均可应用上述几种方法
,

只

是在提取有效成分时过程略有不 同而已
。

目

前以使用高效液相色谱法居多
。

目前丹参制剂应用 以片剂
、

针剂及 口服

液为主
。

片剂 以丹参酮 且
� 为指标

,

测定方

法很多
,

同时辅 以重金属 及农 药限量检查
。

口服液主要以总丹参酮为指标
,

用 � � 法测

定
。

针剂中以丹参素及原儿茶醛为指标
,

控

制靴质含量
,

检查澄明度
,

测定方法也很多
,

这里不再一一赘述
。

四
、

结语

中草药为我 国历代相传的无价瑰宝
,

进

人近几十年来
,

对于中草药的研究有 急剧升

温的趋势
。

但是 由于 中药中成分复杂
,

分离

鉴定测定很困难
,

而要建立一种药物 良好的

质量控制方法更是困难
。

但是随着对于中草

药成分研究的进展及现代分析技术和仪器越

来越多的应用于中草药领域
,

特别是高效液

相色谱法
,

这也是我们应当重点关注和进行

研究的领域
,

可以看到
,

其前景还是 很广阔

的
。
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褶合光谱法同时测定双哇泰栓中三主药含量

宁德俄

�深圳市人民医院药剂科 深圳 �� 即��

双哩泰栓是一种阴道栓剂
,

该栓剂 由克

霉哩
、

甲硝哩
、

醋酸氯 己定 �洗必泰 ��加
� �� �

�� 三组分及栓剂基质羊毛脂
、

石蜡
、

脂肪酸甘

油醋适量组成
。

中国药典 �� 版〔
‘〕对三组分

所用的测定方法分别是克霉哩多步提取后非

水滴定 � 甲硝哩提取后测定 �� 吸收 �洗必泰

均多步提取后氧化还原滴定 �间接滴定 �
。

由

于提取步骤多而 费时
,

引人多步误差
。

未有

其它文献报道测定双哇泰栓三种主要成分的

含量
。

本实验采 用 的褶合光谱法 ��,
�〕

,

不仅

成功地克服 了多种基质的干扰
,

而且不经分

离就能测得多组分含量
,

结果准确
、

迅速
。

一
、

材料和方法

�一 �材料
�
褶合光语仪
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���

��孟��一一一八�
一

尹一一气�

� �八�

甲硝哇
、

洗必泰分别购 自上海黄河制药

厂
、

上海新亚制药厂
。

克霉哩
、

羊毛脂
、

石蜡
、

硬脂酸甘油醋 由上海朝晖制药厂提供
。

双哇

泰栓为市售品
。

溶剂为无水乙醇 �妞 �
。

�二 �方法

�
�

吸收曲线扫描
�
配制甲

、

克
、

洗 的乙醇

溶液
,

浓度分别 为 ��
�

��
,

�� �
,

��
�

�� �刁�� 
,

波

长范围 ���
�

�月����
,

间隔 ����
,

栓剂基质羊毛

脂等因在无水乙醇 �冷 � 中几不溶解
,

在测定

波长
、

测定浓度范围内均无吸收
、

无干扰
。

�
�

试剂空 白液扫描
,

按双哩泰栓处方取

羊毛脂
、

石蜡
、

脂肪酸甘油醋适量
,

加人无水

乙醇超声 处理 巧而 � ,

过滤定容得空 白液母

液
,

各取 适量空 白母 液于 待盛 空 白液
、

对照

液
、

校正样品液
、

模拟样品液的容量瓶 中 �使

其定容后基质浓度接近实际浓度
,

以排除基

质可能的干扰 �
,

备用
。

�
�

回收率实验
�
分别精密称取 甲硝哩

、

克霉哩
、

洗必泰对照品适量溶解释释至适 当

浓度
,

得对照液备用 �取对照液母液以处方量

的 士 �� � 范 围波动
,

按正交设定配制成 � 份

校正样品液
,

备用 �再取对照液母液按处方比

例在校正样品液浓度范围内配制成 � 份模拟

样品液
,

备用
。

以上对照液
、

校正样品液及模

拟样品液均 由摺 合光谱仪采集 �� 吸收信

息
,

褶合处理后选 出最佳回收率作为样 品测

定条件
。

�
�

栓剂含量测定
�取双哩泰栓 �� 枚

,

粉

碎干燥
,

精密称定后 �约相当于甲硝哩 �� �� �

加人适量无水 乙醇超声溶解 巧� �� 后过滤
,

以 �耐 无水 乙醇冲洗 滤纸 � 次
,

收集滤液稀

释定容至每 ��� 约含 甲硝哩 ��
�

。滩
,

按回收率

项下的方法
,

测定样品吸收
。

二
、

结果

�一 �吸收曲线与相应褶合光谱
,

见图 �
,

�
,

图 中 � 为 甲硝哩
,

� 为克霉 哇
,

� 为洗 必

泰
,

� 为混合液
。

�二 �最佳回收率
,

见表 �
。

甲硝哩
、

克霉

哇
、

洗必泰 的最佳 回收率分别 达到 ��
�

�� 士

�
�

�� �
,

��
�

� � 士 �
�

� � �
,

��
�

�� 士 �
�

�� �
。

�
�

� � �

,
’

�““
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“

�

�

�

�

�

�

�

�
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�

�
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图 � 克霉吐 �� �
、

甲峭吐 ���
、

洗必泰 � � �

及混合液 �而双比
� �的紫外光谱

�
�
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�
�

� � �

� � � � �� � � �叫� � �

一一乍
一

⋯一
���

�
�

� � �

一

�
�

� � �

一

�
�

� �  

���

五
�

一 �一一
一一 �卜⋯一一

� � � � �� � � ���� � �
� �� � � �� � �  � � �� � �  � � �� ��� �

� � � �

� ��� � �  � � �  � � ���� � 

�
�

匀匕� 广�� 甲�� ,
一一

目

�
,

�
, 一� ,

�
�一 �

一
� ,

叫

一

一

�
�

� � � 一 � �
一 �
一一

一� �
目甲一‘、月‘月‘�

�

� �

一

�
·

� � �公石万 / 3 00
.
0 320

.
0

th (n m )

图 2 克霉吐(k)
、

甲峭吹(j)
、

洗必泰(
x
)

及混合液(而劝以
e
)最佳褶合光谱
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表 1 甲峭哇
、

克霉咬
、

洗必泰的最佳回收率

甲硝哇 克霉哇 洗必泰

加 人 测 得 回收率 加 人 测 得 回收率 加 人 测 得 回收率

1 52
.
1874 52

.
1616 99

.
95 51

.
以12 51

.
0盯1 1(X)

.
伪 2

.
3211 2

.
3181 卯

.
87

2 55
.
伪38 54

.
8514 卯

.
56 48

.
7仪拓 4 8

.
763 2 100

.
11 2

.
0’7 g7 2

.
伪81 卯

.
49

3 58
.
0112 57

.
95 32 卯

.
叨 46

.
3788 46

.
3510 卯

.
94 2

.
又佣 2

.
5551 1(X)

.
21

4 印
.
88 56 印

.
727 3 卯

.
74 44

.
仪刃2 43

.
6 21 8 98

.
% 2

.
2 100 2

.
么刃8 卯

.
卯

5 6
.
8lm 63

.
6锁关) 卯

.
81 41.754 3 41

.7以2 卯
.
88 2

.
4255 2

.
4256 1(X)

.
(X)

(三 )双哩泰栓 中各主药成分含量
,

在所 药成分需要经过提取等多步步骤
,

易引人误

得最佳回收率条件下对样品吸收曲线进行褶 差
。

褶合光谱法所得结果与药典方法所得结

合处理
,

得到各成分标示百分含量
,

中国药典 果 比较见表 2o

95 年所述对双哩泰栓的测定方法 中
,

三种主

表 2 两种方法测定含量的比较

批号 方法 甲硝哇 克霉哇 洗必泰

工 Chl 刃5 95
.
78 吐 0. 45 % 86

.
48

士 1
.
n % 叨

.
57 土 1

.

e %

摺合 %
.
49 土 0

.

32 % %

.

30
士 1

.

07 % 95

.

卯 士 0
.

卯%

n CH 刃5 93
.
92

士 1
.

02 % 95

.

08
土 1

.

59 % 男
.
% 士 1

.
81 %

褶合 94
.
61 土 0

.

82 % 男
.
45 土 0

.

85 % 94

.

25
土 0

.

肠%

m C扭刃5 叨
.
79 士 0

.

49 % 男
.
19 土 0

.

91 % 95

.
5 6 士 1

.

88 %

褶合 94
.
25 土 0. 男% 95

.
55 土 0

.

16 % %

.

30
士 0. 贝%

三
、

讨论

(一 )栓剂基质中
,

羊毛脂
、

石蜡易溶于氯

仿
、

乙醚
,

在乙醇中几不溶
,

无吸收
,

硬脂酸
、

甘油醋的紫外 吸收为几乎平的直线
,

结果表

明对主药的测定几乎不干扰
。

( 二 )波长范围选择
,

按处方配比时
,

甲硝

哩在 > 270 nln 的吸收很大 ;克霉哩的大 吸收

靠近 23() nm
;洗必泰的最大吸收约在 2印nIn

。

因此为了防止甲硝哩的吸收掩盖 了另两者的

吸收而影响后者的测定
,

本实验在摺合的采

取的波长范围为 225
一
2 7 0

lun

,

结果表明这样

三组分可以准确定量
。
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高效液相色谱法测定唾氯匹定的血药浓度

余爱荣

(广州军区武汉总医院药理科 武汉 43( 刃70 )

摘要 本文建立了高效液相色谱法测定噬抓匹吮的血药浓度
。

流动相为甲醇 一 水 一 乙睛 一 冰醋酸 -

正丁胺(249
:67 5 :如

:1:0
.
14)

,

检测波长为 230 lun
,

流速 0
.
snd/

~
。

本法最低检测浓度为 10 sm “L
,

日内
、

日间相

对标准差 RSD 分别为 1
.
82 %

、

2

.

35 %

,

平均回收率为 102
.
79 %

。

用本法对 9 名健康志愿者 口服 之刃m g 盐酸唾

抓匹吮胶囊后定时测定血药浓度
,

所得药动学参数与文献基本一致
。

关键词 喀氛匹吮 ;血药浓度;高效液相 色语法


