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液相色谱测定中采用� �
一 �色谱柱

,

本 文 使

用了国内常用的 � �  !
, 、

色谱柱
,

业改变

了色谱条件
,

同样取得了较好的分离分析效

果
。
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图 � 法莫替丁在三种不同溶剂中的稳定性

血中蔡普生高效液相色谱测定方法研究

上海市徐汇区中心医院 洪有采 余 深

〔摘要 〕 本文采用反相高效液相色谱

法测定血清中蔡普生 的 含 量
、

以 消 炎 痛

� � � � � � � �� � � �� � 为 内 标
。

检 测 限 为

�
�

� �件� � � � 日内回收率为 � � �
�

� � � 士 �
�

� ,

日间回收率为 � � �
�

��士 �
�

�
。

在 �一� � �卜� � � �

血清浓度范围内的线性 良好 �
� � �

�

� � �� �
。

来 米 带 来

蔡普生 � � � � � � � � �
,

� � �� � � � � � � � � �

。 � � � � 系新型非幽体消炎镇痛药
,

属芳基烷

酸类
,

其消炎镇痛作用显著
,

临床应用 日益

广泛
。

蔡普生血浓测定方法常见有标记同位

素法
、

荧光分光光度法
、

气相色谱法
、

高效

液相色谱法
、

高效薄层层析法等
。

其中高效

液相色谱法最为常用
。

本文采用反相高效液

相色谱法测定血清中蔡普生的浓度
,

具有简

便
,

可靠
、

采血量少 的特点
。

现将方法叙述

如下
,

并作讨论
。

实验方法与结果

一 试 药

标准液
� � � �终� � � �蔡普生无水乙醇溶液

�茶普生系上海五洲药厂提供�
。

内标液
� � � �协� � � �消 炎痛无水 乙醇溶

液 �消炎痛系上海第十七制药

厂提供 �
。

醋酸一醋酸钠缓冲液
�
无水醋 酸 钠 �

�

�

� ,

冰醋酸�
�

� � �
,

超纯 水 稀 释

至 � � � � � �
。

� � � �
�

� � �
�

�
。

甲醇
、

冰醋酸
、

无水醋酸钠
、

乙醚等试

剂 均为分析纯
。

超纯水由上海测试技术研究所供应
。

二
、

仪 器及测定条件

仪器
�
贝克曼�� �� �� �系统

,

包括 � ��

� 泵
、

� �  进样阀 � � �卜��
。

柱
� � ��� � �  

曲
� � � 一

� � �柱
,
� � � � �

�

�

� �
, � �

、

� � 二 � � � � � �
,

室温操作
。

检测器
� � �� 可变波长紫外检测器

,
入�

� � � � � ,

灵敏度
� �

�

� �� �  
。

流动相
�

甲醇
�
醋酸一醋酸钠缓冲液 �

� � � � �
。

流速
� � � �� � ��

。

记录 � � �� 积分仪
,

低速 � �
�

�� � � 分
。

三
、

血样提取
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取试管加入标准液 � �拼�
,
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�� ℃水浴氮气

流吹干
,

放冷
。

加入空白血清 �
�

�� � �
,

振摇

后加内标液 � � 件�
,

加 � � 盐酸�
�

� � � �酸化
,

用 � � �乙醚提取 � 次
。

合并提取液
,

�� ℃水

浴氮气流吹干
。

残渣用 � �� 间流动相 溶介
,

取 �� 闪进样
。

色谱图参见图 �
�

。

片
‘

钾
�

毛 � �� �
皿 丈助

皿 盆�夕

图 � 血 清 提 取

�
�

空白血清色谱 �
�

含样品及内标的血清色谱 工

四
、

血清中提取茶普生的标准曲 线

取试管 � 支
,

依次加入标准液 �
、

�
、

� �
、

� �
、

� �
、

� � 卜�
。

参照血样提取方法提取

后进样
。

以待测物峰面积 �� � � 与内 标 峰

面积 ��� � 之比为纵座标
,

以浓度为横座标

作图
。

得标准曲线 �见图 � �
。

标准曲线的

线性关系良好
,

相关系数 , 二 �
�

� � � �
。

回归

方程
� � � � �

�

� � �
一

�
�

� �
。

五
、

回收率

�
�

日内回收率
� 取蔡普生标准液 ��

�

�

闪
,

参照血样提取六法提取
,

一天内测定四

物 色 谱 图
�

血清干扰峰 亚
�

蔡普生 �
�

内标物

图 �
�

血清中提取蔡普生的标准曲线
。

次
,

测定结果参见表 �

�
。

日间回收率
�

表 �

取蔡普生标准液 � �
�

�

天 内 与 天 间

时
,

同样按上法提取
,

在三天内每天测定一

次
,

结果 一并列入表 � 。

回 习文 率

一
一

卜皿而二一舟二瓦子一
一

� � � � � � � � � � , � � � � �

观�� 宁 值 � � �
。

� � 」 � �
。
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。
� � 」 � �

。

� � � � �
。
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。
� � � � �

。
� �

收率 �� � � � � �
。
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。
4 } 1 0 1

。
8 一 96 。

1 } 1 0 0

。
8 { 9 7

。

5 1 1 0 3
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X + S D }
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1 0 0
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{
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.
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C V ( % )
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讨 论 有足够的检测灵敏度
,

为了降低干扰
,

提高

1 . 蔡普生在230 ~ 350n m 共有四 个 吸 方 法的可靠性
,

故选用 331n m 为检测波长
。

收峰 (参见图 3 ) 虽其在271
nm 处的吸收最 空 白血清提取物的色谱图参见图 1

。

强
,
但茶普生在血中的浓度较高

,

本法已具 2
,

采用高效液相色谱法测定蔡普生时
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另外由于蔡普生 的pk
a

81 (总361)

= 4
.
0 ,

消炎痛 的p k
a.

图 3 蔡普生紫外吸收光谱

其内标据文献报道所用 F h
en o lp h th a lein ,

K
e

t
o

p
r o

f
e n ,

d i p h
e n

y l
a e e

t i
e a e

i d 等
。

本

文采用消炎痛
,

其化学结构亦属 芳 基 烷
.
酸

类
,

在320
n m 处有最大吸 收 (E

19 。

1
e

m

= 1 9 3 )

在331
n m 处的吸收值均为320

nm 处的 85%
。

二
4
.
5

,

通过调节流动相 的pH 值可控制两者

在流动相中的极性
,

以此来调节它们在反相

色谱中的保留时间
。

实验表明当 流 动 相 pH

为4
.
4~ 4

.
5时可得到令人满意的分离效果

。

3

.

据文献介绍体液中蔡普生的提取可

采用酸化血样一乙酸乙醋一碱性水溶液一乙

醚提取
、

酸化血样一二氯甲烷提取
、

酸化血

样一乙醚提取等方法
。

本文根据实验结果采

用酸化血样一乙 醚提取 的方法
。

该方法具有

操作简便
,

有机层易于转移的优点
。

4

.

经临床实测表明木法所测得的血药

浓度及临床表现与有关文献报道相符
。

地塞

米松
、

B

: 、

p p
c

、

安宁等药物对本法均无明

显干扰
。

(参考文献n 篇略 )

流动注射分析法测定片剂磺胺甲基异恶哇含量的研究

马 艳 史国兵 李淑珍
带 孙毓庆料

胡立民

涛林

森

郭毕科所药剂检药院部医生总卫区区军军曰目日目忱沈

复方磺胺甲基异恶哇片中磺胺 甲基异恶

哇 (S M Z ) 含量 《中国药典》 1 985 年 版 采

用亚硝酸钠法(永停滴定)
,

方 法 繁 琐
、

费

时
。

笔者利用 SM Z 与对二甲胺基 苯 甲醛 反

应
,

生成颜色的薛夫氏碱
,

以流动注射分析

法 (F IA ) 在波长452n m 处测定其吸收度
,

对测定制剂中SM Z 的含量进行研究
,

在国内

尚未见到报道
。

本法特点灵敏
、

快速
,

用样

品量少
,

重现性好
,

回收率为99
.
36 ~ 100

.
61

%
,

C V % 为1
.
02 %

,

样品侧定结果与 中 国

药典法相近
。

实验部分

一
、

仪 器
、

试 剂
、

试药

仪器
: L Z一1000型组合式流动注 射 分

析仪 (包括 L Z
一
1 0 1 0 型蠕动泵并附 T y g

n o n

价 沈阳军区司令部门诊部 带带 沈阳药学院

管
、

L Z

一

1 0 2 0 型多功能采样阀
、

L Z

一
1 0 4 0 型

对数转换器
、

及 L Z 一
1 0 3 0 型三通管道反应

箱及内径o
.
sm m 聚乙烯反应管) 一台

,

沈阳

电影反光镜厂
。

7
21 型分光光度计

,

上海第三分 析 厂
。

X
W

T 型自动台式平衡记录仪
,

上海大华厂
。

C O M T I E

一
8 型自动电位滴定仪 (附微机处

理程序 )
,

日本平治产业株式会 社
。

岛 津

A E L
一

1 6 0 型电子分析天平
,

日本
。

试剂
、

试药
:
对二甲胺基苯甲醛 (A R )

、

盐酸 (G R )
。

磺胺甲基异恶唆 (对 照 品
,

批号88005)
,

东北第六制药厂
,

自行 精 制

后
,

10
5 ℃干燥至恒重

。

甲氧节胺嚓陡 (对

照品
,

批号5079)
,

东北第六制 药 厂
,

1 0 5

℃干燥至恒重
。

复方磺胺 甲基 异恶 哩 片
,

( 指导老师)


