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二
、

配希��含小桨碱�
�

� � � 协� � � �
,

� �
�

� � �

协� � � �的血浆样品作批间日内精密度和批间

日间精密度试验
。

结果见表一
。

日内平均精
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,

日间平均精密度为�
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。
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一。�
�

� �士一 � �

精密配制含小璧碱 �
,

� ��一 ��
�

� �� 协� � �� �

的无水乙醇溶液
,

依法进行二阶导数光谱测

定
。
以小璧碱乙醇洛液自饭则定值为��� �

,

考

察健康人血浆中加入小巢碱标准液后 的回收

幸
。

结果见表 �
。

平均回收率 为��
�

��  
。

三
、

小勤我的乙醇溶浓在 � � �一 ��

�魏
。 月 � ,

二 � �
, 。 。 、 , � 。 � ,

二 � �� �  �
,

�� � �� �百氛
� � � �

,
� �� � � � � �百猛

� � � � 处分别具有最大吸 收 〔� �
。

经无水乙醇

直接沉淀蛋白后由上清液在 �� �
� � 以下 的基

线干扰十分强烈
,

故测定波长范围选用 � �� 一

� � �� �
。

空 白血浆由二阶导数光谱表明
,

血

浆样品基本上不干扰小梁碱 的定量测定
。

四
、

利用本法亦可对组织 匀浆中的小某

碱的含量进行定量测定
,

为检测生物样品中

高浓度的小桨碱提供了方便
。

同时也可为进

一步筛选生物样品中小桨碱的分离
、

净化与

富集的方法提供一个简便
、

迅速
、

可靠 的检

测手段
。
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高效液相色谱法测定复方新诺明片的含量

仁海医科大学仪器分析中心室 刘德林 胡 斯
#
丁 秦雯

提要 : 本文用高效液相 色谱法
,

采用国产填料Y W G C 18 装填的 色谱 柱
,
甲 醇

:
醋 酸

一
N H

3
水缓冲液 (4 5

: 55) 为流动相 , 非那西丁 为内标
,

对 复方新诺明 片中的磺胺甲 基 异

恶吐和 甲氧千氛咬咬进行含量测 定
,

并做 线性关 系和 回收率刚定
,

方法 简便
、

快速准确 , 可作

为复方新诺 明片含量测 定方法
。

命上海医科大学药学专业90 届夜大毕业生
。
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复方新诺 li)] 片 含 磺 服 甲 华 异 恶 哩

(S M Z )
、

甲氧
厂

若氨哦吮 (T M P )
。

复方新诺明

片的含量测定
,

中国药 以冬( 198 5版、 “) 规定
,

磺胺甲基 异恶吐
,

照永停滴定法
,

用亚硝酸钠

液滴定
,

甲氧节氨嗯吮用分光光度法测 定
,

美

国药典 (1985版 ) (
z) ,

用高效液相色 谱 法

测定
,

前者操作繁冗
,

分析时间长
,

后者用

乙脂一 1 % 醋酸为流动相
,

保 留 时间 长且

乙睛毒性较大
,

价格昂贵
,

作者参 考了 有 关

文献 (
“
)

,

采用国产填料丫W G C 18 装填的反

相柱
,

改用甲醇一级冲液为流动相
,

非那西

丁为内标
,

设计了较好的色谱条件
,

方法简

便
,

快速
,

结果较满意
。

一
、

标准品
、

样品
、

试剂

标准
.生l
;:
磺胺甲

_
J态异恶陛 (S M Z )

,

甲

氧节氨嚓咤 (T M P 、 (」二海药品检验 所 提

供 )
,

非那西丁 (内标 ) 为有机分析标准试

剂
。

样品
:
复方新诺明 !: (市 i井品)

试剂
:
甲醇为A R 级 试剂

,

并经微孔 滤

膜过滤
。

冰酷酸
、

氨水为分析纯
,

蒸馏水为

三次重蒸馏
。

级冲液
:
冰醋酸 11们

,

加燕馏 水 至4 00

m l,

用篓忆水调节pH 为 7
。

二
、

仪器及色谱条件

仪器
:
W at

。r s 高效液相 色谱 仪
,

包括

510 型输液泵
,

4 90 型多功能可 呀波
一

长 检 测

器
,

U 6 K 进样阀
,

8 4 0 型数据处理机
,

岛津

记录仪
。

色谱条件
:
不绣钢住 (1 5o x 4

,

6 1ll m i

cl)

,

填料 丫W G C 18
、

拍件m (天津化学试剂二厂)
·

流动相
: 甲醇 : 夕爱冲浓 (p H 7 ) 二

4 弓 : 弓5
,

流速
: 1
.
5 ,二

l /
,1飞i n

,

纸 速
: sm , n

/ m i n ,

检

侧波长
: 24 on m

,

吸收度范 围
: 0
.
IA U F S ,

室温

三
、

测定方法和结果

1
。

线性关 系 一 ”

标准洛液配制
:
精裕称取磺胺甲从异恶

一座约10 01丁1:
,

甲氧
兰
井
:
签〔喃 l丈约Zom :

,

界 son ,
1

量瓶中
,

加甲醇振摇溶解
,

并稀释至刻度
,

摇匀
。

浓度
:
磺胺甲基异恶哇约为Zm g/m l

,

甲氧节氨嚓咤约为o
.
4m 幻m l

。

内标溶液配制
:
精密称取非那 西 丁 约

50 m g
,

置 50 m l量瓶 中
,

加甲醇溶解并稀 释

至刻度
,

摇匀
、

浓度约为lm g/m l
。

测定方法
:
精密量取标 准 溶 液0

.
2乐

0 50
、

0

.

7 5

、

1

.

0

、

1

.

2 5

、

1

.

5 0

、

1

.

7 5

、

2

.

o m l

。

分另IJ置于 so m l量瓶中
,

各精密加 入

内标溶液 2m l
,

用流动相稀释至刻度
,

摇匀
。

照上述色谱条件
,

进样 10 时进行测定
,

以浓

度比为横座标
,

峰面积 比为纵座标绘图
,

其

数据经直线回归
,

线性关系及精密度均好
,

结果见表 1
,

图 1
。

表 1 S M Z
,

T M P 标准线性关系

取 样 量 S M Z T M P

M L

0 。

2 5

0

。

5 0

0

。

7 5

1
。

0 0

1

。

2 5

1

。

5 0

上
。

7 5

2

。

0 0

C i
/ C

s

0

。

2 4 9 8

0

.

4 9 9 5

0

。

7 4 9 3

0

。

9 9 9 0

l
。

2 4 8 8

1

。

4 9 8 5

1

。

7 4 8 3

1

。

9 9 8 0

A i/ A
s

0

。

1 3 2 4

0

。

2 6 5 2

0

。

4 1 0 4

O

。

5 5 4 5

0

。

6 9 9 7

0

。

8 过6 2

0
。

9 了3连

1
。

1 1 5 9

C i
/ C

s

0

。

0 4 9 9

0

。

0 9 9 8

0

。 二
4 9 7

0
。

1 9 9 6

0

。

2 4 9 6

0

。

2 9 9 4

0

。

3 4 9 3

0

。

3 9 9 2

A i/ A

s

0

。

0 3 1 6

0

。

0 6 4 9

0

。

1 0 4 0

0

。

1 4 冬9

0
。

1 8 3 6

0

。

2 2 6 9

0

。

2 6 2 0

0

。

3 0 3 6

r =
0

。

9 9 9 8 9

A

=

一0
。

0

二 二
6

B
=

0
。

5 6 6 2

r = 0

。

9 9 9 6 7

A
=

一
0

。
0 1 1 8

B
二

0
。
了8 7 0

2
.
回收率侧定

精密称取磺胺甲基异恶哩约100 m g
,

甲

氧节氨嚓院约20 m g
,

并按处方规定的配比
,

加入淀粉
,

硬脂酸镁等辅料
,

置 50 m l量瓶中
,

加甲醇30 m l振摇
,

超声波处理 5 分钟
,

用甲

醇稀释至刻度
,

摇匀
,

取溶液适量
,

离心
,

精密量取上清液 1
.
5m l,

置50 二l量瓶中
,

精

密加入非那西丁 (内标 ) Z m l
,

用流动相稀

释至刻度
,

摇匀
,

进样 10 时进行 测 定
,

结

果见表 2
。
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表 3

别 批

复方新诺明 片含量刚定结果

号…名称…嗯郭(黔…
相对标准
偏差(% )

…
1
1100,o 、飞

一飞;
4

姿之、井
‘

分乳襄、

100 。

8 通

:1 0 1
·

2 0

S N I Z 一]00
.16

甲厂
‘

批
一

号 890518

100 60
}
100 7O O 。

1 3

no户匕即‘I
L几乙一」

装 毓

入

90 。

一

马3
.

T M P 9 9
。

9 马
。

9 9

。

3 6 0

。

2 1

S M Z

功 2
。

l 连 一

2 0 1
.
0 0 1 -

1 0 1
·
9 2

1
1 0 1

·
2 1

}
0

·

8 7

马9
。

9 扭
.

沪叼Ot侧

君 夕 刀 窟

图 1 SM Z ,

T M P 标准曲线

飞 乙)
-

批号 881201

100 。

g 卜

1。。
.
2 5
一

GO。 3 2

表 2 S M Z
、

T M P

万了下井下于而
一

石
三且 夕J一

日日 { 八 l , 八
、,

l
、

-

一 一口立
一 {

一
_
牡一

~

回收率测 定结果

}。}、牢!平均仁: }、}、对标准

(Q石) (乡石) l不确羞 (% )

T M P
{
100. 一100

·

乳 0 。

6 5

1 0 0 选3

,曰广n注bJ沈
,
I

C
。
n
�
9曰

的60叨胡

} 1

{ 2

S M Z 3

一
4

5

6 0
。

1 2

9 9

。

8 0 0

。

3 G
O

。

了O

乙)
-

丁一匕号 88 ,
2 0 2

9 8
.

0 0
.

9 8

。

5 续
「

S
M

Z
9 9

。

5 2 9 9

。

8 4

O D

。

2 8

O山nn户n
月
.1八曰nU

…
一

…
一

,

:

乃q)n�n钊n曰自、1
,
生

1
一
一 .)

白

T M P 3

:
4

5

1 艺
。

1 2

l 2

1 2

七约
。

g 仁
-

匀马
.
5冬

g :〕
。

8 3

1 0 0

。

1 5

一”
,

(:0

{

, 。。
.
6 :

} 9 9
。

2 1
O

。

5 5

忿
。

0 0

t “‘
·

7 3

{

‘。”
·

6 8 . 。
·

。:‘

1 0 1
一

2 廿
.

, 。。
.
6 ;

」

08。 6 0

9 8

.

0 3

M l

’
0 7

。

遭0 0 8
。

0 8

。

4 了

S M Z

3
.
样 品侧 定

甲 取复方新诺明片10 片
,

精 密 称 定
,

研

细
,

精密称取细粉适量 (约相当于 SM Z 100

m g 、 ‘

f M P
20

m g
) 置 50 m l量瓶中

,

照 回 收

率项下方法测定
,

结果见表 3

四
、

讨 论

1 . 检测波长选择
:
复方新诺明片

,

每

片含磺胺甲基异恶哇400 m g
,

甲氧节氨嗯吮

BOm g ,

两组分配比为 6
: 1 ,

含量相 差 较

大
。

甲氧带氨嗯喧在22 3
nm 波长处有最大吸

}祠)
-

才}匕号 891002

段e

。

引
山 1

0 8
.

9 8
.
6 3一

’

l

’

入魂I
J 1 99

.
08 1 98

.
4 1 0 。

8 1

. .

……二
9
洲一

收峰
,

选用2 23n m 进行检侧
,

提高了检测印

氧节氨嚓吮的灵敏度
,

但对检测器和溶剂的

要求较高
,

若用254
n m (美国药典采用 ) 或

269 n m 磺胺 甲基异恶哩的最大吸收波长进行

检侧
,

两组分的峰面积或峰高相差悬殊
,

影

响定量分析 的准确性
。

选用 24011
1, ,
作为检测
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波长
,

甲氧节氨嗯咤的峰型变窄
,

峰增高
,

提高其检测的灵敏度
,

兼顾 了两组分的含量

有利于两组分 的定量分析
,

见图 2
。

L 石肛
之1洲少

泥才卜劝确丁

)

2
.
文献报道

,

用反相高效液相色谱测

定磺胺甲基异恶哩
,

甲氧节氨嗜咤
,

选用的

流动相有 甲醇一磷酸盐缓冲液
、

乙睛一10 %醋

酸
,

木实验采用甲醇一醋酸一氨 水 缓 冲液

(pH = 7 ) ,

配制极为方 便
,

分离所 得 的

色谱山条又较理想
。

3

.

测定磺胺 甲基异恶哇
、

甲氧节氨嚓

咤
,

文献报道的内标有磺胺甲氧嗓
、

磺胺噬

噢
、

磺胺眯
、
三
}1
三那西丁 (美国药典采月1)

。

在前述色谱条件下
,

非那西丁为内标物
,

保

留时间适中
,

且能与磺胺甲基异恶哩
,

甲氧

节氨嗜咤完全分离开
,

见图 2 ( 1 )
,

保留

l卜全间
、

磺胺甲基异恶哇1
.
60 分

、

甲氧节氨哦

咤百
.
38分

、
:
! }
三那西T (I勺标 ) 4

.
23分

。

4
.

水 义所拟订的方法
,

选用国产填料

Y W G C 18 装填的色谱柱
,

用非那西 丁 为内

标
,

线性关系
,

回收率均好
,

方法简便
、

快

速
、

准确
、

适用复方新诺明片中磺胺甲基异

恶哩
、

甲氧 节氨嗜吮的同时含量测定
。

2 皿I 咬
义 献

1 . J},
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2 0 肠甘露醇注射液六种含量测定方法之比较

收不第切1医院 许 自明 未宝玉

摘要 通过对却% 甘 露醉注射液六种 测 定方 法的研究和 回 收实验
,

证实旋 无 工法和旋尤

韭法 差异不 显著
; 旋尤 兀法

、

中国 药典法和英 国药典法较准确
:
比重 法

、

折尤法 诀盖较大
,

但 经设 校正 系数后
,

与中国药典 法测 定结果基本一致
,
故均可 用于 20 % 润

一

露醇注射液令量测

定
。

买 脸还证实旋尤法的测 定结果不 受加热和放置叶间 的影 响
,

坟在实验操作时可略去加热

和放置等步骤
。

20 %

一

甘露醇注射液是临床常用 输 液 之
.
妇
:
含鼠测 定有多种

:
中国与英国药典采

用高碘酸钠法
,

医院则多采用折光法
、

旋光

法和比重法作快速测 定
。

高碘酸钠法结果准


