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ΗΠΛΧ法测定甲磺酸加贝酯含量

严相平  张根元  林力行k南京 utsss| 江苏省药物研究所l

摘要  目的 }建立测定甲磺酸加贝酯含量的新方法 ∀方法 }以 ��∂ �2°�� �ktxs°° ≅ w qx°° oyΛ°l为色谱柱 o甲醇2

水2磷酸kxsΒxsΒs qul为流动相 o检测波长为 uvy±° o外标法定量 ∀结果 }线形范围 s qw ∗ u qsΛªoρ � s q|||z o回收率

|| qyz h o日间 ΡΣ∆ 为 s qyt h ∀结论 }该法简便 o可用以测定甲磺酸加贝酯含量 ∀

关键词  甲磺酸加贝酯 ~�°�≤

∆ετερµινατιον οφ γαβεξατε µ εσψλασ βψ ΗΠΛΧ

≠¤± ÷¬¤±ª³¬±ªk≠¤± ÷°l o�«¤±ª � ±̈¼∏¤±k�«¤±ª �≠ l o�¬± �¬¬¬±k��± �÷lk ϑιανγσυ Ινστιτυτε οφ Ματεριαλ

Μεδιχα oΝανϕινγ utsss|l

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε }×² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤ �°�≤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ª¤¥̈ ¬¤·̈ ° ¶̈¼̄ ¤¶qΜΕΤΗΟ∆ }×«̈

¶̈ ³̈ µ¤·¬²± º¤¶ ³̈µ©²µ° §̈ ²± ¤± ¦²̄∏°∏ktxs ≅ w qx°° ¬§o�²√¤2°¤µ® �⁄≥ o³¤µ·¬¦̄¨ ¶¬½̈ yΛ°l o·«̈ °²¥¬̄¨ ³«¤¶̈ º¤¶

° ·̈«¤±²̄2º¤·̈µ2³«²¶³«²µ∏¶kxsΒxsΒs qul q×«̈ �∂ §̈·̈¦·²µº¤¶¶̈·¤·uvy±° q×«̈ ¦²±¦̈±·µ¤·¬²± ²© ª¤¥̈ ¬¤·̈ ° ¶̈¼̄ ¤¶ º¤¶

∏́¤±·¬©¬̈§¥¼ ¬̈·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§ ° ·̈«²§qΡ ΕΣΥΛΤΣ }×«̈ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª º¤¶©µ²° s qwΛª·² u qsΛªkρ� s q|||zl q×«̈ µ̈¦²√ µ̈¼

º¤¶|| qyz h q×«̈ µ̈ ¤̄·¬√¨¶·¤±§¤µ§§̈ √¬¤·¬²± º¤¶s qyt h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ }×«̈ ° ·̈«²§¬¶¶∏¬·¤¥̄¨©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©

ª¤¥̈ ¬¤·̈ ° ¶̈¼̄ ¤¶q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ª¤¥̈ ¬¤·̈ ° ¶̈¼̄ ¤¶o�°�≤

  甲磺酸加贝酯临床用以治疗急性坏死性胰腺炎 o

我国于 t||u年批准上市 o并颁布了部颁标准 ∀该标准

以离子对色谱法测定含量 o并以 ¤2细辛醚作内标物 o流

动相组分复杂 ∀我们试以外标法测定了甲磺酸加贝酯

含量 o大大简化了流动相组成 o并与部颁标准比较 o两

法测得结果一致 ∀

1  仪器及试药

岛津 �≤2y� 液相色谱仪 ~�⁄≥ 柱kw qy ≅ txs°° o

yΛ o大连化学物理研究所l ~对照品k含量 || qy h l及样

品k常州北杰药业有限公司l ∀

2  测定方法

色谱条件与系统适应性实验 o以十八烷基硅烷键

合硅胶为填充剂 ~甲醇2水2磷酸kxsΒxsΒs qul为流动相 ~

检测波长为 uvy±° ∀理论塔板数按加贝酯峰计不低于

tsss ∀

对照品溶液的制备 }取对照品适量 o加水制成

tssΛªΠ°̄ 的溶液 o即得 ∀

供试品溶液的制备 }取供试品适量 o加水制成

tssΛªΠ°̄ 的溶液 o即得 ∀

测定法 }对照品及供试品溶液分别进样 tsΛ̄ 记录

峰面积 o以外标法计算 o即得 ∀

3  实验结果

3 .1  色谱图绘制  本法及部标法的色谱图见图 t ou ∀

由图可知在本法下 o杂质和主峰得到良好分离 ∀

图 1  本法的 �°�≤ 图

t p主峰 ~u p杂质k图 u同l

3 .2  进样精密度  取对照品溶液按色谱条件 o连续进

样 y次 o记录峰面积 o分别为 t{yw|zu o t{xxuwy o
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图 2  部标法的 �°�≤ 图k未加内标物l

t{xws{v ot{vvyyy 和 t{z{{{w 平均为 t{xw|tz oΡΣ∆ 为

s q{{ h ∀

3 .3  线性关系  精密称取对照品 us qwu°ªo用水溶成

tss°̄ o精密量此溶液 u ow oy o{和 ts°̄ 至 ts°̄ o摇匀 o按

色谱条件分别进样 o记录峰面积 o以峰面积为纵坐标 o

以进样量为横坐标进行回归 o结果进样量 °为 s qws{w o

s q{ty{ os quuxu ot qyvvy 和 u qswuΛª~峰面积 � 为

{twvyy otxv|st{ ouuty{yz ou|yuxss 和 vy|zvxyΛ√¶∀回

归方程为 }Α� tsv{tx q{ n tzxwzuv qz µ oρ� s q|||z ∀在

s qws{w到 u qswuΛª间线性关系良好 ∀

3 .4  日间误差  取 |zswsu样品按拟定方法 o在 w§内

分别独立制样 o测定含量计算日间误差 ∀结果 t ou ov和

w§的 含 量 分 别 为 tst qu h o|| q{z h otss qu h 和

|| q|z h o平均含量为 tss qv h k ν � w oΡΣ∆ � s qyt h l ∀

3 .5  回收率  在已知浓度的标准甲磺酸加贝酯溶液

中分别加入一定量的甲磺酸加贝酯标准品分别按色谱

条件测定含量 o求得回收率 ∀结果见表 t ∀

表 1  回收率测定结果

标准液中的

加入量Π°ª

加入量

Π°ª

测出量

Π°ª

回收率

Πh

平均值

Πh

ΡΣ∆

Πh

 tt q|| ut q{z  || q{z

tt q{t ut qx{ || quv

| q{y ts qsv tt q|t tss qu || q{z s qxx

{ qux t{ qsv |{ q|t

z q|{ tz q{x tss qt

  结果表明本法回收率良好 ∀

3 .6  测定结果  按拟定方法和部标方法测定 v个批号

样品 o结果见表 u ∀

表 2  本法和部标法测定结果

批  号 本法Πh 部标法Πh

|zswst tst qu     || qwv

|zswsu tst qu tss qv

|zswsv tss qs tss qv

  两者结果基本一致 ∀

4  讨  论

试行部颁标准参照的是日本厚生省有关标准 o该

标准以加贝酯同系物为内标 o为分离内标与待测成分 o

其流动相较复杂 ∀鉴于在常压下以定量进样阀进样的

误差较小 o我们删除了内标物 o使简化流动相有了可

能 ∀本文工作表明 o两方法测得结果一致 o我们认为较

原方法有所改进 ∀

收稿日期 }t||{ p s| p sz

毛细管气相色谱法测定复方利福平片中异烟肼和吡嗪酰胺的含量

张  亮  杭太俊  毕宝英t
k南京 utsss| 中国药科大学药物分析研究室 ~t本校 |v届毕业生l

摘要  目的 }建立复方利福平片中异烟肼和吡嗪酰胺的含量测定方法 ∀方法 }毛细管气相色谱法 o以乙酰苯胺为内

标 o色谱柱为弹性石英毛细管柱 ux° ≅ s qvu°° ≅ s qxuΛ°k⁄�2tl ~柱温 tzs ε ~气化室温度 uxs ε ~检测器温度

uxs ε ~载气为高纯氮 ∀结果 }异烟肼和吡嗪酰胺的线性范围分别是 s qwuy ∗ u qtv°ªΠ°̄ 和 t quv ∗ y qtv°ªΠ°̄ ~平均回

收率分别为 || q{t h和 || qyv h ∀结论 }方法简便 o快速 o准确 o可作为该制剂的检测方法 ∀

关键词  毛细管气相色谱法 ~异烟肼 ~吡嗪酰胺 ~含量测定

∆ετερµινατιον οφ ισονιαζιδ ανδ πψραζιναµιδε ιν ταβλετ οφ Λιφυπινγ χο µ πουνδ βψ χαπιλλαρψ γασ

χηρο µ ατογραπηψ

�«¤±ª�¬¤±ªk�«¤±ª�l o�¤±ª ×¤¬­∏±k�¤±ª ×�l o�¬�¤²¼¬±ªk�¬�≠lk ∆επαρτµεντ οφ Πηαρµαχυτιχαλ Αναλψσισo

Χηινα Πηαρµαχευτιχαλ ΥνιϖερσιτψoΝανϕινγ utsss|l
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