
∗ vΛ̄ 注入气相色谱仪 o计算校正因子 ∀

测定法 }取本品 ts片 o精密称定 o研细 o精密称取适

量k约相当于异烟肼 us°ª或吡嗪酰胺 ys°ªl o置 ux°̄

量瓶中 o精密加入内标溶液 ts°̄ o振摇使溶解 o用乙酸

乙酯稀释至刻度 o摇匀 o静置 ~取 t ∗ vΛ̄ 注入气相色谱

仪 o测定 o计算 o即得k见表 vl ∀

表 3  国产仿制产品测定结果

成  分 批  号 百分标示量Πν � u

异烟肼  |zstsv     |z qws

|zstsw || qy|

|zstsx |y qut

吡嗪酸胺 |zstsv || qvs

|zstsw tss qz

|zstsx || qvt

3  结果和讨论

复方利福平片含三主药 o采用 �°�≤ 测定时 o由于

利福平有较多杂质k杂质总量约 | h l o且这些杂质不同

程度地干扰利福平自身及异烟肼和吡嗪酰胺的测定 ∀

本文利用利福平和辅料在气相色谱条件下难以气化的

性质 o采用气相法测定时 o异烟肼和吡嗪酰胺的测定不

受干扰 o方法学考察结果表明 }该法回收率高 o稳定 o适

于两主药的含量测定 ∀

本文曾使用水为样品溶液 o但当载气流速不合适

时会出现双峰现象 o改用乙酸乙酯即可避免 ∀
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剧毒生物碱士的宁 o故对本药中士的宁的定量是控制

其质量的重要环节 ∀对马钱子及其制剂中士的宁的测

定 o国外曾用 �⁄≥柱离子对色谱法测定了酊剂中的含

量 o国内亦有用硅胶柱吸附色谱法测定了九分散中的

含量 o对寒痹停片中士的宁的测定尚未见报道 ∀我们

使用了 ≥³«̈µ¬¶²¥2≤�柱 o甲醇2水2三乙胺2乙酸k|{ssΒ

txxΒtxΒvsl的流动相 o成功地将样品中的士的宁与其它

复杂组份分离 o使用外标法定量 ∀ ΡΣ∆ � t qyx h ∀回收

率的平均值为 || q{u h ∀

1  实验部分

1 .1  仪器 !试剂和药品

美国 � ¦̈®°¤±公司 vvw� 型高效液相色谱仪kwut

控制器 ottw型泵 otyx紫外可见检测器 owuz 积分仪l o

≥³«̈µ¬¶²¥2≤�柱k�xΛ° ow qy ≅ txs°°l o大连化物所国家

色谱中心填装 o加同种予柱 o在此条件下理论塔板数 ±

� |sss ∀ ≤ ±ƒ2 ´2y型超声波清洗器kvss • oux��� o上

海船舶电子设备研究所l ∀

甲醇 !三乙胺 !乙酸k分析试剂l o水为重蒸馏 ∀甲

醇和水经 s qxΛ°滤膜过滤 o士的宁对照品k中国药品生

物制品检定所l ∀寒痹停片k河南中医学院制药厂 o批

号 }|yttuuwl ∀

1 .2  标准曲线绘制

用士的宁对照品配制成 ussΛªΠ°̄ 浓度的甲醇溶液

做储备液 ∀精密吸取储备液 s qu os qw os qy os q{和t qs°̄

于 x只 ts°̄ 量瓶中 o甲醇定容 o每个浓度进样 v次 o取

峰面积均值 o以 ξ 代表士的宁浓度 oψ代表峰面积得回

归方程为 }ψ� p u{sv n {|yz ξkρ� s q|||zl ∀

1 .3  样品测定及测定精密度

取样品 ts片 o称定为 w qz{tsªo得平均片重s qwz{ªΠ

片 ∀放入研钵中研细 o每份 s qt|ª左右 o取 x份k剩余样

品用于回收率测定l精密称定 o放入 x只 ux°̄ 量瓶中 o

加入甲醇2氨试液kus°̄ 甲醇 !v°̄ 氨水lus°̄ o超声处理

xs°¬± o加入乙酸 v°̄ o甲醇定容 o过滤 o取续滤液通过 s q

wxΛ°滤膜后进样 o所得色谱图见图 t o阴性色谱图见图

u ∀由每份进样 v 次所得峰面积的平均值代入回归方

程 o求样品中士的宁含量 o所得数值见表 t ∀

1 .4  回收率测定

取样品测定后剩余的样品 x分 o每份 s qtª左右 o精

密称定 o分别于 x只 ux°̄ 量瓶中 o各加 ussΛªΠ°̄ 之标

准储备液 t qss°̄ o加入甲醇2氨试液 us°̄ , ,以下操作

与样品测定相同 o利用上节样品平均含量值求回收量 o

所计算回收率见表 u ∀

2  讨  论

2 .1  提取样品中的士的宁所用溶剂为甲醇2氨kusΒv o

图 1  样品色谱图

图 2  不含马钱子的阴性样品色谱

表 1  寒痹停中士的宁含量及测定精密度

序  号
含量

h °ªΠ片
含量均值Πh ΡΣ∆Πh

t s qt{y s q{|

u s qt{| s q|s

v s qt{v s q{z s qt{x t qyx

w s qt{t s q{y

x s qt{w s q{{

表 2  回收率测定

序号 加入量ΠΛª 测得量ΠΛª 回收率Πh 平均回收率Πh

t uss uss qs{  tss qsw

u uss uss qst tss qss

v uss t|| qwz || qzw || q{u

w uss t|| qv{ || qy|

x uss t|| qux || qyv

√Π√l o氨水的比例不能减少 o否则不能定量提取 ∀为促

使样品中士的宁溶出 o超声处理时间不能少于 xs°¬±

kvss • oux���l o否则也不能定量溶出 ∀

2 .2  随流动相中胺的比例减少 o士的宁和马钱子碱的

保留时间延长 ~而其它组分保留时间的变化不太大 o故

可借流动相中胺的比例变化而将士的宁分离 ∀
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