
快 ~规定循环次数及实验误差 o能够使训练样本的输出

值更加接近期望值 o从而得到准确的实验结果 ∀

通过本实验及对其它紫外光谱有重叠的药物含量

分析表明 o人工神经网络是一种模拟人脑功能的新型

信息处理系统 o具有自适应学习及自动建模功能 o适用

于紫外光谱有重叠的药物含量分析 o是一种有发展前

途的可行方法 ∀
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ΗΠΛΧ法测定美洛昔康片的含量

马  宁  罗  艳t  孟庆玉  钟硕宇  何  燕k长沙 wtsstw 湖南医药工业研究所 ~t湖南财经学院职工医院药剂科l

摘要  目的 }建立了反相高效液相色谱法测定美洛昔康片含量的方法 ∀方法 }选用 ≠ • � ≤t{色谱柱 o以 s qu°²̄ r�醋

酸铵2甲醇ktΒtl为流动相 o检测波长为 uzs±° o流速为 t°̄ r°¬± ∀结果 }美洛昔康的线性范围 s qt ∗ s qxΛªr°̄ oρ� s .

|||y , ν � x ~回收率为 tst qt h oΡΣ∆ � t qtx h ∀结论 }方法准确 !快速 !简便 o且不受辅料干扰 ∀

关键词  美洛昔康片 ~反相高效液相色谱法

∆ετερµινατιον οφ µ ελοξιχαµ ταβλετσ βψ ΗΠΛΧ

�¤ �¬±ªk�¤ �l o�∏² ≠¤±k�∏² ≠l o� ±̈ ±¬±¼∏k� ±̈ ± ≠l , ετ αλ( Ηυναν Πηαρµαχευτιχαλ ανδ Ινδυστρψ Ινστιτυτε ,

Χηανγσηα wtsstwl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : � � ° �°�≤ º¤¶∏¶̈§·² §̈·̈µ°¬±̈ ·«̈ ¦²±·̈±·²© °¨̄²¬¬¦¤° ¬± ·¤¥̄ ·̈¶qΜΕΤΗΟ∆ :×«̈

�°�≤ ¶¼¶·̈° ¦²±¶¬¶·̈§²© ≠ • � ≤t{ ¦²̄∏°±kuxs°° ≅ w qy°° tsΛ°l os qu� ¤°°²±¬∏° ¤¦̈·¤·̈2° ·̈«¤±²̄ ktΒtl °¬¬·∏µ̈ ¤¶

°²¥¬̄¨³«¤¶̈ oº¬·« §̈·̈¦·¬²± ¤·uzs±° o©̄²º µ¤·̈ t°̄ r°¬± ¤±§¦²̄∏°± ·̈°³̈µ¤·∏µ̈ ¤·µ²²° ·̈°³̈µ¤·∏µ̈ qΡ ΕΣΥΛΤΣ :×«̈

¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈ º¤¶s qt ∗ s qxΛªr°̄ kρ� s .|||y , ν � xl q×«̈ ° ¤̈± µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶tst qt h oΡΣ∆ � t qtx h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :

×«¬¶° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨o¶̈±¶¬·¬√¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q�·¦¤± ¥̈ ²³̈µ¤·̈§ º¬·«²∏·¬±·̈µ©̈ µ̈±¦̈ ²© ¬̈¦¬³¬̈±·q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  �¨̄²¬¬¦¤° o�°�≤

  美洛昔康k�¨̄²¬¬¦¤°l为新型的非甾体消炎镇痛药

k�≥��⁄≥l o在我国属四类新药 ∀其结构名称 }u2甲基2w

羟基2�2kx2甲基2u2噻唑基l2u�2t ou2苯并噻嗪2v2甲酰胺

t ot2二氧化物 ∀

1  仪器与试剂

仪器 }高效液相色谱仪k • ¤·̈µ¶l }xts 型恒流泵 o

uw{z型紫外检测器 o�y�型进样阀 ~�≥ 高级色谱工作

站 ∂ µ̈v qxk杭州英谱l ∀

美洛昔康片k规格 }z qx°ªl o美洛昔康对照品k含

量 }|| qxt h l均由本所提供 ∀醋酸铵 o甲醇均为分析纯 ∀

2  试验方法与结果

2 q1  色谱条件的选择

2 q1 q1  色谱柱的选择  十八烷基硅烷键合硅胶柱 ∀

2 q1 q2  流动相的选择  k �l s qu� 醋酸铵2甲醇

马宁 o女 ovy岁 ∀t|{z年毕业于沈阳药学院药学系 ∀现为湖南

医药工业研究所分析室主任 o助理研究员 ∀主要从事新药质量

标准的制定和研究 o研究成果曾获得省级科学进步四等奖
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ktΒtl≈t  ~k�l甲醇2水2乙腈2冰醋酸≈kxxΒwxΒxΒul o庚烷

磺酸钠 x°�r� ≈u 组分复杂 o不易控制 ∀ k≤l甲醇2t h

醋酸铵k稀氨水调 ³� � | qtlkwuΒx{l≈v  o³� 值偏高 o对

色谱柱损伤大 ∀经试验确证 o条件k�l较适合本品 ∀

2 q1 q3  流速  t°̄ r°¬± ∀

2 q1 q4  测定波长的选择  本品主要相关杂质有中间

体 t }u2氨基2x2甲基2噻唑 ~中间体 u }w2羟基2u2甲基2u�2

t ou2苯并噻嗪2v2羧酸乙酯 t ot2二氧化物 ∀分别用流动

相溶解中间体 t ou o及美洛昔康样品配成适当浓度 o照

分光光度法在 uss ∗ wss±°波长范围内扫描 o结果见图

t ou ov ∀

图 1  美洛昔康紫外图谱r≤ � s qstsuΛª#°̄ p t

图 2  中间体 t紫外图谱r≤ � t qsu ≅ ts p w°ª#°̄ p t

图 3  中间体 u紫外图谱r≤ � t qt ≅ ts p w°ª#°̄ p t

图谱分析 }美洛昔康与中间体 u 在 vyv±° !uzt±°

和 vux±° !uzs±° 处有最大吸收 o而中间体 t 在 ux|±°

有最大吸收 ovss±° 以上没有吸收峰 o因此如果选择

vys±°作测定波长 o则中间体 t 将检测不出 o故选取

uzs±°作为测定波长 o则三者皆可兼顾 ∀

2 q1 q5  中间体 !杂质分离情况及检测限的确立  分别

取美洛昔康样品 !中间体 t ou适量 o用流动相溶解 o配成

适当浓度 o分别取 tsΛ̄ 注入液相色谱仪 o得 �°�≤ 图谱

w ox oy oz ∀

图 4  美洛昔康 �°�≤ 图

图 5  中间体 t �°�≤ 图

图 6  中间体 u �°�≤ 图

图 7  样品 n中间体 t n中间体 u �°�≤ 图

结果表明 }≠在本色谱条件下 o美洛昔康与主要相

关物质能够得到有效分离和检测 ∀ � 杂质最低检出限

k��⁄l }中间体 t t qtu±ª~中间体 u s qtΛª~美洛昔康最

低检出限k��⁄l t qt| ≅ ts p w±ª∀

2 q2  含量测定方法的确立

样品溶液的配制  取本品 us片 o精密称定 o研细 o

精密称取适量k约相当于含美洛昔康 us°ªl于 xs°̄ 量

瓶中 o用流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o即得 ∀

对照品溶液的配制 }取美洛昔康对照品约 us°ª置

于 xs°̄ 量瓶中 o用流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o即

得 ∀

分别取上述溶液各 tsΛ̄ 注入液相色谱仪 o记录色

谱图 o按外标法计算结果 o即得 ∀

2 q2 q1  线性关系考察  取美洛昔康对照品约 xs°ªo精

密称定 o置于 xs°̄ 量瓶中 ∀用流动相溶解并稀释至刻

度 o摇匀 o精密吸取 t qs ou qs ov qs ow qs和 x qs°̄ 于 ts°̄

量瓶中 o用流动相稀释至刻度 o摇匀 ∀量取 tsΛ̄ 注入液

相色谱仪 o记录色谱图 o计算峰面积与浓度的关系 o回

归方程为 }Σ � us{txzy{Χ n {vxyt .zxz{ , ρ � s .|||y( ν

� xl ∀表明美洛昔康在 s qt ∗ s qxΛªr°̄ 范围内呈良好

的线性关系 ∀

2 q2 q2  精密度考察  精密吸取上述 w号对照品溶液

tsΛ̄ o重复进样 y次 o按峰面积计算 ΡΣ∆为 s qzv h k ν �

yl ∀
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2 q2 q3  溶液稳定性考察  对照品溶液及样品溶液均

置于无色透明容量瓶中 o放置 uw«o对照品溶液峰面积

与样品溶液峰面积比值基本不变 o说明本品在流动相

溶液中稳定 ∀

2 q2 q4  回收率测定  取空白辅料 o按处方量加入美洛

昔康对照品适量 o依法配制样品溶液和对照品溶液 o测

定 o计算 o计算回收率结果如下表 t ∀

表 1  回收率测定结果

样  品 加入量r°ª 测得量r°ª 回收率r h

t ut qyu uu qst tst q{

u us qxv us qwt || qwu

v t| q{t t| q{u tss qt

w uv qux uv q{v tsu qx

x uu qvw uu q{w tsu qu

y uw qys uw qyz tss qv

2 q2 q5  样品的含量测定  依法配制样品溶液和对照

品溶液 o分别取 tsΛ̄ 注入液相色谱仪 o记录色谱图 o按

外标法计算 o结果见表 u ∀

表 2  美洛昔康片含量测定结果r以标示量计

样品批号 |{tsst |{tssu |{tssv

含量r h tst qv tss qz tst qs

参考文献
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肿节风片的质量标准研究

吕武清  吴朝阳t  吴丽萍t
k南昌 vvsszz 江西省中医药研究所 ~t贵溪 vvxwss 江西贵溪制药厂l

摘要  目的 }制订肿节风片质量标准 ∀方法 }紫外分光光度法测定了总黄酮的含量 o对肿节风药材进行了薄层色谱

鉴别 ∀结果 }加标回收率平均 |{ qt h k ΡΣ∆ � u qv h o± � yl oµ� s q||||y o重复性 � ≥⁄ � t quv h k ν � y) ,精密度 ΡΣ∆

� t qtw h k ν � yl结论 }方法稳定 !可靠 o可作为该制剂的质量控制方法之一 ∀

关键词  总黄酮 ~含量测定 ~肿节风 ~薄层色谱鉴别

Στυδψ οφ θυαλιτψ στανδαρδ οφ Ζηονγϕιεφενγ πιαν

�∏ • ∏́¬±ªk�∏ • ±l o• ∏ �«¤²¼¤±ªk • ∏ �≠l o• ∏�¬³¬±ªk • ∏�°l(ϑιανγξι Ινστιτυτιον οφ τραδιτιοναλ Χηινεσε

µεδιχαλ ανδ Πηαρµαχευτιχαλ Σχιενχεσ , Νανχηανγ vvsszzl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¶·¤±§¤µ§ ²© �«²±ª­¬̈©̈ ±ª ³¬¤± qΜΕΤΗΟ∆ : ×«̈ ¦²±·̈±·²©·²·¤̄

©̄¤√²±̈ ¬± �«²±ª­¬̈©̈ ±ª ³¬¤± º¤¶ §̈·̈µ°¬±̈ § ¥¼ �∂ q×«̈ �«²±ª­¬̈©̈ ±ª º¤¶¬§̈ ±·¬©¬̈§ ¥¼ ×�≤ qΡ ΕΣΥΛΤΣ : ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈

µ̈¦²√ µ̈¼¬¶|{ qt h k ΡΣ∆ � u qv h o± � yl oº¬·«ª²²§ ¬̄±̈ ¤µµ̈ ¤̄·¬²±¶«¬³kρ� s q||||y ¤±§µ̈³µ²§∏¦¬·¼k ΡΣ∆ � t quv h oν �

yl ¤±§³µ̈¦¬¶¬²±k ΡΣ∆ � t qtw h oν � yl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×«̈ ° ·̈«²§¬¶¤¦¦∏µ¤·̈ oµ̈ ¬̄¤¥̄¨o¤±§¦¤± ¥̈ ∏¶̈§¤¶° ·̈«²§©²µ

∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©·«̈ ³µ²§∏¦·¬²± q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  �«²±ª­¬̈©̈ ±ª³¬¤± o§̈·̈µ°¬±¬±ª¦²±·̈±·o·²·¤̄ ©̄¤√²±̈ o×�≤

  肿节风片由单味药肿节风经提取浸膏后压制而

成 o收载于部颁标准中 o功能为消肿散结 o清热解毒 ∀

临床用于肺炎 !阑尾炎 !蜂窝组织炎 o大剂量用于肿瘤 ∀

主要成分有香豆酮 !内酯 !黄酮苷 !挥发油 !鞣酸 !异白

醋定 !落新妇苷 !葡萄糖 !蔗糖等 ∀本品原标准仅有一

个专属性并不强的有机酸试管反应和黄酮类荧光观

察 o为了有效地控制质量 o我们对其质量标准提高进行

了实验研究 ∀

1  仪器与药品

日立 �2usss 紫外可见双光束分光光度计 o岛津
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