
色葡聚糖k⁄̈ ¬·µ¤± ×2usssl上柱 o求得柱空体积 ∂ s o根据

∂ r̈∂ s值 o查标准曲线 o测得多糖的平均分子量为

tysss ∀

1 q6  °°单糖组分种类分析

°°中单糖的种类 }称取 °° ts qs°ªo以 t qs°²̄ r�硫

酸 u qs°̄ 封管 o于 tss ε 水解 y«o饱和 �¤k��lu水溶液

中和 o离心后上清液浓缩供点样用 ∀采用美国 • «¤·°¤±

�� q�慢速定性层析滤纸 o纸长 ws¦° o展开系统为醋酸

乙酯2吡啶2水 � tsΒwΒvk∂ }∂ }∂ l o上行法展开 t{«∀用

标准单糖对照 o硝酸银2氢氧化钠试剂显色 o显色后 o于

{s ε 加热 ts°¬±观察 o发现 °°含有 ⁄2葡萄糖 o⁄2半乳

糖 o�2阿拉伯糖 o木糖 o⁄2葡萄糖醛酸 ∀若以葡萄糖的

Ρφ值为 t o则它们的相对 Ρφ 值之比为半乳糖2葡萄糖2

阿拉伯糖2木糖2葡萄糖酸酸ks q{uΒt qssΒt qutΒt qxvΒ

u qx|l ∀

°° 单糖组分的摩尔比测定 }用 ≥«¬°¤§½∏ ⁄∏¤̄2

• ¤√¨ �̈±ª·« ×�≤ ≥¦¤±±̈ µ �²§̈¯ ≤≥2|vs 扫描层析图 ∀

波长 xss±° o线性化因子¶¬� t o色谱 o正常直线扫描 o选

择吸光度反射法 o背景校正 o低敏感性 o狭缝 z ≅ t°° o

扫描方向与展开方面平行 ∀得 x种单糖的峰面积 ∀其

比值为半乳糖2葡萄糖2阿拉伯糖2木糖2葡萄糖醛酸 �

tx qs|Βws qt{Βts qzvΒy qxyΒuy qww o摩尔比为 s qs{vΒ

s qt{tΒs qsy|Βs qsvtΒs qtzx ∀

2  讨  论

用本文所述方法提取的 °° o收率高 o纯度纯 ∀ °°

属酸性杂多糖 o根据杂多糖的聚阴离子和电离性质 o我

们选用了 ≥ ³̈«¤§̈ ¬ �2tss对 °°进行了分离 o纯化 o并且

用电泳方法对 °° 的纯度进行了鉴定 o证明是单一多

糖 ∀大多数杂多糖是由葡萄糖 o甘露糖 o半乳糖 o木糖 o

阿拉伯糖和鼠李糖等中的几种单糖组成 ∀°°中含有半

乳糖 o葡萄糖 o阿拉伯糖 o木糖和葡萄糖醛酸 o与报道比

较符合 ∀南瓜的杂多糖还未见报道 o有关其生物学活

性有待今后进一步探讨 ∀

参考文献

1 张岚 o任丽娟 o顾玉诚 q山豆要中性多糖 ≥≥� 的分离 o纯化

和性质 q中草药 ot||v ouwktlΒ{ q

2 王丁刚 o王淑红 q茶叶多糖的分离 o纯化分析及降血脂作

用 q中国药科大学学报 ot||t ouukwlΒuux q

3 �¬®¬±² � o ≠²¶«¬¤±¤ � o ≥∏½∏®¬ ≠ o ετ αλq�¶²¤·¬²± ¤±§

«¼³²ª̄¼¦̈ °¬¦¤¦·¬√¬·¼ ²©·µ¬¦«²¶¤±¶� o� o≤ o⁄¤±§∞ oª̄¼¦¤±¶²©

·µ¬¦«²¶¤±·«̈¶®¬µ¬̄²º¬¬µ²²·¶q°̄ ¤±·¤ � §̈ot|{| oxxkwlΒvw| q

4 �¬«² × o×¶• ­¬°∏µ¤ ≠ o≥¤®∏¶«¬°¤ � oετ αλq°²̄¼¶¤¦¦«¤µ¬§̈¶¬±

©∏±ª¬q½ ½ ½ ¶ q�¼³²ª̄¼¦̈ °¬¦¤¦·¬√·¼²©¤± ¤¦¬§¬¦³²̄¼¤¦¦«¤µ¬§̈¶

k�≤l©µ²°·µ̈°¨̄ ¤̄©∏¦¬©²µ°¬¶q≠¤®∏ª¤®∏�¤¶¶«¬ot||w ottwkxl

Βvs{ q

收稿日期 }t||| p sv p t{

ΗΠΛΧ法同时测定牙周康胶囊中甲硝唑和芬布芬的含量

钟玉莲k广州 xtstys 广州市药品检验所l

摘要  目的 }建立测定牙周康胶囊中甲硝唑和芬布芬含量的方法 ∀方法 }高效液相色谱法 ∀固定相为十八烷基硅

烷键合硅胶 o流动相 }甲醇2s qst°²̄ r�十二烷基硫酸钠kyvΒvzlk用磷酸调节 ³� 值至 u qxl o检测波长为 u|x±° q结

果 }同时测定甲硝唑和芬布芬的含量 ∀甲硝唑平均回收率为 || q{ h oν � y , ΡΣ∆ 为 s qws h ∀芬布芬平均回收率为

tss qt h oν � y , ΡΣ∆ 为 s qvy h ∀结论 }本方法简便 !快速 !可靠 o可用于牙周康胶囊中甲硝唑和芬布芬的含量测定 ∀

关键词  �°�≤ ~甲硝唑 ~芬布芬

Σιµ υλτανεουσ δετερµινατιον οφ µ ετρονιδαζολε ανδ φενβυφεν ιν τηε Ψαζηουκανγ χαπσυλε βψ ΗΠΛΧ

�«²±ª ≠∏̄¬¤±k�«²±ª ≠�l( Γυανγζηου Χιχψ Ινστιτυτε οφ ∆ρυγ Χοντρολ , Γυανγζηου xtstysl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤ ° ·̈«²§©²µ§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨ ¤±§©̈ ±¥∏©̈ ± ¬± ·«̈ ≠¤½«²∏®¤±ª

¦¤³¶∏̄¨qΜΕΤΗΟ∆Σ : ×«̈ �°�≤ ° ·̈«²§ °̈³²̄ ¼̈ § ¤ ≤t{ ¦²̄∏°± º¬·« ·«̈ °²¥¬̄¨ ³«¤¶̈ ° ·̈«¤±²̄2s qst°²̄ r�¶²§¬∏°

§²§̈¦¼̄ ¶∏̄³«¤·̈kyvΒvzlk¤§­∏¶·̈§·«̈ ¶²̄∏·¬²± º¬·« ³«²¶³«²µ¬¦¤¦¬§·² ³� u qxl q×«̈ §̈·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶¶̈·¤
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u|x±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ :×«̈ ¦²±·̈±·²© ° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨ ¤±§·«¤·²©©̈ ±¥∏©̈ ± º¤¶¤¶¶¤ª̈ §µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼ q×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ©²µ

° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨ º¤¶|| q{ h k ν � y) , ΡΣ∆ � s qws h o¤±§·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ©²µ©̈ ±¥∏©̈ ± º¤¶tss qt h k ν � y) , ΡΣ∆ � s q

vy h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×«̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨o©¤¶·¤±§µ̈ ¬̄¤¥̄¨q�·º¤¶¤ª²²§ ° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨

¤±§©̈ ±¥∏©̈ ±¬±·«̈ ≠¤½«²∏®¤±ª¦¤³¶∏̄¨q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  �°�≤ o° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨o©̈ ±¥∏©̈ ±

  牙周康胶囊由甲硝唑k° ·̈µ²±¬§¤½²̄ l̈tss°ª与芬布

芬k©̈ ±¥∏©̈ ±lzx°ª组成的复方制剂 o具有消炎止痛双重

功效 ∀适用于治疗溃疡性牙龈炎 o牙周炎 o齿龈脓肿以

及棱状杆菌引起的急性牙感染和拨牙前后的消炎止

痛 ∀该品种在广东省药品标准≈t 收载 o其甲硝唑的含

量测定方法是采用紫外分光光度法 o芬布芬的含量测

定方法是采用酸碱滴定法 ∀本文参考有关文献≈u 采用

�°�≤ 同时测定牙周康胶囊中两组分的含量 o该方法简

便快捷 o专属性强 o结果准确 ∀与广东省药品标准方法

对比结果基本一致 ∀

1  仪器与试药

1 q1  仪器

日本岛津 �≤2ts� 型高效液相色谱仪 o≥°⁄2ts� 紫

外检测器 o岛津 ≤2� y� 型数据处理机 ∀

1 q2  试药

牙周康胶囊 !甲硝唑及芬布芬对照品k广州欧化药

业有限公司l ~其它试剂均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件

固定相 }十八烷基硅烷键合硅胶 k�¬¦«µ²¶³«̈µ

tss� °2t{ xΛ° ow ≅ tux°° o德国默克公司l ~流动相 }甲

醇2s qst°²̄ r�十二烷基硫酸钠溶液kyvΒvzlk用磷酸调

节 ³� 值至 u qxl ~流速 }t qs°̄ r°¬± ~检测波长 }u|x±° ~进

样量 }usΛ̄ ∀

2 q2  线性关系

对照品贮备液的制备 }精密称取 tsx ε 干燥至恒重

的甲硝唑对照品 ux°ª与芬布芬对照品 t{ qzx°ª置

tss°̄ 量瓶中 o加甲醇适量超声溶解 o并稀释至刻度 o摇

匀 ∀精密量取 s qx ot ou ow o{和 ty°̄ o分别置于 ux°̄ 量

瓶中 o用流动相稀释至刻度 o摇匀 ∀取 usΛ̄ 注入液相色

谱仪 o记录各浓度的色谱峰面积 o以浓度为 ξ ,峰面积为

Ψ进行线性回归 ,得线性回归方程 :甲硝唑为 Ψ �

xyts .v n uytvs .{ξ , ρ� s .||||(ν � yl o线性范围为 x ∗

tysΛªr°̄ ~芬布芬为 ≠ � tzws{ qy n ywvy| qw¬oµ� t qssss

k± � yl o线性范围为 v qzx ∗ tusΛªr°̄ ∀

2 q3  回收率试验

精密称取已知含量的样品内容物适量 o分别各加

甲硝唑对照品 tx oux和 vx°ª及芬布芬对照品 ts ous和

vs°ªo照样品测定项下的方法测定 o测得平均回收率甲

硝唑为 || q{ h oΡΣ∆ 为 s qws h o芬布芬为 tss qt h o

ΡΣ∆为 s qvy h k ν � yl ∀

2 q4  样品的测定

取本品 us粒内容物 o精密称定 o混匀 ∀精密称取适

量k约相当于甲硝唑 xs°ª及芬布芬 vz qx°ªl置 tss°̄

量瓶中 o加甲醇适量超声溶解 o并稀释至刻度 o摇匀 o滤

过 o精密量取续滤液 x°̄ 置 xs°̄ 量瓶中 o加流动相稀释

至刻度 o摇匀 ~另取甲硝唑与芬布芬对照品照对照品贮

备液的制备方法制成浓度甲硝唑为 xsΛªr°̄ o芬布芬为

vzΛªr°̄ 的溶液 o在选定的色谱条件下对照液与样品液

分别进样 usΛ̄ o记录各自的色谱峰面积 o用外标法计算

样品液中甲硝唑与芬布芬的含量 ∀测定样品 w批并与

原方法对比 o结果见表 t ∀

表 1  各自两法测定结果比较

批  号
甲硝唑

原方法r h �°�≤r h

芬布芬

原方法r h �°�≤r h

|{svuu tst q{ tst qz tss qy  tss qs

|{sxsw tsv q{ tsw qx tst qt || qx

|{sxsx tsx qs tsw qx tst qv tss qy

|{sxsy tsv qy tsw qv tst qs || qw

2 q5  精密度与稳定性试验

取制备好的样品溶液连续进样 x 次 o峰面积基本

无变化 o甲硝唑 ΡΣ∆ 为 s qv h k ν � x) o芬布芬 ΡΣ∆ 为

s qt h k ν � x) ∀取同一份样品溶液分别在 s ou ow o{ 和

uw«进行测定 o结果 uw«内峰面积基本无变化 o甲硝唑

ΡΣ∆为 s qx h o芬布芬 ΡΣ∆ 为 s qv h ∀

3  讨  论

3 q1  波长的选择  通过绘制甲硝唑和芬布芬两种成

份的各自紫外吸收图谱 o选定 u|x±°为检测波长 o在此

波长甲硝唑和芬布芬吸收度适宜 o能满足测定的需要 ∀

3 q2  溶剂的选择  因甲硝唑在乙醇中略溶 o在水中微

溶≈v  ~芬布芬在乙醇中溶解 o在水中几乎不溶≈w  o为了

溶解完全 o故第一步选甲醇作溶剂并超声助溶 ∀

3 q3  流动相的选择  参考有关文献在原基础上加以

修改 o加大了十二烷基硫酸钠的浓度 o使芬布芬峰形有

所改善 o减少甲醇比例使甲硝唑延长其保留时间 o曾分

别用 ³�u qs ou qx ov qs ov qx和 w qs的流动相试验 o甲硝唑

#twt#中国现代应用药学杂志 usss年 w月第 tz卷第 u期



和芬布芬的出峰时间与峰形在 ³�u qx的流动相较为适

宜 ∀在本文选用的色谱条件下 o两种成份的峰形尖锐 o

较对称 o分离度达 {以上 o|°¬±内即可完成整个色谱过

程 ∀

参考文献

1 广东省药品标准 q粤 ±r • ≥ p uyvt p |y q

2 ≠²¶«¬«¬µ² �o�²«­¬�o�²¥∏«¬µ²�oετ αλq≥¬°³̄¬©¬̈§³µ²¦̈§∏µ̈¶

©²µ·«̈ ¶¬°∏̄·¤±̈ ²∏¶ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ±̈²¬¤¦¬± o©̈ ±¥∏©̈ ± ¤±§

©̈ ¥̄¬±¤¦ ¬± µ¤· ³̄¤¶°¤ ¥¼ «¬ª«2³̈µ©²µ°¤±¦̈ ¬̄́∏¬§

¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼ q�¼²¬± ≠¤®∏ª¤®∏ot|{| otxkwlΒu|u q

3 中国药典 q二部 qt||xΒtxu q

4 中国药典 q二部 qt||xΒuyt q

收稿日期 }t||| p sw p uz

ΗΠΛΧ法同时测定注射用甲氧异腈中 ΦΣΑ和 ΜΙΒΙ的含量

周杏琴  胡名扬k无锡 utwsyv 江苏省原子医学研究所核医学国家重点实验室l

摘要  目的 }采用 � °2�°�≤ 法同时测定了注射用甲氧异腈中两种主要成份二氧硫脲kƒ≥�l和四k甲氧基异丁基异

腈l络铜k�l氟硼酸盐k����l的含量 ∀方法 }以甲醇 !磷酸二氢铵k{sΒusl为流动相 o检测波长 utx±° o�°�≤ 法测定含

量 ∀结果 }试验表明 oƒ≥� 和 ����在 ux ∗ tuxΛªr°̄ oxs ∗ uxsΛªr°̄ 范围内呈良好的线性关系 o回归方程分别为 Ψ �

s .uv n s .su Ξ(ρ� s .||wy) , Ψ� p u .t| n s .sv Ξ(ρ� s .|||{) o相对标准偏差分别为 t qux h和 s qwu h ∀结论 }该方法

简便 !准确 !可靠 ∀

关键词  反相高效液相色谱 ~注射用甲氧异腈 ~二氧硫脲 ~四k甲氧基异丁基异腈l络铜k ´l氟硼酸盐

Σιµ υλτανεουσ ∆ετερµινατιον οφ ΜΙΒΙ ανδ ΦΣΑιν ΜετηοξψΙσοβυτψλΙσονιτριλεφορ Ινϕεχτιον βψ Ηιγη

περφορµ ανχε Λιθυιδ Χηρο µ ατογραπηψ

�«²∏ ÷¬±ª́¬±k�«²∏ ÷ ±l o�∏ �¬±ª¼¤±ªk�∏ � ≠l( Στατε Κεψ Λαβορατορψ οφ Νυχλεαρ Μεδιχινε , ϑιανγσυ Ινστιτυτε οφ

Νυχλεαρ Μεδιχινε , ΩυΞι utwsyvl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : ×² §̈ √¨̄²³̈ ¤ µ̈√ µ̈¶̈§2³«¤¶̈ «¬ª« ³̈µ©²µ°¤±¦̈ ¬̄́∏¬§ ¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¬¦ ° ·̈«²§ ©²µ·«̈

¶¬°∏̄·¤±̈ ²∏¶§̈·̈°¬±¤·¬²± ²© ���� ¤±§ ƒ≥� ¬± � ·̈«²¬¼ �¶²¥∏·¼̄ �¶²±¬·µ¬̄ ©²µ�±­̈¦·¬²± qΜΕΤΗΟ∆ :×«̈ °²¥¬̄¨ ³«¤¶̈ º¤¶

° ·̈«¤±²̄ {s h ¤±§��w�u°�wks qst°²̄ r̄ lus h q×«̈ §̈·̈¦·²µº¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶¶̈·¤·utx±° ¤±§·«̈ ©̄²º µ¤·̈ º¤¶t qu°̄ r

°¬± qΡ ΕΣΥΛΤΣ :×«̈ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈¶ º µ̈̈ ux ∗ tuxΛªr°̄ kƒ≥�lk Ψ � s .uv n s .su Ξ , ρ � s q||wyl o¤±§ xs ∗ uxsΛªr°̄

k ����lkΨ � p u .t| n s .sv Ξ , ρ� s q|||{l q×«̈ µ̈ ¤̄·¬√¨¶·¤±§¤µ§§̈ √¬¤·¬²± º¤¶t qux h kƒ≥�l¤±§s qwu h k����lk ν � xl q

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×«¬¶° ·̈«²§ º¤¶¶¬°³̄¨oµ¤³¬§¤±§¶̈±¶¬·¬√¨q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  µ̈√ µ̈¶̈§2³«¤¶̈ «¬ª«³̈µ©²µ°¤±¦̈ ¬̄́∏¬§ ¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¬¦o ° ·̈«²¬¼ ¬¶²¥∏·¼̄ ¬¶²±¬·µ¬̄ ©²µ ¬±­̈¦·¬²± o

©²µ°¤°¬§¬±̈ ¶∏̄©¬±¬¦¤¦¬§o·̈·µ¤k° ·̈«²¬¼¬¶²¥∏·¼̄ ¬¶²±¬·µ¬̄l ¦²³³̈µk ´l ¥²µ²©̄∏²µ¬§̈

  注射用甲氧异腈是目前使用最广泛的心肌灌注显

像药物 o对各种心血管疾病≈t  !恶性肿瘤≈u ov 都有很好

的临床诊断意义 ∀其主要成份 ����和 ƒ≥� 的含量对

药盒的质量具有直接的影响 o故准确测定此两种成份

的含量对药盒的质量控制极为重要 ∀目前 ����的含

量通常采用原子吸收光谱法测定 oƒ≥� 的测定不是定

量测定 o为限度检查 ∀本实验采用反相高效液相色谱

法能同时定量测定 ����和 ƒ≥� 的含量 ∀同时测定两

种成份的方法未见文献报导 ∀

1  试验部分

1 q1  仪器与试剂

仪器 }���2� �⁄ xsss× 型高效液相色谱仪 ~���2

⁄�� ∞����二极管阵列检测器 ~ztux型进样器 ∀

周杏琴 o女 ovx岁 ∀t|{z年毕业于南京大学化学系 o工程师 o仪

器室副主任
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