
测定q药物分析杂志ot||zqttzkwl}uxvq

4 王静行o任天池q� °�≤ 法测定心舒口服液中原儿茶醛的含量o

中国实验方剂学杂志ot||zqvkwl}tuq

5 冯天炯o孙 碧q一阶导数光谱法测定急支糖浆中原儿茶酸q中

成药ot||uqtwktul}ttq

6 林春华o朱品业o胡家炽q高效液相法测定壮腰健肾丸原儿茶酸

的含量q中国中药杂志ot||yqutkxl}u{{q

7 中华人民共和国卫生部药品标准中药成方制剂q第八册qwvq

收稿日期}usssp tup sx

甲磺酸溴隐亭有关物质薄层色谱条件探讨

黄剑英 陈素俭k厦门 vytstu 厦门市药品检验所l

  溴隐亭为多巴胺拮抗剂和催乳激素抑制剂o用于治疗高

°� �k催乳素l血症o震颤麻痹o肢端肥大和垂体肿瘤等病

症≈t ∀ 美国药典≈u 收载了甲磺酸溴隐亭的有关物质检查∀ 我

们对某化学药品公司生产的甲磺酸溴隐亭片进口药品企业

标准进行技术复核o并对有关物质检查进行了研究o同时提

出了最佳色谱条件o以保证药品的纯度∀

1  材料与仪器

甲磺酸溴隐亭片ktl斯洛文尼亚化学药品公司o批号}

sxtu{sw�~kul瑞士诺华制药有限公司o批号}uuu� ƒ⁄tt||~

kvl意大利雪兰诺制药公司o批号}�²·wtz∀

薄层板 k� l ux × �≤ ¤̄∏°¬±¬∏° ¶«̈ ·̈¶ ¶¬̄¬¦¤ ª̈ ¯ ys

� ∞� ≤�~k�l硅胶 � 薄层层析预制板k上海东方药品科技实

业有限公司l~k≤ l自制硅胶 � 薄层板∀

二氯甲烷  二氧六环  无水乙醇  氨水  甲醇均为分

析纯o水为去离子水∀

�� � � �  ���� � � ×  ¯ 薄层自动点样仪~点样台k陕

西前进机械厂l∀

2  方法与结果

2q1 固定相}取甲磺酸溴隐亭片ktl!kul!kvl三种产品分别

用甲醇溶解并制成每 t° ¯中含溴隐亭 ts°ª的供试品溶液~

另取甲磺酸溴隐亭对照品制成每 t° ¯中分别含溴隐亭 sq

t°ª!sqv°ª! sqx°ª的对照品溶液o编号分别为kwl! kxl!

kylo取上述编号的 y种溶液各 ts∏̄ 分别点于同一薄层板 � !

�!≤ 上o 以二氯甲烷2二氧六环2无水乙醇2氨水kt{sΒ txΒ x

Β sqtl为展开剂o展开剂置层析缸中饱和 us°¬±o展开o减压

干燥 tx分钟o喷以 squh 邻苯二甲醛的硫酸溶液后o置紫外

灯k波长 vyy±° l下检视o结果见图 t2� ot2�ot2≤ ∀ 图中的编

号与上述编号对应∀

2q2  光照 将甲磺酸溴隐亭片kul制成每 t° ¯中含溴隐亭

ts°ª的供试品溶液置于太阳光下照射 vs°¬±o原来溶液颜

色为无色变成淡棕色o编号为kzlo取编号kul! kzl溶液各

ts∏̄ 点于同一薄层板 � 上o同 uqt条件展开o检测o结果见图

u∀

2q3 氮气 甲磺酸溴隐亭不稳定∀有的产品有加抗氧剂o有

的没有o针对这情况o本文对 v种点样过程进行比较}采用薄

层层析点样台直接点样~把点样台置于无菌抽样箱中o通入

氮气o在纯氮气条件下点样~采用薄层自动点样仪o结果无明

显差别∀

2q4  最低检出量试验 不同的硅胶 � 薄层板o不同的点样

形状其最低检出量有差异∀ 本文进行了三种比较}取配制成

每 t° ¯含 ux!xs!tss!vss!xssΛª的溴隐亭对照品溶液o分别

吸取上述溶液 ts∏̄o于自制的硅胶 � 薄层板上点成圆形及

tqx¦° 长条形o经显色后检视o结果点成圆形的溴隐亭检出

灵敏度为 squx±ª~点成 tqx¦° 长条形的溴隐亭检出灵敏度

为 t±ª~分别吸取上述溶液 u∏̄o于硅胶 � 高效板k� ∞� ≤�l

上点成 tqs¦° 长条形o结果溴隐亭的检出灵敏度为 squ±ª∀

3  讨 论

3q1  本实验表明o相对湿度� zsh o斑点易干o展开斑点边

缘清晰o重现性好∀

3q2 薄层板使用前活化 vs°¬±否则影响分辨∀

3q3 样品现配现用o点样时间越短越好o否则杂质斑点荧光

强度增加∀

3q4  建议最好使用高效薄层板o尤其对主斑点下有杂质斑

点样品及边缘产品效果明显o有利于判断∀
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一点法与工作曲线法两种外标法选择依据的探讨
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k杭州 vtsssw 浙江省药品检验所~t杭州 vtsssy 浙江医科大学附属第二医院l

摘要 目的}根据试验测定的标准直线 ¼� ®¬n ¥o如何根据直线方程中系数 ®!¥及进样量选择使用外标一点法还是用工作曲

线法进行测定∀方法}使用数学推导出偏差计算公式并通过测定芍药苷的量进行验证∀结果}根据数学推导得因使用不同外标

法而引起的偏差公式为 Ε�
¥

®¬sn ¥
≅ ktp

¬s

¬t

l k¬so¬t分别为对照品及样品进样量l∀ 结论}高效液相色谱法k气相色谱法lo

允许使用不同外标法引起偏差为 th o当标准直线方程中系数符合
¥

®¬sn ¥
[ vqxh 时o或薄层色谱扫描法o允许使用不同外

标法引起偏差为 vh o当标准直线方程中系数符合
¥

®¬sn ¥
[ tsqxh 时o样品进样量至少为对照品进样量的 {sh ∗ twsh 范

围内o可用外标一点法代替工作曲线法进行定量测定∀

关键词 含量测定~外标一点法~工作曲线法

∆ ισχυσσιον ον συπερσεδινγ ωορκινγ χυρϖεµ ετηοδ υσινγ ονεp ποιντ εξτερναλστανδαρδ µ ετηοδ ιν θυαντιτατιϖε

αναλψσισ

�¬± �«¤±ª½«¤²o�«∏� ¬±ªo• ¤±ª�«¬¼∏kΖηεϕιανγ ΠροϖινχιαλΙνστιτυτε φορ ∆ ρυγ ΧοντρολΗ ανγ ζηου vtssswl

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε } ·² §¬¶¦∏¶¶²± ¶∏³̈ µ¶̈§¬±ª º ²µ®¬±ª ¦∏µ√¨ ° ·̈«²§ ∏¶¬±ª ²± 2̈³²¬±· ¬̈·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§ ° ·̈«²§ ¬±

∏́¤±·¬·¤·¬√¨¤±¤̄¼¶¬¶q ΜΕΤΗΟ∆ } × «̈ ΅ ∏¤·¬²± ·² ¦¤̄¦∏̄¤·̈ µ̈µ²µ¦¤∏¶̈§¥¼ §¬©©̈ µ̈±·̈ ¬·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§° ·̈«²§¶º ¤¶§̈ µ¬√ §̈

¤±§ √¤̄¬§¤·̈§ ¥¼ ¬̈³̈ µ¬° ±̈·q Ρ ΕΣΥΛΤ} ·«̈ µ̈µ²µ΅ ∏¤·¬²± ¬¶ }Ε�
¥

®¬sn ¥
≅ ktp

¬s

¬t

l q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ} ¬© Ε� th ¤±§

¥

®¬sn ¥
[ vqxh ©²µ·«̈ � °�≤ ²µ�≤ o Ε� vh ¤±§

¥

®¬sn ¥
[ tsqxh ©²µ·«̈ × �≤ ≥o ¤±§·«̈ ¤°²∏±·²©·̈¶·¶¤° ³̄¨k¬tl ¬¶

¤·̄ ¤̈¶·{s∗ twsh ²©·«̈ ¤°²∏±·²© ¬̈·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§ k¬slo ²± 2̈³²¬±· ¬̈·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§° ·̈«²§¦¤± ¶∏³̈ µ¶̈ §̈ ¥¼ º ²µ®¬±ª

¦∏µ√¨° ·̈«²§¬± ∏́¤±·¬·¤·¬√¨¤±¤̄¼¶¬¶q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ} ∏́¤±·¬·¤·¬√¨¤±¤̄¼¶¬¶o ²± 2̈³²¬±·̈ ¬·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§° ·̈«²§o º ²µ®¬±ª¦∏µ√¨° ·̈«²§

  在制订药品质量标准含量测定过程中o对如何根据试验

测定的标准直线方程 ¼� ®¬n ¥来确定样品和对照品进样量

以及选用外标一点法还是工作曲线法的定量方法实际上存

在随意性∀ 理论上只有当 ¥� s时用外标一点法定量o当 ¥Ξ

s时用标准曲线法定量o但实际上 ¥Ξ so那么在何种情况下

可以用外标一点法代替标准曲线法进行定量�本文通过数学

理论推导以及通过测定芍药苷含量进行验证o为解决上述问

题提供借鉴∀

1  数学推导

在进行数学推导之前o根据实际情况作以下假设}

1q1  按工作曲线法标化得直线方程 ¼� ®¬n ¥o且 ¬在适当

范围内与响应值有良好的线性关系∀

1q2  选用线性范围内一点k¬so¼sl作为外标一点法进行标化

得一通过原点直线方程 ¼�
¼s

¬s
¬o且 ¼s� ®¬sn ¥∀

图 1  不同外标法引起偏差原理示意图
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