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高效液相色谱法测定奥卡西平及片剂的含量和有关物质
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摘要  目的 }用高效液相色谱法测定奥卡西平及片剂的含量和有关物质 ∀方法 }采用 ⁄¬¤°²±¶¬̄ ≤t{kuss°° ≅ w qy°° oxΛ°l色

谱柱 o流动相 }乙腈2s qsx°²̄#�2t磷酸二氢钾k磷酸调 ³� 为 v qslkws }ysl o检测波长 }uxy±° o柱温 }ws ε o流速 }t qs °̄ q°¬±2t o峰

面积外标法 ∀结果 }在 tu qx ∗ ttu qxΛªq°̄
2t的奥卡西平浓度范围内 o峰面积与浓度呈良好的线性关系 o回归方程 }≠ � v qu ≅

tsx≤ p u qyt ≅ tsv相关系数 µ� s q|||y ~片剂中奥卡西平平均回收率为 || qz h k ν � xl o� ≥⁄� s qvv h ∀结论 }方法简便 o快速 o

准确 ∀可同时分离和测定奥卡西平原料及其片剂中各杂质及主药含量 ∀
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  奥卡西平是与卡马西平结构类似的抗癫痫新药 o该原料

药可能存在着合成时的中间体 ts2甲氧基卡马西平和 x2亚胺

基奥卡西平 o英国药典≈t  !美国药典≈u 及中国药典≈v 分别采

用高效液相色谱法和紫外分光光度法测定卡马西平及片剂

的含量 o但都难以有效地分离有关物质 ∀本文从分离有关物

质着手 o探索用高效液相色谱法 o用外标法 o同时分离和测定

奥卡西平原料及其片剂中各杂质及主药含量 o考察了线性关

系 o并进行了回收率试验 o结果表明 o本法简便 o快速 o准确 o

可用于检测原料药及片剂的含量和杂质 o目前尚未有此方法

报道 ∀

1  仪器与试药

≥��� �⁄� � �≤2ts�⁄ 高效液相色谱仪 o≥��� �⁄� �

≥°⁄2ts�√³紫外检测器 o≥��� �⁄� � ≤ × � p ts�¶√³柱温箱 o

浙江大学 �usss色谱工作站 ∀

奥卡西平原料k批号 ussssxsu !ussssxsv !ussssxswl及

片剂k批号 usssswst !usssswsu !usssswsvl o奥卡西平对照品

k含量为 || q{ h l o合成中间体 }ts2甲氧基卡马西平和降解产

物 }x2亚胺基奥卡西平 o均由人福药业提供 ∀乙腈 !甲醇为色

谱纯 o其余试剂均为分析纯 ∀

2  色谱条件与系统适用性试验

色谱柱 }⁄¬¤°²±¶¬̄ ≤t{kuss°° ≅ w qy°° oxΛ°l ~流动相 }

乙腈 p s qsx°²̄#�2t磷酸二氢钾k磷酸调 ³� 为 v qslkws }ysl ~

流速 }t qs °̄ q°¬±2t检测波长 }uxy±° ~柱温 }ws ε ~进样量 }

usΛ̄ ∀理论塔板数按奥卡西平峰计算 o应不低于 usss o奥卡

西平峰拖尾因子小于 t qx ∀

3  实验结果

3 q1  线性实验

精密称取奥卡西平对照品 s qsyuxªo置 xs °̄ 量瓶中 o加

乙腈溶解并稀释至刻度 o精密量取 ts °̄ o置 tss °̄ 量瓶中 o加

水稀释至刻度 o摇匀 o分别量取 t qs °̄ !v qs °̄ !x qs °̄ !z qs °̄ !

| qs °̄ 分置 x个 ts °̄ 量瓶中 o加水稀释至刻度 o摇匀 ∀在上

述色谱条件下分别进样分析 ∀结果表明 }在 tu qx ∗ ttu qxΛªq

°̄ 2t的奥卡西平浓度范围内 o峰面积与浓度呈良好的线性关

系 o回归方程 }≠ � v qu ≅ tsx≤ p u qyt ≅ tsv 相关系数 µ� s q

|||y ∀

3 q2  精密度试验

取浓度为 xsΛªq°̄
2t的对照品溶液 o重复进样 x次 o以峰

面积计算 o� ≥⁄� s qwv h ∀

3 q3  重复性实验

分别精密称取同一批号的奥卡西平原料 k批号

ussssxsul和奥卡西平片k批号 usssswstl各 x份 o按含量测

定项下的方法对奥卡西平测定 o结果原料含量平均值为 || q
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| h o� ≥⁄� s qxu h k ν � xl o片剂含量平均值为 tsx q{ h o� ≥⁄

� s qvv h k ν � xl ~分别取原料和片剂各一份 o每隔 t«进样 t

次 o连续 x次 o含量的 � ≥⁄分别为 s qwu h和 s qv{ h ∀

3 q4  最低检测限

在选定的色谱条件下 o按信噪比为 vk≥r�� vl对最低检

测限进行测定 o结果表明 }浓度为 s quΛªq°̄
2t o进样 usΛ̄ 时 o

奥卡西平峰信号约为噪音的 v倍 o即最低检测限量为 w±ª∀

3 q5  照处方配制 5 份奥卡西平片模拟样品和一份不含样品

的空白辅料样品 o照含量测定项下方法试验 o测得平均回收

率为 || qz h k ν � xl o� ≥⁄� s qvv h o且片剂辅料不干扰测定

k见图 t¤l ∀

图 1χ  奥卡西平原料     图 1δ  奥卡西平片

3 q6  奥卡西平及片剂的含量测定k峰面积外标法l

3 q6 q1  奥卡西平原料  取奥卡西平约 25 °ªo置 tss °̄ 量瓶

中 o加乙腈 ts °̄ o振摇使奥卡西平溶解后 o加水稀释至刻度 o

摇匀 o精密量取 x °̄ o置 ux °̄ 量瓶中 o加水稀释至刻度 o摇匀 ~

取 usΛ̄ 注入液相色谱仪 o记录色谱图 o另取奥卡西平对照品

适量 o同法测定 o按外标法以峰面积计算 o即得 ∀结果见表 t ∀

3 q6 q2  奥卡西平片  取本品 20 片 o精密称定 o研细 o精密称

取适量k约相当于奥卡西平 ux°ªl o置 tss °̄ 量瓶中 o加乙腈

ts °̄ o振摇使奥卡西平溶解后 o加水稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o

精密量取续滤液 x °̄ o置 ux °̄ 量瓶中 o加水稀释至刻度 o摇

匀 ~其余操作同奥卡西平原料 o结果见表 t ∀

3 q7  奥卡西平及片剂的有关物质检查k峰面积归一化法l

取本品原料及片剂 o照含量测定项下的方法 o加乙腈制

成 t°ªq°̄
2t溶液k片剂需滤过l o作为供试品溶液 ~精密量取

供试品溶液 t qs °̄ 置 uss °̄ 量瓶中 o加乙腈 o稀释至刻度 o摇

匀 o作为对照品溶液 ∀取对照溶液 usΛ̄ 注入液相色谱仪进行

预试 o调节检测灵敏度 o使主成分的峰高约为记录仪满刻度

的 us h ∗ ux h ~再量取供试品溶液 usΛ̄ 注入液相色谱仪 o记

录色谱图至主成分峰保留时间的 w倍 ∀结果见表 t及图 t ∀

表 1  样品含量及有关物质测定结果

批号
含量测定结果

k标示量 h ν � vl

有关物质测定结果

k峰面积归一化法 h l

ussssxst || q| s qy

奥卡西平 ussssxsu |{ q{ s qx

ussssxsv || qs s qy

usssswst tsx qy s qy

奥卡西平片 usssswsu tsy qz s qz

usssswsv tsy qw s qy

图 1  奥卡西平原料有关物质

4  讨论

4 q1  方法专属性考察  通过对奥卡西平主产物 !空白辅料 !

合成中间体及降解产物进行 �°�≤ 分离检测 o结果表明采用

�°�≤法测定奥卡西平原料及其片剂的含量及有关物质的

方法专属性良好k见图 ul ∀

图 2α  奥卡西平和 ts2甲氧基卡马西平 ox2亚胺基奥卡西平

混合溶液分离色谱图 o其中 x q|w{分为奥卡西平 ots qwvu分

为 ts2甲氧基卡马西平 ous qx|{分为 x2亚胺基奥卡西平 o其

它为未知杂质 ∀

图 2β  奥卡西平和 ts2甲氧基卡马西平 ox2亚胺基奥卡西平

混合溶液光照 w{«k照度 wsss�¬l后分离色谱图

图 2χ  奥卡西平和 ts2甲氧基卡马西平 ox2亚胺基奥卡西平

混合后 tus ε 加热 w{«后分离色谱图

4 q2  采用 ⁄¬¤°²±¶¬̄ ≤t{kuss°° ≅ w qs°° oxΛ°l色谱柱 o以

乙腈2甲醇2s qt h磷酸溶液为流动相 o奥卡西平峰对称性差 o

且主峰与合成中间体 ts2甲氧基卡马西平不能较好分离 ∀
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4 q3  曾在 Λ�²±§¤³¤® ≤t{柱kuxs°° ≅ w qy°° otsΛ°l o⁄¬¤2

°²±¶¬̄ ≤t{kuss°° ≅ w qs°° oxΛ°l色谱柱上进行试验 o通过

调整流动相中乙腈的比例kvs h ∗ xs h之间l o均可将待测组

分与杂质分开 o且峰对称性较好 ∀

4 q4  采用 �°�≤ 法检查有关物质较薄层色谱法检测灵敏度

高 o用薄层色谱法仅能检出除合成中间体 ts2甲氧基卡马西

平和 x2亚胺基奥卡西平外的 v个杂质 o而用 �°�≤ 法则可检

出除合成中间体 ts2甲氧基卡马西平和 x2亚胺基奥卡西平外

的 x个杂质 ~由于 x2亚甲胺基卡马西平出峰时间为主峰出峰

时间的 v倍多 o故有关物质检查要记录色谱峰至主峰保留时

间的 w倍 ∀

4 q5  光照使杂质含量明显增加k见图 u¥l o故本品原料应避

光保存 ∀

4 q6  流动相的 ³� 值对主峰和杂质分离度影响较大 o³� 值

升高 o主峰与主峰前杂质分不开 o³� 值为 v qs时 o主峰和杂

质及和成中间体均能较好分离且分离度均大于 t qxk见图

t¤l ∀

4 q7  采用本法可以定量测定 102甲氧基卡马西平和 x2亚胺

基奥卡西平 o在 s qu ∗ xΛªq°̄
2t的浓度范围内 ots2甲氧基卡马

西平和 x2亚胺基奥卡西平的回归方程分别为 }≠ � uz{≤ p x oµ

� s q|||| o≠ � vs{≤ n { q{{ oµ� s q|||| ~其最低检测浓度分别

为 s quΛªq°̄
2t o最低检测限分别为 w±ªk信噪比为 vl ∀
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双波长分光光度法测定芦荟苷的含量

陈  伟  林新华  黄丽英  罗红斌k福州 vxsssw福建医科大学药学系l

摘要  目的 }应用等吸收点双波长分光光度法对芦荟中芦荟苷含量测定进行研究 ∀方法 }依据芦荟苷与芦荟大黄素的光谱特

征 o选择 vyt qw ±°为测定波长 ow{s q| ±°为参比波长 ∀结果 }芦荟苷线性范围 t ≅ ts p y ∗ t ≅ ts p w °²̄r�o回收率为 |z qw h ∗

tst qy h o� ≥⁄为 s qxx h ∗ s qzw h o芦荟大黄素对测定不干扰 ∀结论 }本方法简便可靠 o重现性好 o为芦荟资源的进一步开发利

用及质量控制等提供新的方法和重要依据 ∀

关键词  双波长分光光度法 ~芦荟苷 ~测定

∆ετερµινατιον οφ τηε αλοιν βψ δυαλ2ωαϖελενγτη σπεχτροπηοτοµετρψ

≤«̈ ± • ¬̈k≤«̈ ± • l o�¬± ÷¬±«∏¤k�¬± ÷ �l o�∏¤±ª�¬¼¬±ªk�∏¤±ª �≠l oετ αλ( Φυζηου vxsssw , ∆επαρτµεντ οφ Πηαρ2

µ αχευτιχαλ, Φυϕιαν Μεδιχαλ Υνιϖερσιτψ)
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  中药芦荟具有清肝热 !通便的作用 o用于便秘 !小儿疳

积 !惊风 o外治湿癣≈t  ∀药材来源为百合科植物库拉索芦荟

k� ²̄̈ ¥¤µ¥¤§̈ ±¶¬¶ �¬̄̄ µ̈l !好望角芦荟k� ²̄̈ ©̈ µ²¬ ¥¤µ¥¤§̈ ±¶¬¶

�¬̄̄ µ̈l !或其它同属近缘植物叶的汁液浓缩干燥物≈t  ∀由于

来源多样 o有效成分含量不一 o其质量控制对药材使用尤显

重要 ∀芦荟苷提取于芦荟的叶 o是芦荟的主要药用成苷的

含量来控制芦荟质量是行之有效的方法 ∀关于芦荟中芦荟

苷的含量测定方法有多种≈u ov ow ox  o中国药典kt||x 年版l与
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