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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

赵亚萍 武汉 湖北省药品检验所

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 ⁄ ≤ ≅ Λ 色

谱柱 流动相 乙腈2 # 2 磷酸二氢钾 磷酸调 为 检测波长 柱温 ε 流速 2 峰

面积外标法 ∀结果 在 ∗ Λ
2 的奥卡西平浓度范围内 峰面积与浓度呈良好的线性关系 回归方程 ≠ ≅

≤ ≅ 相关系数 片剂中奥卡西平平均回收率为 ν ≥⁄ ∀结论 方法简便 快速

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 ∀

关键词  高效液相色谱 奥卡西平 片剂 有关物质

∆ετερµινατιον οφ Οξχαρβαζεπινε ανδ ιτσ Ταβλετσ ανδ Ρελατεδ Συβστανχεσ βψ ΗΠΛΧ

≠ ( Ηυβει Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ωυηαν )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × ° ≤ ¬ ∏ 2

ΜΕΤΗΟ∆ : ⁄ ≤ ∏ ≅ Λ 2 # 2 ∏ ∏

∏ √ ∏ ∏

ε 2 Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× ∏√ ∗ Λ
2 ¬ × ∏ ≠ ≅ ≤ ≅ √ √ ν

≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× ∏ ∏ ∏ ∏ ∏ 2

¬ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ° ≤ ¬ ∏

  奥卡西平是与卡马西平结构类似的抗癫痫新药 该原料

药可能存在着合成时的中间体 2甲氧基卡马西平和 2亚胺

基奥卡西平 英国药典≈ !美国药典≈ 及中国药典≈ 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 但都难以有效地分离有关物质 ∀本文从分离有关物

质着手 探索用高效液相色谱法 用外标法 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 考察了线性关

系 并进行了回收率试验 结果表明 本法简便 快速 准确

可用于检测原料药及片剂的含量和杂质 目前尚未有此方法

报道 ∀

1  仪器与试药

≥ ⁄ ≤2 ⁄ 高效液相色谱仪 ≥ ⁄

≥°⁄2 √ 紫外检测器 ≥ ⁄ ≤ × √ 柱温箱

浙江大学 色谱工作站 ∀

奥卡西平原料 批号 ! ! 及

片剂 批号 ! ! 奥卡西平对照品

含量为 合成中间体 2甲氧基卡马西平和降解产

物 2亚胺基奥卡西平 均由人福药业提供 ∀乙腈 !甲醇为色

谱纯 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 ⁄ ≤ ≅ Λ 流动相

乙腈 # 2 磷酸二氢钾 磷酸调 为

流速 2 检测波长 柱温 ε 进样量

Λ ∀理论塔板数按奥卡西平峰计算 应不低于 奥卡

西平峰拖尾因子小于 ∀

3  实验结果

3 1  线性实验

精密称取奥卡西平对照品 置 量瓶中 加

乙腈溶解并稀释至刻度 精密量取 置 量瓶中 加

水稀释至刻度 摇匀 分别量取 ! ! ! !

分置 个 量瓶中 加水稀释至刻度 摇匀 ∀在上

述色谱条件下分别进样分析 ∀结果表明 在 ∗ Λ
2 的奥卡西平浓度范围内 峰面积与浓度呈良好的线性关

系 回归方程 ≠ ≅ ≤ ≅ 相关系数

∀

3 2  精密度试验

取浓度为 Λ
2 的对照品溶液 重复进样 次 以峰

面积计算 ≥⁄ ∀

3 3  重复性实验

分别精密称取同一批号的奥卡西平原料 批号

和奥卡西平片 批号 各 份 按含量测

定项下的方法对奥卡西平测定 结果原料含量平均值为
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≥⁄ ν 片剂含量平均值为 ≥⁄

ν 分别取原料和片剂各一份 每隔 进样

次 连续 次 含量的 ≥⁄分别为 和 ∀

3 4  最低检测限

在选定的色谱条件下 按信噪比为 ≥ 对最低检

测限进行测定 结果表明 浓度为 Λ
2 进样 Λ 时

奥卡西平峰信号约为噪音的 倍 即最低检测限量为 ∀

3 5  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 照含量测定项下方法试验 测得平均回收

率为 ν ≥⁄ 且片剂辅料不干扰测定

见图 ∀

图 1χ  奥卡西平原料     图 1δ  奥卡西平片

3 6  奥卡西平及片剂的含量测定 峰面积外标法

3 6 1  奥卡西平原料  取奥卡西平约 25 置 量瓶

中 加乙腈 振摇使奥卡西平溶解后 加水稀释至刻度

摇匀 精密量取 置 量瓶中 加水稀释至刻度 摇匀

取 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 另取奥卡西平对照品

适量 同法测定 按外标法以峰面积计算 即得 ∀结果见表 ∀

3 6 2  奥卡西平片  取本品 20 片 精密称定 研细 精密称

取适量 约相当于奥卡西平 置 量瓶中 加乙腈

振摇使奥卡西平溶解后 加水稀释至刻度 摇匀 滤过

精密量取续滤液 置 量瓶中 加水稀释至刻度 摇

匀 其余操作同奥卡西平原料 结果见表 ∀

3 7  奥卡西平及片剂的有关物质检查 峰面积归一化法

取本品原料及片剂 照含量测定项下的方法 加乙腈制

成 2 溶液 片剂需滤过 作为供试品溶液 精密量取

供试品溶液 置 量瓶中 加乙腈 稀释至刻度 摇

匀 作为对照品溶液 ∀取对照溶液 Λ 注入液相色谱仪进行

预试 调节检测灵敏度 使主成分的峰高约为记录仪满刻度

的 ∗ 再量取供试品溶液 Λ 注入液相色谱仪 记

录色谱图至主成分峰保留时间的 倍 ∀结果见表 及图 ∀

表 1  样品含量及有关物质测定结果

批号
含量测定结果

标示量 ν

有关物质测定结果

峰面积归一化法

奥卡西平

奥卡西平片

图 1  奥卡西平原料有关物质

4  讨论

4 1  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 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 见图 ∀

图 2α  奥卡西平和 2甲氧基卡马西平 2亚胺基奥卡西平

混合溶液分离色谱图 其中 分为奥卡西平 分

为 2甲氧基卡马西平 分为 2亚胺基奥卡西平 其

它为未知杂质 ∀

图 2β  奥卡西平和 2甲氧基卡马西平 2亚胺基奥卡西平

混合溶液光照 照度 ¬ 后分离色谱图

图 2χ  奥卡西平和 2甲氧基卡马西平 2亚胺基奥卡西平

混合后 ε 加热 后分离色谱图

4 2  采用 ⁄ ≤ ≅ Λ 色谱柱 以

乙腈2甲醇2 磷酸溶液为流动相 奥卡西平峰对称性差

且主峰与合成中间体 2甲氧基卡马西平不能较好分离 ∀
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4 3  曾在 Λ ≤ 柱 ≅ Λ ⁄ 2

≤ ≅ Λ 色谱柱上进行试验 通过

调整流动相中乙腈的比例 ∗ 之间 均可将待测组

分与杂质分开 且峰对称性较好 ∀

4 4  采用 ° ≤ 法检查有关物质较薄层色谱法检测灵敏度

高 用薄层色谱法仅能检出除合成中间体 2甲氧基卡马西

平和 2亚胺基奥卡西平外的 个杂质 而用 ° ≤ 法则可检

出除合成中间体 2甲氧基卡马西平和 2亚胺基奥卡西平外

的 个杂质 由于 2亚甲胺基卡马西平出峰时间为主峰出峰

时间的 倍多 故有关物质检查要记录色谱峰至主峰保留时

间的 倍 ∀

4 5  光照使杂质含量明显增加 见图 故本品原料应避

光保存 ∀

4 6  流动相的 值对主峰和杂质分离度影响较大 值

升高 主峰与主峰前杂质分不开 值为 时 主峰和杂

质及和成中间体均能较好分离且分离度均大于 见图

∀

4 7  采用本法可以定量测定 102甲氧基卡马西平和 2亚胺

基奥卡西平 在 ∗ Λ
2 的浓度范围内 2甲氧基卡马

西平和 2亚胺基奥卡西平的回归方程分别为 ≠ ≤

≠ ≤ 其最低检测浓度分别

为 Λ
2 最低检测限分别为 信噪比为 ∀
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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 福州 福建医科大学药学系

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 选择 为测定波长 为参比波长 ∀结果 芦荟苷线性范围 ≅ ∗ ≅ 回收率为 ∗

≥⁄为 ∗ 芦荟大黄素对测定不干扰 ∀结论 本方法简便可靠 重现性好 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

≤ • ≤ • ÷ ∏ ÷ ∏ ∏ ≠ ετ αλ( Φυζηου , ∆επαρτµεντ οφ Πηαρ2

µ αχευτιχαλ, Φυϕιαν Μεδιχαλ Υνιϖερσιτψ)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× √ ∏ 2 √ ΜΕΤΗΟ∆ : • ∏

2 √ √ Ρ Ε2

ΣΥΛΤΣ : ≅ ∗ ≅ × √ ∗ ≥⁄ ∗

× ∏ ∏ 2 ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : ∏ ∏

√ ∏ √ ∏ ∏ ∏ √ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏ 2 √

  中药芦荟具有清肝热 !通便的作用 用于便秘 !小儿疳

积 !惊风 外治湿癣≈ ∀药材来源为百合科植物库拉索芦荟

!好望角芦荟 ¬

!或其它同属近缘植物叶的汁液浓缩干燥物≈ ∀由于

来源多样 有效成分含量不一 其质量控制对药材使用尤显

重要 ∀芦荟苷提取于芦荟的叶 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≈ 中国药典 年版 与
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