
检测浓度在 ∗ Λ 范围内具有良好的线性关系 ∀

2 6  重现性试验

同一样品精称 份 各 置坩埚内 同法制作样品

液 测定 次 测得样品的重金属含量为 Λ ≥⁄

∀

表 1  样品的分析结果 ν = 6

样  品 产  地
重金属平均含量

Λ # 2

≥⁄

生元胡 浙江磐安

醋制元胡 浙江磐安

生元胡 浙江缙云

醋制元胡 浙江缙云

生元胡 浙江建德

醋制元胡 浙江建德

生元胡 山东

醋制元胡 山东

生元胡 河南

醋制元胡 河南

生元胡 陕西

醋制元胡 陕西

总生元胡

总醋制元胡

2 7  样品中重金属的测定

取样品液 用 ∗ 的缓冲液稀释至

加 Λ 硫化钠溶液 摇匀静置 在 处测定

吸光度 分析结果 见表 ∀

2 8  回收率试验

取已知重金属含量的样品 加入一定量的铅 按/ 0法

进行测定 ∀结果见表 ∀

表 2  加样回收结果

样品中 °

含量 Λ

加入 ° 量

Λ

本法测得

值 Λ

回收率 平均回收

率

≥⁄

3  结果与讨论

3 1  由测定结果可知 元胡醋制后其重金属含量大大降低 ∀

大部分中药醋制的目的是降低或消除其毒性及副作用 增加

有效成分的浸出 ∀至于其毒性是否与重金属有关 及醋制后

重金属的变化规律和机理尚需作进一步的实验研究 ∀

3 2  实验中发现 值不在 ∗ 时 样品的最大吸收

峰会发生很大的偏移且不稳定 ∀故应严格控制 值 保证

测定结果可靠 ∀在 值在 ∗ 时 ≥ 2能与铅 !锌 !汞 !

锑 !镉等 余种重金属离子生成化合物而显色 ∀

3 3  重金属专指在实验条件下能与硫代乙酰胺或硫化钠作

用显色的金属杂质≈ ∀本法测定重金属的最大吸收波长为

而非文献≈ 报道的 ∀很可能是由于金属硫化

物在甘油中产生电荷转移络合物而生成电荷转移光谱之故 ∀

3 4  由于 ≥ 2具有较强的还原性 易被氧化 可能导致其紫

外光谱 后吸收值不稳定 ∀

3 5  药典对重金属检查系利用硫化物与重金属的显色反应

判断重金属是否超限 方法简单易行 但目测误差较大 结果

只能用/大于0或/小于0或/不相上下0的概念表示 缺乏定量

数字表示 ∀而本法结果可靠 快速 简便 重现性好 其最大

优点是能在一次操作中准确测出中药中大部分重金属的含

量≈ ∀适用于中药材实际生产中重金属的检测 ∀
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三磷酸腺苷二钠氯化钠注射液质量研究

赵  岚  盛炳义 杭州 浙江省医药发展有限公司 杭州 浙江大学医学院附属儿童医院

摘要  目的 建立三磷酸腺苷二钠 × ° 氯化钠注射液中 × °的含量及有关物质测定方法 ∀方法 采用高效液相色谱法 固

定相为岛津 • ÷ 柱 以磷酸氢二钠缓冲液为流动相 检测波长为 测定该制剂中 × °及有关物质的含量 ∀结果

× °的平均回收率为 ≥⁄ 为 ∀结论 本法操作简便 结果准确 可以作为 × °氯化钠注射液的质量控制指

标 ∀

关键词  三磷酸腺苷二钠 高效液相色谱法
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Α στυδψ ον τηε Θυαλιτψ οφ Αδενοσινε ∆ισοδιυµ Τριπηοσπηατε ανδ Σοδιυµ Χηλοριδε Ινϕεχτιον

≥ ≠ ≥ ≠ ( Ζηεϕιανγ Μεδιχινε Ινφορµ ατιον Στατιον , Ηανγζηου , Χηιλδρεν.

σ Ηοσπιταλ οφ Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ Σχηοολ οφ Μεδιχινε , Ηανγζηου )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × ∏ ∏

∏ ΜΕΤΗΟ∆ : ° ≤ ∏ • ÷2 ≥ ∏

∏√ Κ ∏ ∏ ∏ ΡΕΣΥΛΤΣ : × ∏

≤ ∗ × √ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥ2

ΣΙΟΝ : ∏ ×° × ° ≤

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  × ° ° ≤

  三磷酸腺苷二钠 × ° 是一种辅酶 为生物体能量储存

和释放的中心物质 机体中的物质代谢所产生的能量和各种

生理 !生化功能活动所需要的能量 均需通过它来进行转换 ∀

× °适用于因细胞损伤后细胞酶减退引起的疾病 ∀临床上

主要用于心力衰竭 !心肌炎等疾患 ∀目前所用的 × °均为

粉针和小针 使用时将其溶解后注入输液中静脉滴注 ∀随着

输液工业生产的发展和临床治疗的需要 近年来国内外将治

疗作用确切 必须从静脉途径给药的稳定药物或药物小针或

粉针剂制成输液剂 同时也是为了减少二次污染的机会 ∀据

此我们研制开发了化学药品四类新药三磷酸腺苷二钠氯化

钠注射液 大容量 ∀本文采用高效液相色谱法测定其中的

× °的含量及检测 × °的分 降 解产物 ∀

1  ΑΤΠ的含量测定

1 1  仪器与材料

仪器 日本岛津公司 高效液相色谱仪 ≤ × ∂ °

≥°⁄ 紫外检测器 ∀

对照品 三磷酸腺苷二钠 × ° ≥ 公司

1 2  方法与结果

1 2 1  色谱条件与系统适用性

岛津 • ÷ 柱 ≅ 用弱碱性离子交换球状

硅胶为填充剂 以磷酸氢二钠缓冲液 用 的磷酸

二氢钾溶液调节 的磷酸氢二钠溶液的 值至

为流动相 调节流动相的流速使 × °的出峰时间约为

分钟 检测波长为 ∀ × °与相邻峰的分离度应大

于 ∀

1 2 2  标准曲线的制备

精密称取 × °对照品约 加水定量稀释成每

约含 的溶液 ∀摇匀 照样品测定项下的方法 分别精密

量取 ! ! ! ! ! Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 经线

性回归后得 ≤ ∀ × °在

∗ 的浓度范围内呈良好线性关系 ∀

1 2 3  专属性试验

取处方量辅料 按上述方法操作 结果表明辅料对检测

无干扰 ∀

1 2 4  回收率试验

精密称取 × °对照品适量 加入按处方量配制的空白

溶液 溶解并定量稀释制成每 中约含

的溶液 精密量取 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图

另取 × °对照品 同法测定 计算每份的回收率 ∀结果见表

∀

表 1  回收率测定结果

投入量 测得量 回收率 平均回收率 ≥⁄

1 2 5  样品测定

取减压干燥至恒重的 × °对照品适量 精密称定 用流

动相制成每 含 的对照品溶液 精密量取本品和对

照品溶液各 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 按外标法以

峰面积计算 即得 ∀三批样品测定结果如表 所示 ∀

表 2  × °氯化钠注射液中 × °的含量测定结果

批  号 标示含量

1 2 6  精密度试验

取本品一批 批号 于同一日内及不同日内分

别按上述方法测定含量 次 得到日内和日间的精密度为

日内 × °的平均含量为 ≥⁄ 为

日间 × °的平均含量为 ≥⁄ 为 ∀

1 2 7  溶液的稳定性和进样重现性

取含量测定项下供试液 分别在 小时进样

测得峰面积的 ≥⁄ 为 ∀结果表明本品 内稳定

进样重现性良好 ∀

2  有关物质的检测

× °氯化钠注射液中的分 降 解产物主要是 ⁄° 和

° 因此可以采用与 × °含量测定相同的方法来检测其

中的有关物质 ∀
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2 1  仪器与材料

同前

2 2  方法与结果

2 2 1  色谱条件与系统适用性

岛津 • ÷ 柱 ≅ 用弱碱性离子交换球状

硅胶为填充剂 以磷酸氢二钠缓冲液 用 的磷酸

二氢钾溶液调节 的磷酸氢二钠溶液的 值至

为流动相 调节流动相的流速使 × °的出峰时间约为

分钟 检测波长为 ∀ × °与相邻峰的分离度应大

于 ∀量取本品 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图至主峰

保留时间的 倍 按峰面积归一化法计算 即得 ∀

2 2 2  方法的专属性

取本品溶液适量 约相当于 × ° 分别置三个具塞

试管中 加入 的氢氧化钠溶液 ! 的磷酸溶液和

的过氧化氢溶液各一滴 置 ε 水浴中加热 小时 放冷

后 中和 分别取 Λ 进样 另取经 ÷ 光照射 天的

样品和 ε 加热 小时的样品 同法测定 ∀结果表明 本品

经酸 !碱 !氧化及热破坏后 产生的杂质峰均能与主峰基线分

离 说明该色谱系统能有效检测 × °的分 降 解产物 本品

对光稳定 ∀

2 2 3  检测波长的选择

本品经酸 !碱 !氧化及热降解后 所产生的杂质在

的波长处均能被检出 故选择此波长 ∀

2 2 4  辅料的干扰

取辅料 按处方配成空白溶液 同法操作 结果未见出

峰 说明辅料无干扰 ∀

2 2 5  保留时间的确定

当记录至 × °保留时间的 倍时 × °后有一杂质峰

但其酸 !碱 !氧化及热降解产物均在主峰前或主峰保留时间

倍内出峰 故检查中选定记录至 × °峰保留时间的 倍 ∀

2 2 6  检测限

本品的最低检测浓度为 Λ 最低检测量为 ∀

2 2 7  有关物质的测定

取本品作为供试品溶液 量取 Λ 注入液相色谱仪 记

录色谱图至主成分峰保留时间的 倍 按面积归一化计算 ∀

三批样品测定结果见表 ∀

表 3  × °氯化钠注射液中有关物质测定结果

批  号 有关物质

3  讨论

3 1  目前临床上使用的 × °注射液 小针 的含量测定法

定方法是用紫外分光光度法 但 ∂ 法测出的是 × ° ! ⁄°

和 °的总量 尽管 ⁄°和 °也是能量补剂 但用该方

法作为 × °氯化钠注射液 大容量 的质控方法 显然是不

妥的 参照5日本局外方6 年 中 × °注射液的含量测

定方法 选择离子交换色谱柱 能将三者完全分离 这样就可

以很确切地控制 × °的含量 ∀

3 2  × °经酸 !碱 !氧化和热分解后的样品 在该色谱条件

下能很容易地检测出各自的分 降 解产物 说明该方法的专

属性 !灵敏度均较高 ∀
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冯了性风湿跌打药酒假药中双氯芬酸钠定性 !定量分析
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摘要  目的 建立冯了性风湿跌打药酒假药中双氯芬酸钠的定性鉴别和定量测定方法 ∀方法 采用薄层一紫外分光光度法对

冯了性风湿跌打药酒假药中双氯芬酸钠进行定性鉴别 再用高效液相色谱法对双氯芬酸钠进行定量测定 ∀结果 所建立的方

法准确 !简便 为假药的查处提供了方法 ∀

关键词  冯了性风湿跌打药酒 假药 双氯芬酸钠 薄层一紫外分光光度法 高效液相色谱法 ∀

Θυαλιτατιϖε ανδ θυαντιτατιϖε αναλψσισ οφ ∆ιχλοφεναχ σοδιυµ ιν τηε δυµ µψ Φενλιαοξινγ Φενγσηι ∆ιεδα Ψαοϕιυ

≥ ∏ ≤ • ( Ταιζηου , Ταιζηου Ινστιτυτε Φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ζηεϕιανγ ; Ξιανϕυ , , Ταιζηου Νανφενγ

Πηαρµ αχεντιχαλ Χο . Λτδ)
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