
t q未知物k∏±®±²º ³̈ ¤®lu q盐酸米多君k°¬§²§µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ lv q未

知物k∏±®±²º ³̈ ¤®lw q中间体 uk¬±·̈µ° §̈¬¤·̈ ul

2 q4  线性范围

取盐酸米多君对照品约 ux°ªo精密称定 ∀置于 tss°�

量瓶中 o加流动相使溶解并稀释至刻度 o摇匀 o精密量取 t ou o

v ow ox°�分别置于 ts°�量瓶中 o用流动相稀释至刻度 o摇

匀 o精密量取 usΛ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 o计算浓度

与峰面积的关系 o结果为 }Α � p uvtzu n zs{x| ΧkΛªr°�l  

ρ� s q||| |

结果表明 }浓度在 s qsu ∗ s qt°ª# °�p t范围内 o峰面积与测

定浓度呈良好的线性关系 ∀

2 q5  检测限

在选定的色谱条件下 o按信噪比为 v o对产品及主要中间

体检出限进行测定 o结果表明 }盐酸米多君检出限为 }s qu±ªo

中间体 t为 t qww±ªo中间体 u为 s qw{±ª∀

2 q6  精密度试验

取上述 s qt°ª#°�p t的盐酸米多君溶液 usΛ�o连续进样

y次 o以峰面积考察其精密度 ∀结果平均峰面积为 z szt

uv{ o� ≥⁄为 s qvx h ∀

2 q7  溶液的稳定试验

取上述 s qt°ª#°�p t的盐酸米多君溶液 o分别在不同时

间内测定峰面积 o考察溶液的稳定性 o结果平均峰面积为 z

s{x syx o� ≥⁄� s qw| h o即样品测定溶液至少在 uw«内稳定 ∀

3  盐酸米多君含量测定

取盐酸米多君适量 o精密称定 o用流动相溶解并稀释成

每 t°�含 vsΛª的溶液作为供试品溶液 ~摇匀 o精密量取

usΛ�注入 �°�≤ 仪 o记录色谱图 ~另精密称取盐酸米多君对

照品适量同法配制每 t°�含 vsΛª的对照溶液 o同法测定 o

按外标法计算样品含量 o结果批号 ||s{sv 为 || qw h o批号

||s{sw为|| qx h o批号 ||s{sx为 || qy h ∀

4  盐酸米多君有关物质测定

取样品适量 o加流动相溶解并制成每 t°�中含 t°ª的

溶液 o作为供试品溶液 ∀量取 t qs°�o置 tss°�量瓶中 o用

流动相稀释至刻度 o摇匀 o作为对照溶液 ∀取对照溶液 usΛ�

注入液相色谱仪 o调节检测器灵敏度 o使主成分色谱峰的峰

高为满量程的 us h ∗ ux h ∀再量取供试品溶液和对照溶液

各 usΛ�o分别注入液相色谱仪 o记录色谱图至主成分峰保留

时间的 u qx倍 ∀供试品溶液的色谱图中如有杂质峰 o各杂质

峰面积的和不得大于对照溶液的主峰面积 ∀三批样品有关

物质分别为 }批号 ||s{sv为 s qt| h o批号 ||s{sw为 s qux h o

批号 ||s{sx为s quv h ∀

5  讨论

采用上述色谱条件测定盐酸米多君的含量及有关物质 o

具有分离效果好 !准确度 !重现性好 !简便快速等优点 o亦可

用于本品制剂的含量测定 o含量均匀度及溶出度等的测定条

件 ∀
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  苯噻啶k°¬½²·¬©̈ ±l为抗偏头痛药 o为 x2� × 竞争抑制剂 o

能反馈激活色氨酸羟化酶或 x2� × 脱羧酶加速 x2� × 形成 o

用于预防偏头痛≈t  ∀其结构中含有叔胺基 o中国药典 usss

年版及英国药典 t||{ 年版均采用非水滴定法测定其含

量≈u ov  o因此方法专属性不高 o易受杂质影响 o为此笔者设计

起草了灵敏度高 !专属性强的 �°�≤ o用于测定苯噻啶的含

量 o同时亦可用于其制剂的含量测定 ∀

1  仪器与试药

• ¤·̈µ¶液相色谱仪 oxts 泵 ow{y 检测器 ∀乙腈为色谱

纯 o其余试剂均为分析纯 ∀对照品中国药品生物制品检定所

提供 o样品由丹东某药厂提供 ∀

2  波长选择

取苯噻啶对照品适量 o加流动相制成 tsΛª#°�p t的溶液

照分光光度法测定 o在 uxy±°的波长处有最大吸收 o选择测

定波长为 uxy±° ∀

3  色谱条件

�µ²°¤¶¬̄ ≤t{kuxs°° ≅ w qy°° oxΛ°l色谱柱 o乙腈2水2三

乙胺kxxΒwxΒs qul为流动相 o检测波长 }uxy±° o流速为t qs°�

#°�p t o进样量 usΛ�∀

4  线性关系的考察

准确称取苯噻啶 s qstswsª于 ux°�量瓶中 o用流动相溶

解并稀释至刻度 o摇匀 o作为储备液 ∀另分别精密量取储备

液适量用流动相定稀释 o制成浓度为 us{ otsw oxu ouy otv oy q

xΛª#°�p t的溶液 o分别进样 usΛ�o按上述色谱条件测定 ∀以

峰面积为纵坐标 o浓度为横坐标 o绘制标准曲线 ∀色谱图见

图 t ∀由标准曲线可以可知 o苯噻啶在浓度为 y qx ∗ us{Λª#

°�p t浓度范围内线性关系良好 ∀回归方程为 � � ywt{x qzw

n {t||u qvs ≅ ≤ oµ� s q||||{ ∀

图 1  苯噻啶的 �°�≤ 色谱图

Φιγ 1  �°�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤° ²© °¬½¦·¬©̈ ±

t q苯噻啶

t q°¬½¦·¬©̈ ±

5  回收率试验

取已知含量的原料 o精密加入对照品 o按含量测定方法

配制成溶液 o进样 o计算加样回收率 o结果回收率为 tss qt h

k ν � yl

6  最低检出量与最低定量限

以信噪比为 vΒt时的样品检出量为最低检出量 o苯噻啶

的最低检出量为 t qy±ªo信噪比为 tsΒt时的最低定量限为

w qu±ª∀

7  精密度与稳定性试验

取线性关系项下 v 号溶液 o重复进样 x 次 o每次进样

usΛ�o苯噻啶峰面积的 � ≥⁄为 s qx h ∀取上述溶液分别于

u ow oy o{ otu ouw ow{«测定 o每次进样 usΛ�o苯噻啶峰面积的

� ≥⁄为 s qy h ∀

8  样品测定

精密称取苯噻啶样品适量 o用流动相溶解并定量稀释成

xsΛª#°�p t浓度 o按上述色谱条件测定 o并与非水滴定法比

较 o三批样品的测定结果分别为 || qyt h o|| qx| h o|| qyu h o

� ≥⁄分别为 s qx h os qy h os qz h ∀非水滴定法测定结果为

|| q{x h o|| qyu h o|| q|s h ∀两种方法结果基本一致 ∀

9  讨论

9 q1  中国药典 2000 年版采用以高氯酸为滴定剂的非水滴

定法测定苯噻啶的含量 o由于含有有机氮原子的化合物均能

被滴定 o消耗高氯酸 o影响测定结果 o而采用专属性强 !灵敏

度高的 �°�≤ 能准确测定苯噻啶含量 o该方法方便 !快捷 !灵

敏 !准确 ∀

9 q2  关于苯噻啶的 �°�≤ o文献报道的很少 o因为苯噻啶分

子结构中含有有机氮原子 o首选 �⁄≥柱 o甲醇2水或乙腈2水

系统作为其流动相 ~由于甲醇的质子化效应 o采用乙腈2水系

统 ~为增强柱效 !改善峰形 o在流动相中加入适量的三乙胺 o

使得各色谱峰均得到较好分离 ∀

参考文献

≈1  郑自敏 q偏头痛的药物治疗≈�  q新医学 ot||x ouxkvl }tw{ q

≈2  中国药典 usss年版 q二部≈≥  qusss }vzy q

≈3  英国药典 t||{年版 q

收稿日期 }usst2ts2tx

#yx# ≤«¬± �� �° oussv ƒ ¥̈µ∏¤µ¼ o∂ ²̄ qus �²qt                中国现代应用药学杂志 ussv年 u月第 us卷第 t期




