
实验也表明 o采用乙腈2s qsx°²̄r�磷酸二氢钾溶液k用 {x h

磷酸调节 ³�u qyl二元溶剂系统优于乙腈2甲醇2s qsx°²̄r�

磷酸氢钠溶液的三元溶剂系统 o前者组成简单使降解产物与

主成分峰的分离更好 o同时 o选择磷酸二氢钾比磷酸氢钠调

节离子强度改善分离效果更明显 ∀还有 o流动相的 ³� 值也

是一个重要的影响因素 o选择乙腈2s qsx°²̄r�磷酸二氢钾溶

液作为流动相 o当流动相 ³� 值由 v qz降到 u qy时 o出峰时间

显著加快 o同时提高乙腈的比例 o有利于增加流动相的洗脱

能力 o提高柱效 o当乙腈比例提高到 zs h时 o可使丙酸氯倍他

索的降解产物达到分离 o不干扰测定 o在本实验选用的色谱

条件下 o丙酸氯倍他索峰形尖锐 !对称 o与降解产物峰的分离

度大于 t qx ots°¬±内即可完成整个色谱过程 ∀
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°¤¦® ≤�≤2�⁄≥ ≤t{柱 o流动相为甲醇2水2冰醋酸ktsΒ|sΒs qtl ~检测波长为 uy{±° ∀结果  烟酸占替诺在 vs qsy ∗ vss qxyΛª#

°�p t内浓度与峰面积呈良好的线性关系 okρ� s q||| |xl o平均回收率为 || q| h o� ≥⁄为 s qx h k ν � |l ∀结论  方法准确可

靠 o可作为该制剂的定量分析方法 ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ: ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² §̈·̈µ°¬±̈ ¬¤±·«¬±²̄ ±¬¦²·¬±¤·̈ ¬± ¬¤±·«¬±²̄ ±¬¦²·¬±¤·̈ ¬±­̈¦·¬²± ¥¼ �°�≤ q ΜΕΤΗΟ∆  

≤«µ²°¤·²ªµ¤³«¬¦¦²±§¬·¬²±¶¬±¦̄∏§̈ §≥«¬°2°¤¦® ≤�≤2�⁄≥ ≤t{ktxs°° ≅ w qy°° oxΛ°l ¤±§·«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ¦²±¶¬¶·¬±ª²©¤ °¬¬·∏µ̈

²© ° ·̈«¼̄ ¤̄¦²«²̄2º¤·̈µ2ª̄¤¦¬¤̄ ¤¦̈·¬¦¤¦¬§ktsΒ|sΒs qtl q⁄̈ ·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶¤·uy{±° q×«̈ ©̄²º µ¤·̈ º¤¶t qs°�# °¬±p t q

Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¦¤̄¬¥µ¤·¬²± ¦∏µ√¨ º¤¶ ¬̄±̈ ¤µ²√ µ̈·«̈ µ¤±ª̈ ²© vs qsy ∗ vss qxyΛª# °�p tk ρ � s q||||xl q× «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶

|| q| h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨oµ¤³¬§¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : �°�≤ ~¬¤±·«¬±²̄ ±¬¦²·¬±¤·̈ ~§̈·̈µ°¬±¤·¬²±

  尼可占替诺又名烟酸占替诺 o为血管扩张剂 o并有促进

细胞新陈代谢 o调血脂及溶栓的作用 o对治疗急性期脑血管

缺血疾病和治疗脑血管疾病后慢性脑功能障碍均有显著疗

效 ∀对于烟酸占替诺原料及其制剂的分析方法的报道很少 o

中国药典kusss年版 ussu年增补本l采用紫外分光光度法测

定烟酸占替诺的含量≈t  o还有荷移分光光度法的报道≈u  ∀本

实验采用高效液相色谱法测定烟酸占替诺注射液中烟酸占

替诺的含量 o并将测定结果与紫外分光光度法进行了对照 o

结果表明该法准确 !快速 o专属性强 ∀

1  仪器与试药

岛津 �≤2ts� 色谱系统 o�≤2ts�×√° 泵 o≥°⁄2ts�√° 紫

外检测器 ~≤ �2y� 数据处理器 ∀烟酸占替诺对照品及样品

均由厂家提供 ∀甲醇为色谱级 o其余均为分析纯 ∀

2  色谱条件

色谱柱 }岛津 ≥«¬°2°¤¦® ≤�≤2�⁄≥ ≤t{柱ktxs°° ≅ w qy

°° oxΛ°l o流动相 }甲醇2水2冰醋酸ktsΒ|sΒs qtl o流速 }t qs

°�#°¬±p t o检测波长为 uy{±° ∀柱温为室温 o理论板数按占

替诺峰计应不低于 t sss o烟酸和占替诺峰分离度应符合要

求 o进样量 }usΛ�∀

3  实验方法与结果

3 q1  线性关系考察

取烟酸占替诺对照品约 zx°ªo精密称定 o置 tss°�量瓶

中 o加水溶解并稀释至刻度 o摇匀 o精密量取 t qs ou qs ov qs ow q

s ox qs ots qs°�分置于 y 个 ux°�量瓶中 o加流动相稀释至

刻度 o摇匀 o在上述色谱条件下 o各取 usΛ�o注入高效液相色

谱仪中 o记录色谱图 ∀以烟酸 !占替诺两峰面积之和k Αl为
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纵坐标 o烟酸占替诺溶液浓度k Χl为横坐标 o求得烟酸占替

诺回归方程为 Α � zvw .|xw Χp {{v .zv{ , ρ� s q||| |x ∀

结果表明在 vs qsxy ∗ vss qxysΛª#°�p t内线性良好 ∀

3 q2  回收率试验

分别精密称取对照品 s qtu os qtx os qt{ªo按处方配比加

入其余试剂配制成模拟供试品溶液 ∀精密量取 u°�加流动

相稀释至 xs°�o摇匀 ∀取 usΛ�注入高效液相色谱仪中 o测

定含量 o计算回收率 o结果平均回收率为 || q| h o� ≥⁄h �

s qx h k ν � |l ∀

3 q3  辅料干扰试验

按处方配制空白样品 o按含量测定方法项下操作 o记录

色谱图 ∀结果未见色谱峰 o说明辅料不干扰测定 ∀

3 q4  精密度试验

取同 t份对照品溶液重复进样 x次 o结果峰面积积分值

的 � ≥⁄� s qx h ∀

3 q5  重现性试验

按含量测定项下的方法 o取同一批样品 x份进行测定 o

求得含量的 � ≥⁄� s qy h k ν � xl

表 1  样品的含量测定结果k h oν � wl

Ταβ 1  × «̈ §̈ µ̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈k h oν � wl

批号 烟酸占替诺含量 烟酸含量

ussusuuv tst q{ks qytl u{ qvks qysl

ussusuuw tst qyks q|vl u{ qxks q|wl

ussusuux tst qxks qyul u{ qzks qyul

注 }括号内为 � ≥⁄值

�²·̈ } ×«̈ √¤̄∏̈¶¬±·«̈ ¥µ¤¦®̈ ·¶º µ̈̈ � ≥⁄

3 q6  样品测定

取烟酸占替诺对照品约 tu°ªo精密称定 o置 tss°�量瓶

中 o加流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀 o作为对照品溶液 ∀精

密量取样品 u°�o置 xs°�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇

匀 o作供试品溶液 ∀取对照品 !供试品溶液各 usΛ�o注入高

效液相色谱仪中 o按外标法分别以烟酸峰面积与烟酸 !占替

诺两峰面积和计算烟酸与烟酸占替诺的含量 o结果见表 t ∀

3 q7  方法比较

取 v批样品分别用本实验方法和中国药典kusss 年版

ussu年增补本l方法测定 o结果见表 u ∀

表 2  本实验方法与药典方法比较

Ταβ 2  × «̈ µ̈¶∏̄·¶²©·º² ° ·̈«²§¶

批号 药典法 本法

ussusuuv tss q| tst q{

ussusuuw tst qu tst qy

ussusuux tst qt tst qx

4  讨论

4 q1  烟酸占替诺的化学名称为 72≈u2羟基2v2ku2羟乙基2甲胺

基l 茶碱的烟酸盐 o是烟酸与占替诺 tΒt 成盐的分子结构

物 o采用本法同时可以测定烟酸占烟酸占替诺的比例 o对制

剂中烟酸与占替诺的比例进行控制 ∀

4 q2  流动相的选择 }流动相选用甲醇2水系统时 o烟酸和占

替诺两峰峰形较宽 ∀选用甲醇2水2磷酸系统 o两峰合并为一

个峰 o而选用甲醇2水2冰醋酸系统时两峰峰形及分离效果更

好 ∀
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