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摘要 }目的  建立一种非水毛细管电泳法 k��≤∞l分离非甾体抗炎药物 o并对奥沙普秦肠溶片进行定量分析 ∀方法  以含醋

酸铵 tx°°²̄ r�的甲醇 2乙腈 kvΒzl混合液为电泳缓冲液 o运行电压 us®∂ o柱温 usε o进样压力 uqx®°¤o进样时间 ts¶o�∂检测

波长 uss±°~内标法 k内标 }布洛芬 l定量奥沙普秦肠溶片 ∀结果  ��≤∞能有效分离布洛芬 !萘普生 !奥沙普秦 !舒林酸和双氯

芬酸钠五种非甾体抗炎药物 ∀奥沙普秦与布洛芬的峰面积比对奥沙普秦浓度 ΧkΛªr°�l的线性回归方程为 Ψ � s. swvwΧ p

z. t ≅ ts
pv (Ρ � s. ||| |, ν � |lo线性范围 sq{ ∗ {sΛªr°�o加样回收率 ||qsxh ∗ tstqw{h o日内 !日间精密度分别为 sqxwh ∗

sq{vh osqxxh ∗ sq|uh ∀结论  ��≤∞用于奥沙普秦等非甾体抗炎药物的分离分析 o选择性高 o重现性好 o准确 o快速 o可作

为该类药物及其制剂的质量控制手段 ∀
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  非甾体抗炎药物 k ±²±2¶·̈µ²¬§¤̄ ¤±·¬2¬±©̄¤°°¤·²µ¼ §µ∏ª¶o

�≥��⁄¶l是临床上常用的解热镇痛抗炎药 o广泛应用于风湿

性疾病 !关节炎以及各种发热 !痛性疾病 ∀该类药物疗效肯

定 o但不良反应严重 o对胃肠道 !肾脏和肝脏有较大影响 o因

此 o临床上通常需要测定此类药物在体液中的浓度以评估其

用药安全性 ∀

非甾体抗炎药物的分离分析多数采用 � °�≤∀毛细管电

泳法近年来也逐步被采用 o分离模式主要为毛细管区带电泳

k≤�∞l!胶束电动毛细管色谱 !毛细管电色谱和非水毛细管

电泳 k��≤∞l
≈t  ∀由于 ��≤∞可增加分析对象范围 o改善分

离度 o增加选择性 o提高灵敏度 o且易于与质谱检测器联

用 ≈u 
o因此对水难溶性非甾体抗炎药物的分离分析有更大优

势 ∀奥沙普秦是一种新型长效非甾体抗炎药物 o近年来临床

应用越来越广泛 o其含量测定一般采用 � °�≤ !�∂ 和中和

法 ≈v  ∀关于奥沙普秦的毛细管电泳分析 o笔者均未见有国内

外报道 ∀

笔者采用 ��≤∞法对五种非甾体抗炎药物 k布洛芬 !萘

普生 !奥沙普秦 !舒林酸和双氯芬酸钠 l进行了良好分离 o建

立了奥沙普秦的 ��≤∞定量分析方法 o并用于奥沙普秦肠溶

片的含量测定 ∀

1  仪器和试剂

≤�°∞�2tsx型毛细管电泳仪 k� ∏¶¶¬¤o��� ∞÷ lo配有可

调波长的紫外检测器 ~≤«µ²°i ≥³̈ ¦tqx÷ 数据处理系统 ~未

涂层熔融石英毛细管 kysq{¦° ≅ xsΛ° �q⁄q ≅ vzxΛ° �q⁄qo

有效长度 xtqs¦°o河北永年光纤厂 l~ ³�计 k上海雷磁公

司 l∀

奥沙普秦肠溶片 k批号 }susts{ svsysy svsyszo湖北百

科亨迪药业有限公司 l~布洛芬 !舒林酸 !双氯芬酸钠 !奥沙普

秦 !萘普生对照品由各药厂友好提供 ~甲醇 !乙腈为色谱纯 ~

醋酸铵为分析纯 ~实验用水为双蒸水 ∀
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图 2  甲醇所占体积比对迁移时间的影响

Φιγ 2  ∞©©̈¦·²©° ·̈«¤±²̄ ³̈ µ¦̈±·¤ª̈ ²± °¬ªµ¤·¬²± ·¬°¨

电泳缓冲液 }含有 ts °°²̄ r�醋酸铵的甲醇 2乙腈混合溶液 ~运行电

压 us®∂ ~柱温 usε ~检测波长 uss±°∀

� ∏±±¬±ª¥∏©©̈µ} ° ·̈«¤±²̄ 2¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ °¬¬·∏µ̈ ¦²±·¤¬±¬±ªts °°²̄ r�¤°2

°²±¬∏° ¤¦̈·¤·̈~ ¤³³̄¬̈§ √²̄·¤ª̈ us®∂ ~·̈°³̈ µ¤·∏µ̈ usε ~ §̈ ·̈¦·¬²± ¤·

uss±°q

由于电解质溶解度及挥发性的限制 o常被选用的电解质为醋

酸铵 ∀实验中曾尝试加入醋酸调节 ³� o但分离效果不佳 ∀

本实验考察了甲醇 2乙腈 kvΒzl混合溶液中含醋酸铵 x ∗

vs°°²̄ r�时五种药物的分离情况 o结果如图 v∀可见 o五种

药物的迁移时间随醋酸铵浓度增大而增大 ∀综合各组分分

图 3  醋酸铵浓度对迁移时间的影响

Φιγ 3  ∞©©̈¦·²©¤°°²±¬∏° ¤¦̈·¤·̈ ¦²±¦̈±·µ¤·¬²± ²± °¬ªµ¤·¬²±

·¬°¨

电泳缓冲液 }含不同浓度醋酸铵的甲醇 2乙腈 kvΒzl混合溶液 ~运行电

压 us®∂ ~柱温 usε ~检测波长 uss±°∀

� ∏±±¬±ª¥∏©©̈µ} ° ·̈«¤±²̄ 2¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ kvΒzl°¬¬·∏µ̈ ¦²±·¤¬±¬±ª§¬©©̈µ̈±·

¦²±¦̈±·µ¤·¬²± ¤°°²±¬∏° ¤¦̈·¤·̈~ ¤³³̄¬̈§ √²̄·¤ª̈ us®∂ ~ ·̈°³̈ µ¤·∏µ̈

usε ~ §̈ ·̈¦·¬²± ¤·uss±°q

离度的大小 o以含 tx°°²̄ r�醋酸铵的甲醇 2乙腈 kvΒzl混合

溶液的分离效果为佳 o故选择 tx°°²̄ r�醋酸铵 ∀

4q1q3  温度的选择  ��≤∞中 o柱温主要影响电泳缓冲液的

黏度 o从而影响电渗流 ∀实验中考察了 w个温度下五种药物

的分离情况 o结果见图 w∀随着温度升高 o各组分的迁移时间

均缩短 ~所有温度下 o五种药物均达到基线分离 o但以 txε

和 usε 下的分离效果最佳 ∀考虑到分析时间 o选择 usε 为

柱温 ∀

图 4  温度对迁移时间的影响

Φιγ 4  ∞©©̈¦·²©·̈°³̈ µ¤·∏µ̈ ²± °¬ªµ¤·¬²± ·¬°¨

电泳缓冲液 }含 tx °°²̄ r�醋酸铵的甲醇 2乙腈 kvΒzl混合溶液 ~运行

电压 us®∂ ~检测波长 uss±°∀

� ∏±±¬±ª¥∏©©̈µ} ° ·̈«¤±²̄2¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ kvΒzl°¬¬·∏µ̈ ¦²±·¤¬±¬±ªts °°²̄ r

�¤°°²±¬∏° ¤¦̈·¤·̈~ ¤³³̄¬̈§√²̄·¤ª̈ us®∂ ~ §̈ ·̈¦·¬²± ¤·uss±°q

4q1q4  运行电压的选择  高电压有利于达到最大柱效和最

短分析时间 o但电压太高 o产生的焦耳热来不及散失 o则影响

柱效 ∀本实验通过绘制欧姆曲线确定最佳运行电压为 us®∂ ∀

4q2  结论

以含 tx °°²̄ r�醋酸铵的甲醇 2乙腈 kvΒzl混合溶液为电泳

缓冲溶液 o采用 ��≤∞成功地分离了奥沙普秦等五种非甾体抗

炎药物 ∀非水介质的种类和组成 o电解质的种类和浓度对样品

的分离选择性有显著影响 ∀所建立的 ��≤∞法用于奥沙普秦肠

溶片的定量分析 o灵敏度高 o重现性好 o测定结果准确 o可作为奥

沙普秦等非甾体抗炎药物及其制剂的质量控制手段 ∀
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