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高效液相 2质谱法测定人体血浆中吲哒帕胺的浓度及其生物等效性研究
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摘要 目的  建立一种测定人体血浆中吲哒帕胺浓度的 ° ≤ 2 ≥检测法 并对吲哒帕胺供试制剂与参比制剂进行生物等效性

评价 ∀方法  血样经乙醚提取后 采用 ° ≤ 2 ≥法进行测定 ∀色谱柱为 ≥ 2 ⁄≥柱 Λ ≅ 流动相

为含 ϕ三乙胺和 # 醋酸铵的水溶液与甲醇 检测离子为 µ / ζ 吲哒帕胺 和 µ / ζ 内标氯磺丙脲 裂

解电压为 ∂ ∀ 名健康志愿者交叉口服 吲哒帕胺供试制剂和参比制剂 计算主要药动学参数及相对生物利用度

评价其生物等效性 ∀结果  在 ∗ Λ # 吲哒帕胺与内标峰面积比值与浓度线性关系良好 ρ 定量限

为 Λ # 回收率为 ∗ ∀吲哒帕胺供试制剂相对于参比制剂的生物利用度为 ? ∀结论  该

试验建立的分析方法灵敏 !准确 !简便 ∀统计学结果表明两种制剂生物等效 ∀
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  吲哒帕胺 是一种非噻嗪类吲哚的衍生物

为有钙拮抗作用的新型利尿剂 具有血管扩张和利尿作用 ∀

由于该药临床应用剂量较小 每天给药仅 口服后人

体血浆中药物浓度较低 ∀有关人体血浆中吲哒帕胺的液质

联用测定方法 国内少见报道 ∀本试验建立了一种 ° ≤ 2 ≥

检测法 专属性强 灵敏度高 血样经液液萃取 能较好消除

内源性杂峰的干扰 可用于人体血浆中吲哒帕胺浓度的测

定 ∀

1  材料与方法

1 1  仪器

岛津 ≤ ≥ 高效液相色谱 2质谱联用仪 ≥≤

√ 系统控制器 ≤ ⁄√ 双泵 ≥ × 自动进样

器 ≤× √ 柱温箱 2± 超纯水器 ∀

1 2  药品与试剂 供试制剂

吲哒帕胺片 江西汇仁药业有限公司 批号

参比制剂 吲哒帕胺片 ≥ √ 2

ƒ 批号 ∀吲哒帕胺对照品及内标氯磺

丙脲对照品均购自中国药品生物制品检定所 其含量分别为

和 甲醇为色谱纯 公司 ∀

1 3  色谱条件

色谱柱为 ≥ 2 ⁄≥柱 Λ ≅

岛津公司 柱温 ε ∀采用梯度洗脱方式 流动相 为含

ϕ三乙胺和 # 醋酸铵的水溶液 流动相

为甲醇 流速为 # ∀梯度洗脱程序如下 ∗

∗ ∗ ∗

∗ ∗ ∀

1 4  质谱条件

离子化方式 电喷雾离子化 ∞≥ 选择性离子监测

≥ 曲型脱溶剂装置 ≤⁄ 温度 ε 加热块

温度 ε ≤⁄ 电压 ∂ 检测电压 ∂ 检测离子
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气相色谱内标法测定氟康唑中间体间二氟苯
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摘要 目的  建立氟康唑中间体间二氟苯含量测定的毛细管气相色谱法 ∀方法  样品经甲醇稀释 采用分流进样方式 用 °2

弹性石英毛细管柱经柱程序升温技术分离 ƒ ⁄检测器检测 内标法计算含量 ∀结果  三水平的相对回收率为 ∗

绝对回收率为 ∗ ≥⁄为 ∗ 被测样品中间二氟苯具有较高的含量 ∀结论  本方法方便

可靠 可用于药物中间体间二氟苯含量的测定 ∀
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  间二氟苯为氟康唑重要中间体 在药物合成过程中由于

中间体中含有的杂质给成品药的质量带来严重影响 因此为

控制氟康唑药物的质量 对中间体间二氟苯的质量监测很有

必要 ∀有关间二氟苯内标法测定文献未见报道 本实验首次

建立了毛细管气相色谱内标法测定间二氟苯的方法 该方法

简便易行 快速灵敏 !定量准确 可作为间二氟苯含量的测

定 ∀

1  仪器与试剂

仪器 ° 气相色谱仪 公司 带氢火焰

离子化检测器 ∀

色谱柱 ° 石英毛细管柱 ≅ Λ ≅

Λ ∀色谱条件 进样口温度 ε 检测器温度 ε 柱

前压 恒压 ° 氢气流速 空气流速

尾吹 氮气 分流比 Β 升温程序
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