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摘要 目的  建立一种反相高效液相色谱法测定氯普噻吨片含量的方法 ∀方法  色谱条件为 以 ≥ 2° ≤ ≅

Λ 柱为分析柱 甲醇 2 # 盐酸液 Β 含 # 十二烷基硫酸钠为流动相 紫外检测波长

流速为 # ∀结果  氯普噻吨浓度在 ∗ Λ # 范围内峰面积与浓度线性关系良好 ρ 平均

加样回收率为 ≥⁄为 日内 ≥⁄为 日间 ≥⁄为 ν ∀结论  本方法准确 !简便 !可靠 适用

于测定氯普噻吨片的含量 ∀
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∆ετερµ ινατιον οφ Χηλορπροτηιξενε ιν Χηλορπροτηιξενε Ταβλετ βψ Ρ Π2ΗΠΛΧ

≤ ∞ 2 (Ναννινγ Ινστιτυτε φορΦοοδ ανδ ∆ρυγ Χοντρολ, Ναννινγ , Χηινα)
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ¬ °2 ° ≤

  氯普噻吨收载于 5中国药典 6 年版 ≈ 为硫杂蒽类

抗精神病药 主要用于急性和慢性精神分裂症 ∀氯普噻吨的

测定分析方法有 非水滴定法 ≈ ∗ !非水毛细管电泳法 ≈ !荧

光光谱法 ≈ 但采用 °2 ° ≤法测定氯普噻吨片的含量尚

无文献报道 ∀本实验建立反相高效液相色谱法测定氯普噻

吨片的含量 方法简便 !快速 结果可靠 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

≤ ×型高效液相色谱仪 ≥°⁄ 型紫外检测器 日

本岛津公司 威玛色谱工作站 深圳市深软电子有限公司 ∀

1 2  试药

甲醇为色谱纯 盐酸 !十二烷基硫酸钠为分析纯 水为高

纯水 ∀氯普噻吨片 国内 厂 批号

氯普噻吨对照品 中国药品生物制

品检定所 ∀

2  方法及结果

2 1  色谱条件及系统适用性试验

色谱柱 ≥ 2° ≤ ≅ Λ 流动

相 甲醇 2 # 盐酸液 Β 含 # 十

二烷基硫酸钠 流速 # 检测波长 灵敏

度 ƒ≥柱温 ε 进样量 Λ 定量环 ∀取 / 0

项下供试品溶液在上述色谱条件下进样 氯普噻吨保留时间

为 理论塔板数按氯普噻吨峰计算为 ∀

2 2  溶液配制

对照品溶液 精密称取氯普噻吨对照品约 置

量瓶中 加流动相溶解并稀释至刻度 为对照品贮备

液 ∀精密量取 置 量瓶中 用流动相稀释至刻度

摇匀 作为对照品溶液 ∀

供试品溶液 取本品 片 除去糖衣后 精密称定 研

细 精密称取适量细粉 约相当于氯普噻吨 置

量瓶中 加流动相适量 超声助溶并稀释至刻度 摇匀 ∀

用 Λ 的滤膜滤过 精密量取续滤液 置 量

瓶中 加流动相稀释至刻度 摇匀 作为供试品溶液 ∀

2 3  线性关系

分别取对照品贮备液 各置

量瓶中 加流动相稀释至刻度 摇匀 ∀按上述色谱条件

分别进样 Λ 进行测定 记录色谱峰 以浓度 χ Λ #

对峰面积 Α进行线性回归 ,得方程为 : Α . χ

. , ρ ∀结果表明氯普噻吨在 ∗ Λ #

浓度范围内线性关系良好 ∀

2 4  含量测定

按 / 0项下配制供试品溶液和对照品溶液 分别进样

Λ 记录色谱图 以外标法按加样峰面积计算样品中氯普噻吨

的含量 并与非水滴定法 ≈ 测定结果比较 ∀结果见表 ∀

2 5  回收率试验

分别将氯普噻吨对照品加入已知含量的适量氯普噻吨
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表 1  含量测定结果 标示量 ν

Ταβ 1  ⁄ ∏ ν

批  号 高效液相色谱法 非水滴定法

片样品细粉中 按 / 0项下供试品溶液的制备方法制备回

收率供试品溶液 相当于供试品测定浓度的

照 / 0项下色谱条件测定 计算加样回收率 结果

平均加样回收率为 ≥⁄为 ∀

2 6  精密度试验

取本品一批 于同 内及不同日内分别测定含量 次

得到日内和日间的精密度 结果日内 ≥⁄为 日间

≥⁄为 ν ∀

2 7  稳定性试验

取同一批样品的供试品溶液 分别在

进样 记录色谱图 ∀氯普噻吨的峰面积无显著变化 ≥⁄

∀试验结果表明供试品溶液在 内较稳定 ∀

3  讨论

3 1  测定波长的选择

取氯普噻吨对照品加流动相在 ∗ 的波长范

围内进行紫外扫描 结果在 波长处有最大吸收 故选

择 为测定波长 ∀

3 2  流动相的选择

实验中曾采用不同比例的甲醇 2水 !乙腈 2水 !甲醇 2

# 磷酸作流动相 结果发现色谱峰拖尾现象严重 且

柱效低 随着两相比例的改变 拖尾现象 !柱效未能得到显著

改善 ∀考虑到氯普噻吨在 # 盐酸液中的溶解性

选择甲醇 2 # 盐酸液 Β 含 # 十

二烷基硫酸钠为流动相 氯普噻吨的保留时间适宜 峰形对

称 柱效增加 结果令人满意 达到了快速测定的目的 ∀

3 3  通过回收率试验证明样品溶液经 Λ 的滤膜滤过

不会对主成分的吸附造成影响 ∀本实验建立的 ° ≤与中

国药典法相比结果基本一致 操作简便 为氯普噻吨片的含

量测定提供了一个新的质量标准 ∀
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高效液相色谱法测定人血浆中甘氨双唑钠浓度

杨国浓 程斌 浙江省肿瘤医院药剂科 杭州

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定人血浆中甘氨双唑钠浓度 ∀方法  以替硝唑为内标 2 ⁄≥ ≤ ≅

Λ 色谱柱 以 # 草酸铵溶液 2甲醇 Β 流速为 # 为流动相 检测波长 ∀结果  甘氨

双唑钠在 ∗ Λ # 范围内呈良好的线性关系 ρ 甘氨双唑钠低 !中 !高 个浓度的方法回收率大于

日内及日间精密度 ≥⁄均小于 ∀结论  本法准确 !简便 !快速适合于人血浆中甘氨双唑钠浓度的测定 ∀

关键词 甘氨双唑钠 血浆浓度 高效液相色谱法
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∆ετερµ ινατιον οφ Βλοοδ Χονχεντρατιον οφ Γ λψχοδιδαζολιυµ νατριυµ βψ ΗΠΛΧ

≠ ∏ 2 ≤ ∞ (Ζηεϕιανγ ΧανχερΗοσπιταλ, Ηανγζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ∏ ∏ ∏ 2
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