


2q3q1  对照品溶液的制备  精密称定 Α2蒎稀对照品 tx °ªo

置于 xs °�量瓶中 o用乙酸乙酯溶解并定容至刻度 o摇匀 k每

t °�中含 Α2蒎稀 sqv °ªl∀

2q3q2  供试品溶液制备  精密量取供试品 t °�o置 us °�

量瓶中 o加乙酸乙酯溶解并定容至刻度 o摇匀 o精密量取 t °�

置于 ux °�量瓶中 o加乙酸乙酯溶解并定容至刻度 o摇匀 ∀

2q4  连翘油中化学成分的结构鉴定

通过检测的样品质谱图与 ��≥×|{标准质谱库比对 o并

参考相关文献报道的数据 ≈u 
o共确定了 tu个色谱峰的化学

结构 o详见表 t∀

表 1  连翘油化学成分表

Ταβ 1  ≤«̈ °¬¦¤̄ ¦²±¶·¬·∏̈ ±·¶²©ƒµ∏¦·∏¶©²µ¶¼·«¬¤̈ ²¬̄

保留时间

r°¬±
中文名 英文名 匹配度

yqvv Α2崖柏烯 Α2·«∏­̈±¨ |w

yqxv 莰烯 ¦¤°³«̈ ±¨ |{

yq{z Α2蒎烯 Α2³¬± ±̈¨ |y

zqy| Β2蒎烯 Β2³¬± ±̈¨ |z

zq|z Β2月桂烯 Β2 °¼µ¦̈±¨ |y

{qyt Α2萜品烯 Α2 ·̈µ³¬± ±̈¨ |{

{q|s t2甲基 2w2kt2甲基乙 ¥̈ ±½̈ ± öt2° ·̈«¼̄ 2w |z

基 l2苯 kt2° ·̈«¼̄ ·̈«¼̄ l2

|qst 柠檬烯 ¬̄°²± ±̈¨ {z

|q{x Χ2萜品烯 Χ2 ·̈µ³¬± ±̈¨ |z

tsqy{ Α2异松油烯 Α2·̈µ³¬±²̄ ±̈¨ |{

tvqvs w2松油醇 w2·̈µ³¬± ²̈̄ |{

tvqyy ¤!¤!w2三甲基 2v2环己 v2¦¼¦̄²«̈ ¬̈ ±̈ 2t2° ·̈«¤2 |t

烯 2t2甲醇 ±²̄o¤o¤2ow2·µ¬° ·̈«¼̄

  由于 Α2蒎烯为连翘油中的主要成分 o因此选择该标志性

成分来控制连翘油的质量 ∀

2q5  专属性试验

取空白试剂 o按正文测定 ∀结果表明 o空白试剂对 Α2蒎

烯峰无干扰 o色谱分离图见图 to图 uo图 v∀

2q6  线性试验

精密称定 Α2蒎稀对照品 u{ °ªo置于 xs °�量瓶中 o用乙

酸乙酯溶解并定容至刻度 o摇匀 k每 t °�中含 Α2蒎稀 sqxy

°ªl作为对照品浓溶液 o并用乙酸乙酯分别稀释成 sqsto

sqsvosqszosqtwosqu{ °ª# °�
pt浓度溶液作为线性试验溶

液 o按上述条件分别测定各浓度峰面积 o以一系列对照品峰

面积为纵坐标 kψ) ,对照品浓度为横坐标 (ξ)作回归方程 ,得

直线方程 : ψ� | xxw. xξ p u. y{, ρ� s. ||| |,表明 Α2蒎烯在

sqst ∗ sqxy °ª# °�
pt内浓度与峰面积呈良好的线性关系 ∀

2q7  重复性试验

取同一批样品 y份 k批号 }syswsulo分别精密称定 o按正

文方法测定结果 o结果 }Α2蒎烯的平均含量为 tw|qs °ª#

°�
pt
o� ≥⁄为 sq{h kν � yl∀

2q8  回收率试验

采用加标回收法 o取样品 y份 k批号 }syswsulo精密加入

对照品溶液适量 o按上述方法测得峰面积并计算回收率 ∀结

果 }Α2蒎烯的平均回收率 tssquh o� ≥⁄为 sqzh kν � yl∀

2q9  样品测定

取样品 o按上述方法测定含量 o结果见表 u∀

表 2  三批样品含量测定结果

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©Α2³¬± ±̈¨¬± ·«µ̈¨¥¤·¦«̈ ¶¶¤°³̄ ¶̈

批号 Α2蒎烯 r°ª# °�pt

syswsu tw|qs

syswsv tvtqs

syswsw tvyqz
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3  讨  论

曾考察了 � °2�±±²º¤¬o ⁄�2t等三种毛细管色谱柱对供

试品溶液色谱分离的影响 o结果 }� °2�±±²º¤¬色谱柱 oΑ2蒎烯

峰形较差 o与杂质分不开 ~⁄�2t毛细管色谱柱能满足 Α2蒎烯

含量测定分离度要求 o因此选择以 ⁄�2t毛细管色谱柱为分

析柱 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1  ��� ƒ ƒo ��� � o �∂ � ≠ q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©Α2³¬± ±̈¨¬± �²·²³·̈µ¼ª¬∏°

¬±¦¬¶∏° ∞¬·µ¤¦·̈§ ¥¼ ≥ƒ∞2≤�u ¥¼ �¤¶ ≤«µ²°¤·²ªµ¤³«¼ ≈ � q

�²µ·«º ¶̈·°«¤µ° �k西北药学杂志 lousszo uu kxl}uvw2uvxq

≈2  ��� ÷ �o��� ÷ o ��≠ o ετ αλq �≤ p � ≥ ¦²°³¤µ¬¶²± ²© ¶̈¶̈±·¬¤̄

²¬̄ ©µ²° ƒ²µ¶¼·«¬¤ ≥∏¶³̈ ±¶¤ ¬̈·µ¤¦·̈§ ¥¼ ·º² §¬©©©̈µ̈±·° ·̈«²§¶

≈� q≤«¬± ×µ¤§¬·°¤·� §̈k中成药 loussuouwkzl}xvw2xvyq

收稿日期 }uss{2su2su

作者简介 }庄建芬 o女 o工程师   ×¨̄}tv{x{{usvyx  ∞2°¤¬̄}½«∏¤±ª­¬¤±©̈±tuv� tyvq¦²°

�°�≤测定硫唑嘌呤中有关物质

庄建芬 o曾焕群 k浙江诚意药业有限公司 o浙江 洞头 vuxzssl

摘要 }目的  建立用 � °�≤测定硫唑嘌呤中有关物质的测定方法 ∀方法  采用 °«̈ ±²° ±̈ ¬̈ ≤t{ kwqy °° ≅ uss °°ox Λ° l色谱

柱 o流动相为甲醇 2sqsxh醋酸钠水溶液 kt{Β{ulo流速 }tqu °�# °¬±
pt
o检测波长 uws ±°∀结果  在选定的色谱条件下 o硫唑

嘌呤与起始物料 !中间体等有关物质完全分离 ~巯嘌呤在 sqwx ∗ tqtux Λª# °�
pt
kρ� sq||| |lot2甲基 2w2硝基 2x2氯咪唑 k硝化

物 l在 sqv ∗ sqzx Λª# °�
pt
kρ� sq||| |l内呈良好的线性关系 ~巯嘌呤和 t2甲基 2w2硝基 2x2氯咪唑平均回收率 kν � |l分别为

tssqth和 ||qzh ~检测限分别为 v ±ª# °�
pt和 u ±ª# °�

pt ∀结论  本测定方法简便 !准确 !专属性好 o可用于硫唑嘌呤的有

关物质的测定 ∀

关键词 }高效液相色谱法 ~硫唑嘌呤 ~巯嘌呤 ~t2甲基 2w2硝基 2x2氯咪唑

中图分类号 }� |tzqtst~� |uzqtu   文献标识码 }�   文章编号 }tssz2zy|vkuss{lsx2swwy2sv

∆ετερµ ινατιον οφ Ρ ελατεδ Συβστανχε ιν Αζατηιοπρινε βψ ΗΠΛΧ

������ �¬¤±2©̈±o �∞�� �∏¤±2́ ∏±(Ζηεϕιανγ Χηενγψι Πηαρµ αχευτιχαλΧο. Λτδ. , ∆ονγτου vuxzss, Χηινα)
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 °«̈ ±²° ±̈ ¬̈ ≤t{ kwqy °° ≅ uss °°ox Λ° l ¦²̄∏°± º¤¶∏¶̈§o ·«̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ¦²±¶¬¶·̈§²©° ·̈«¤±²̄2sqsxh ¶²§¬∏° ¤¦̈·¤·̈kt{

Β{ulo¤·©̄²º µ¤·̈ ²©tqu °�# °¬±
pt
o §̈ ·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶¶̈·¤·uws ±°q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  �± ·«̈ ¶̈¯̈ ¦·¬²± ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¬¦

¦²±§¬·¬²±o µ̈ ¤̄·̈§¶∏¥¶·¤±¦̈¶²©�½¤·«¬²³µ¬± ö ¶·¤µ·¬±ª °¤·̈µ¬¤̄o ¬±·̈µ° §̈¬¤·̈ ¤±§ ·̈¦º µ̈̈ ¶̈³¤µ¤·̈§ ¦²°³̄ ·̈̄̈¼q ×«̈ ¬̄± ¤̈µµ¤±ª̈ ¶

º µ̈̈ sqwx p tqtux Λª# °�
pt
kρ� sq||| |l ©²µ� µ̈¦¤³·²³∏µ¬±¨¤±§sqv p sqzx Λª# °�

pt
kρ� sq||| |l ©²µx2¦«̄²µ²2t2° ·̈«¼̄ 2w2

�¬·µ²¬°¬§¤½²̄ q̈ ×«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¬̈¶kν � |l ²©� µ̈¦¤³·²³∏µ¬±¨¤±§x2¦«̄²µ²2t2° ·̈«¼̄ 2w2�¬·µ²¬°¬§¤½²̄¨ º µ̈̈ tssqth ¤±§||qzh

µ̈¶³̈ ¦·¬√¨̄¼q ×«̈ ¬̄°¬·²© ∏́¤±·¬·¤·¬²±¶ º µ̈̈ v ±ª# °�
pt

¤±§ u ±ª# °�
pt
q ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§ ³µ²³²¶̈§ ©²µ·«̈

§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©·«̈ µ̈ ¤̄·̈§¶∏¥¶·¤±¦̈¶²©�½¤·«¬²³µ¬±¨¬¶¶¬°³̄ ö ¤¦¦∏µ¤·̈ ¤±§¶³̈ ¦¬©¬¦q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °�≤~ ¤½¤·«¬²³µ¬± ~̈ y2° µ̈¦¤³·²³∏µ¬± ~̈ x2¦«̄²µ²2t2° ·̈«¼̄ 2w2±¬·µ²¬°¬§¤½²̄¨

  硫唑嘌呤系巯嘌呤 ky2 ° µ̈¦¤³·²³∏µ¬± l̈的衍生物 o属免

疫抑制药 ∀通过体内分解为巯嘌呤抑制免疫活性细胞的

⁄��合成 o发挥嘌呤拮抗作用 ∀临床主要用于异体移植时抑

制免疫排斥 o多与皮质激素并用 ∀也广泛用于治疗自身免疫

性疾病 k如全身性红斑狼疮 !类风湿性关节炎等 l∀本品由

∞ ¬̄²±等于 t|yu年首先合成 ∀中国药典 ussx年版 ≈t 采用

� °�≤检测波长为 vss ±°测定硫唑嘌呤中巯嘌呤限量 ~美国

药典 �≥°vs版 ≈u 采用 ×�≤方法测定硫唑嘌呤中巯嘌呤限

量 o欧洲药典 ∞°xqs
≈v 和英国药典 �°ussz

≈w 均采用 ×�≤方

法测定硫唑嘌呤中巯嘌呤和 t2甲基 2w2硝基 2x2氯咪唑的限

量 ∀本文采用 � °�≤检测波长为 uws ±°测定硫唑嘌呤中巯

嘌呤和 t2甲基 2w2硝基 2x2氯咪唑的限量及其他单一杂质限

量 o使检测准确可行 o专属性强 o有利于更好地控制产品

质量 ∀
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