


2 3 1  对照品溶液的制备  精密称定 Α2蒎稀对照品

置于 量瓶中 用乙酸乙酯溶解并定容至刻度 摇匀 每

中含 Α2蒎稀 ∀

2 3 2  供试品溶液制备  精密量取供试品 置

量瓶中 加乙酸乙酯溶解并定容至刻度 摇匀 精密量取

置于 量瓶中 加乙酸乙酯溶解并定容至刻度 摇匀 ∀

2 4  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 并

参考相关文献报道的数据 ≈ 共确定了 个色谱峰的化学

结构 详见表 ∀

表 1  连翘油化学成分表

Ταβ 1  ≤ ∏ ƒ ∏ ∏

保留时间
中文名 英文名 匹配度

Α2崖柏烯 Α2 ∏

莰烯

Α2蒎烯 Α2

Β2蒎烯 Β2

Β2月桂烯 Β2

Α2萜品烯 Α2

2甲基 2 2 2甲基乙 2 2

基 2苯 2 2

柠檬烯

Χ2萜品烯 Χ2

Α2异松油烯 Α2

2松油醇 2

! ! 2三甲基 2 2环己 2 ¬ 2 2 2

烯 2 2甲醇 2 2

  由于 Α2蒎烯为连翘油中的主要成分 因此选择该标志性

成分来控制连翘油的质量 ∀

2 5  专属性试验

取空白试剂 按正文测定 ∀结果表明 空白试剂对 Α2蒎

烯峰无干扰 色谱分离图见图 图 图 ∀

2 6  线性试验

精密称定 Α2蒎稀对照品 置于 量瓶中 用乙

酸乙酯溶解并定容至刻度 摇匀 每 中含 Α2蒎稀

作为对照品浓溶液 并用乙酸乙酯分别稀释成

# 浓度溶液作为线性试验溶

液 按上述条件分别测定各浓度峰面积 以一系列对照品峰

面积为纵坐标 ψ) ,对照品浓度为横坐标 (ξ)作回归方程 ,得

直线方程 : ψ . ξ . , ρ . ,表明 Α2蒎烯在

∗ # 内浓度与峰面积呈良好的线性关系 ∀

2 7  重复性试验

取同一批样品 份 批号 分别精密称定 按正

文方法测定结果 结果 Α2蒎烯的平均含量为 #

≥⁄为 ν ∀

2 8  回收率试验

采用加标回收法 取样品 份 批号 精密加入

对照品溶液适量 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 ≥⁄为 ν ∀

2 9  样品测定

取样品 按上述方法测定含量 结果见表 ∀

表 2  三批样品含量测定结果

Ταβ 2  ⁄ Α2

批号 Α2蒎烯 #
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3  讨  论

曾考察了 °2 ¬ ⁄ 2 等三种毛细管色谱柱对供

试品溶液色谱分离的影响 结果 °2 ¬色谱柱 Α2蒎烯

峰形较差 与杂质分不开 ⁄ 2 毛细管色谱柱能满足 Α2蒎烯

含量测定分离度要求 因此选择以 ⁄ 2 毛细管色谱柱为分

析柱 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1 ƒ ƒ ∂ ≠ ⁄ Α2 ∏

∏ ∞¬ ≥ƒ∞2≤ ≤ ≈

° 西北药学杂志 2

≈2 ÷ ÷ ≠ ετ αλ ≤ ≥

ƒ ≥∏ ¬

≈ ≤ × ° 中成药 2

收稿日期 2 2

作者简介 庄建芬 女 工程师   ×   ∞2 ∏

° ≤测定硫唑嘌呤中有关物质

庄建芬 曾焕群 浙江诚意药业有限公司 浙江 洞头

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 ° ¬≤ ≅ Λ 色谱

柱 流动相为甲醇 2 醋酸钠水溶液 Β 流速 # 检测波长 ∀结果  在选定的色谱条件下 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 ∗ Λ # ρ 2甲基 2 2硝基 2 2氯咪唑 硝化

物 在 ∗ Λ # ρ 内呈良好的线性关系 巯嘌呤和 2甲基 2 2硝基 2 2氯咪唑平均回收率 ν 分别为

和 检测限分别为 # 和 # ∀结论  本测定方法简便 !准确 !专属性好 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 2甲基 2 2硝基 2 2氯咪唑

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµ ινατιον οφ Ρ ελατεδ Συβστανχε ιν Αζατηιοπρινε βψ ΗΠΛΧ

2 ∞ ∏ 2 ∏ (Ζηεϕιανγ Χηενγψι Πηαρµ αχευτιχαλΧο. Λτδ. , ∆ονγτου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ Σ

 ° ¬ ≤ ≅ Λ ∏ ∏ 2 ∏

Β # √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  

∏ ×

Λ # ρ ∏ Λ # ρ 2 2 2 2 2

× √ √ ν ∏ 2 2 2 2 2

√ × ∏ # # ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ° ≤ 2 ∏ 2 2 2 2 2

  硫唑嘌呤系巯嘌呤 2 ∏ 的衍生物 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 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 多与皮质激素并用 ∀也广泛用于治疗自身免疫

性疾病 如全身性红斑狼疮 !类风湿性关节炎等 ∀本品由

∞ 等于 年首先合成 ∀中国药典 年版 ≈ 采用

° ≤检测波长为 测定硫唑嘌呤中巯嘌呤限量 美国

药典 ≥° 版 ≈ 采用 × ≤方法测定硫唑嘌呤中巯嘌呤限

量 欧洲药典 ∞°
≈ 和英国药典 °

≈ 均采用 × ≤方

法测定硫唑嘌呤中巯嘌呤和 2甲基 2 2硝基 2 2氯咪唑的限

量 ∀本文采用 ° ≤检测波长为 测定硫唑嘌呤中巯

嘌呤和 2甲基 2 2硝基 2 2氯咪唑的限量及其他单一杂质限

量 使检测准确可行 专属性强 有利于更好地控制产品

质量 ∀
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