
盐酸溶液2乙腈 混合溶液溶解并制成溶液 照

分光 法于 ∗ 波长测定 ∀

结果 马来酸曲美布汀于 波长处有最大吸收 而

其它有关物质分别于 或 波长处有最大吸收

于 波长处测定可检出多种的有关物质 含量测定为了

与有关物质检查方法相一致 故选用于 波长处测定含

量 ∀

2 3  色谱条件

方法 用 ≠ °∞ ≥ ≤ 柱 ≅ Λ 依利

特 流动相 的磷酸二氢钾缓冲液2乙腈

用 氢氧化钠溶液调节 至 流动相经

Λ 滤膜过滤 检测波长为 流速为 ∀

在此条件下以曲美布汀峰测试系统适用性结果如下 保

留时间 理论板数 拖尾因子 与最近峰的

分离度 表明本系统可满足测试要求 ∀

2 4  专属性

方法 取马来酸曲美布汀片 片 研细 取细粉适量 加

盐酸2乙腈 混合液溶解稀释成适宜浓度 过

滤 取续滤液加 中有关物质溶液 摇匀 取 Λ 注入

° ≤ 记录色谱图 结果辅料无明显峰 而 2氨基2 2苯基正

丁醇 !马来酸 ! 2二甲氨基2 2苯基正丁醇 ! 2三甲氧基苯

甲酸 !曲美布汀及 2三甲氧基苯甲酸甲酯的保留时间分

别为 ! ! ! ! 及

表明在本色谱条件下 马来酸曲美布汀与主要有关物

质能够得到有效分离和检测 无其它明显干扰吸收峰 ∀

2 5  线性关系考察

方法 精密称取马来酸曲美布汀对照品约 置

量瓶中 用 盐酸溶液2乙腈 混合溶液溶解

并稀释至刻度 摇匀 量取适量配成 ! ! ! !

系列溶液 ∀取上述溶液 Λ 注入液相色谱仪 记录

色谱图 并进行线性回归 得回归方程为 ≤

结果表明 在此色谱条件下 马来酸曲

美布汀于 ∗ 浓度范围内 线性关系良好 ∀

2 6  回收率

方法 按处方量制备空白辅料 取 中的对照品溶液

分别量取 ! ! 置 量瓶中 相当于处方

量的 ! ! 分别加处方量的空白辅料 用

盐酸溶液2乙腈 混合溶液稀释至刻度 摇匀

滤过 取续滤液 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 另取马

来酸曲美布汀对照品同法测定 ∀按外标法的峰面积计算 即

得 ∀

结果 马来酸曲美布汀平均回收率为 ≥⁄

ν ∀

2 7  精密度

方法 取马来酸曲美布汀片样品 批号 片 精

密称定 研磨成细粉 分别取 份 用 盐酸溶液2

乙腈 混合溶液溶解并稀释配成每 中含 的

溶液 滤过 取续滤液 Λ 记录色谱图 ∀结果 曲美布汀峰

面积平均为 ≥⁄ ν ∀

2 8  样品的测定

方法 取样品 批号为 ! ! 三批各

片 精密称定 研细 精密称取细粉适量 约相当于马来酸

曲美布汀 置 的量瓶中 加 盐酸2乙

腈 混合液 溶解并稀释至刻度 摇匀 滤过 取续

滤液 Λ 注入液相色谱仪 记录色谱图 ∀另取马来酸曲美布

汀对照品同法测定 ∀按外标法的峰面积计算 即得 ∀

结果 ! ! 三批样品含量分别为

! 及 ν

3  小结

采用本方法对马来酸曲美布汀片进行含量测定 精密度

高 重复性好 能有效控制马来酸曲美布汀片的质量 ∀

参考文献

1 日本药局方外医药品规格

2 马来酸曲美布汀片质量标准≈ • ≥2 ÷2 2 国家药品

监督管理局批
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紫外分光光度法测定元胡生品与醋制品的重金属含量

吴巧凤 杭州 浙江中医学院药学系

摘要  目的 建立元胡生品和醋制品中的重金属含量测定方法 ∀方法 采用紫外分光光度法 分析波长为 ∀结果 生元

胡重金属含量为 Λ 醋制元胡为 Λ 线性范围 ∗ Λ 平均加样回收率为 ∀结论 本法简便 !快

速 !可靠 !重现性好 能在一次操作中测出中药中大部分重金属的含量 ∀

关键词  元胡 重金属 ∂ 法 含量测定

∆ετερµινατιον οφ Ηεαϖψ Μεταλσ ιν Χορψδαλισ Ψανηυσυο . Ω . Τ . Ωανγ ανδ ιτσ αχετιχ αχιδ Προχεσσιον βψ Υς

Μετηοδ
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• ∏ ± ( ∆επτ οφ Πηαρµ αχψ, Ζηεϕιανγ Χολλεγε οφ ΤΧΜ , Ηανγζηου )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× √ ≤ ≠ ∏∏ • × •

ΜΕΤΗΟ∆ :× ≥ ∂ × √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ : × √ ≤ 2

∏∏ • × • Λ Λ ×

∏√ ∗ Λ √ √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× ! ! 2

∏ √ ≤

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ≤ ∏∏ • × • √ ∂ ≤

  元胡又名延胡素 系罂粟科紫堇属植物 ≤

∏ √ ∏∏ • × • 的干燥块茎 ∀为

临床常用的理气 !活血 !止痛良药 ∀传统用醋制品 ∀据报道

元胡含多种生物碱 经醋制后其总生物碱的煎出量高于生品

中总生物碱的煎出量≈ ∀但元胡炮制前后重金属的研究未

见报道 ∀重金属在人体内的积累会造成贫血 !震颤性麻痹

等≈ ∀故严格控制中药中重金属的含量成为当前中药走向

世界的一个急待解决的问题 ∀本文用紫外分光光度法测定

了元胡生品与醋制品的重金属含量 ∀报道如下 ∀

1  仪器与试药

2 紫外分光光度计 °∞公司 ≥2 × ≤ 数显

酸度计 上海天达仪器有限公司 箱式电阻炉 浙江嘉兴电

器厂 所用试剂均为优级纯 所用水为双蒸水 ∀标准铅溶

液 取 ° 置 容量瓶中 加稀

溶解后 加水至刻度 摇匀 作为贮备液 ∀临用前 精密

量取贮备液 置 量瓶中 加水稀释至刻度 摇匀即

得标准铅溶液 相当于 Λ ≥溶液 取 ≥ 加

水 再加甘油 溶解后保存在棕色容量瓶中 ∀

∗ 的缓冲液溶液 用氨试液和稀盐酸调 ∀所用试剂

的配制均参考中华人民共和国药典 ∀元胡经植物教研室熊

耀康教授鉴定为 ≤ ∏ √ ∏∏ •

× • 的干燥块茎 ∀醋制元胡≈ 取干净的元胡药材 加

醋拌匀 按 净药材加 醋的比例 放锅内闷透 至

醋被吸尽 放锅内炒至微干 取出放凉 切厚片 ∀

2  实验方法

2 1  标准品液和样品液的制备

2 1 1  标准品液的制备 分别在 容量瓶中 加入标准

铅溶液 ! ! ! ! ! ! ! ! ! 编号

为 至 备用 ∀取空坩埚 只 ε 灰化 冷却后各加

王水 浓盐酸与浓硝酸体积比为 水浴蒸干 加 滴

≤ 及 沸水 水浴加热 冷却后加酚酞指示剂

滴 用氨试液调至微红色 加稀醋酸 用 ∗

的缓冲液调 ∗ 定量转移至已备好的 量瓶

中 并稀释至刻度 ∀

2 1 2  样品液的制备 元胡生品和醋制品经剪碎 !洗净 !烘

干 精称干燥至恒重的元胡生品和醋制品碎末各 加

硝酸镁 置坩埚内 灰化 ε 灰化 其余操作同

/标准品液的制备0 ∀

2 2  最大吸收波长的确定

取标准品液 号 ! 号 样品液取 用 ° ∗

的缓冲液稀释至 ∀三个瓶中各加 Λ 硫化钠溶液 摇

匀 静置 后 以 号为空白 在 2 紫外分光光

度计上扫描 结果标准品和样品均在 处出现最大吸收

峰 故确定 测定波长 ∀其紫外吸收曲线图见图 ∀

2 3  硫化钠最佳用量的影响

硫化钠的用量直接影响重金属的测定 且对测定体系的

° 也有一定影响 ∀实验中发现硫化钠的用量在 ∗ Λ

时 吸光度最大且稳定 当硫化钠用量超过 Λ 时 吸光度基

本保持不变 说明反应进行完全 ∀故实验选用 Λ ∀硫化钠

用量的曲线图见图 ∀

2 4  稳定性试验

将制备好的样品液经显色后进行分析 连续观察

结果表明 显色后 内吸光度值稳定 后吸光度

值有所升高 ∀因此 同一试验的几个样品的测定时间间隔要

求尽可能小 ∀

图 1  ∏√吸收曲线

图 2  硫化钠用量的曲线图

2 5  标准曲线的绘制

将上述已制备好的 ∗ 号标准品液中 各加 ∏硫化

钠溶液 摇匀后静置 在 处依次测定吸光度 标

准曲线的回归方程为 ≠ ÷ 相关系数
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检测浓度在 ∗ Λ 范围内具有良好的线性关系 ∀

2 6  重现性试验

同一样品精称 份 各 置坩埚内 同法制作样品

液 测定 次 测得样品的重金属含量为 Λ ≥⁄

∀

表 1  样品的分析结果 ν = 6

样  品 产  地
重金属平均含量

Λ # 2

≥⁄

生元胡 浙江磐安

醋制元胡 浙江磐安

生元胡 浙江缙云

醋制元胡 浙江缙云

生元胡 浙江建德

醋制元胡 浙江建德

生元胡 山东

醋制元胡 山东

生元胡 河南

醋制元胡 河南

生元胡 陕西

醋制元胡 陕西

总生元胡

总醋制元胡

2 7  样品中重金属的测定

取样品液 用 ∗ 的缓冲液稀释至

加 Λ 硫化钠溶液 摇匀静置 在 处测定

吸光度 分析结果 见表 ∀

2 8  回收率试验

取已知重金属含量的样品 加入一定量的铅 按/ 0法

进行测定 ∀结果见表 ∀

表 2  加样回收结果

样品中 °

含量 Λ

加入 ° 量

Λ

本法测得

值 Λ

回收率 平均回收

率

≥⁄

3  结果与讨论

3 1  由测定结果可知 元胡醋制后其重金属含量大大降低 ∀

大部分中药醋制的目的是降低或消除其毒性及副作用 增加

有效成分的浸出 ∀至于其毒性是否与重金属有关 及醋制后

重金属的变化规律和机理尚需作进一步的实验研究 ∀

3 2  实验中发现 值不在 ∗ 时 样品的最大吸收

峰会发生很大的偏移且不稳定 ∀故应严格控制 值 保证

测定结果可靠 ∀在 值在 ∗ 时 ≥ 2能与铅 !锌 !汞 !

锑 !镉等 余种重金属离子生成化合物而显色 ∀

3 3  重金属专指在实验条件下能与硫代乙酰胺或硫化钠作

用显色的金属杂质≈ ∀本法测定重金属的最大吸收波长为

而非文献≈ 报道的 ∀很可能是由于金属硫化

物在甘油中产生电荷转移络合物而生成电荷转移光谱之故 ∀

3 4  由于 ≥ 2具有较强的还原性 易被氧化 可能导致其紫

外光谱 后吸收值不稳定 ∀

3 5  药典对重金属检查系利用硫化物与重金属的显色反应

判断重金属是否超限 方法简单易行 但目测误差较大 结果

只能用/大于0或/小于0或/不相上下0的概念表示 缺乏定量

数字表示 ∀而本法结果可靠 快速 简便 重现性好 其最大

优点是能在一次操作中准确测出中药中大部分重金属的含

量≈ ∀适用于中药材实际生产中重金属的检测 ∀

参考文献
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三磷酸腺苷二钠氯化钠注射液质量研究

赵  岚  盛炳义 杭州 浙江省医药发展有限公司 杭州 浙江大学医学院附属儿童医院

摘要  目的 建立三磷酸腺苷二钠 × ° 氯化钠注射液中 × °的含量及有关物质测定方法 ∀方法 采用高效液相色谱法 固

定相为岛津 • ÷ 柱 以磷酸氢二钠缓冲液为流动相 检测波长为 测定该制剂中 × °及有关物质的含量 ∀结果

× °的平均回收率为 ≥⁄ 为 ∀结论 本法操作简便 结果准确 可以作为 × °氯化钠注射液的质量控制指

标 ∀

关键词  三磷酸腺苷二钠 高效液相色谱法
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