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 法测定莫诺苯宗的含量

张爱华
,

张悦晗
,

陈新菊 江西省药物研究所
,

江西 南昌

摘要 目的 建立莫诺苯宗含量测定的  方法
。

方法 选用  , ,

林 色谱柱
,

乙睛 一 水 为流动相
,

检侧波长
,

流速为
,

进样量 林
。

结果 莫诺苯宗在浓度为
一 岁 范围内呈 良好的线性 关系

。

回归方程为
, ,

回

收率为
, , 。

结论 本法简便
、

灵敏
、

准确
、

重现性好
。
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莫诺苯宗
 
是国外 年代开发上

市的外用脱色消斑药物
,

至今美国药典一直收 载
’ ,

 
,

我们对该药进行了研制开发
,

并对

其含量及纯度检验方法进行了系统研究
。

美国药典

版采用紫外分光光度法测定其含量
,

为确保新药

质量
,

本实验选用了灵敏度高
,

专属性强的 方

法
,

同时与 法进行 了比较
。

目前关于莫诺苯宗

的  含量测定方法未见文献报道
。

仪器与试药

液相色谱仪
,

巧 泵
,

检测器
。

乙睛

为色谱纯
,

水为重蒸水
,

莫诺苯宗对照品与样品由本

所研制提供
。

色谱条件

 
,

色谱柱
,

乙

睛
一

水 为流动相
,

检测波长
,

流速为
· ,

进样量 卜
。

方法与结果

系统适用性试验 分别取莫诺苯宗及有关物

质二节醚
,

对苯二酚
,

氯化节按上述色谱条件测定
。

在 该 色谱 条件 下
,

莫诺 苯 宗 的保 留 时 间 约 为
,

并与各有关物质均达到良好的分离
。

线性关系的考察 精密称取莫诺苯宗对照品

于  量瓶中
,

用流动相溶解并稀释至刻

度
,

摇匀
,

分别精密量取
、 、 、 、 、

于

量瓶中
,

加流动相稀释到刻度
,

分别进样 林
。

按

上述色谱条件测定
,

以峰面积为纵座标
,

浓度为横坐

标
,

绘制标准 曲线
,

结果表 明
,

莫诺苯宗在

岁 浓度范 围内呈 良好的线性关系
,

回归方

程为   !∀
, 。

最低检出量与最低定量限 以信噪比为

时计算
,

莫诺苯宗的最低检出量为
,

信噪 比

为 时计算的莫诺苯宗最低定量限为
。

精密度与稳定性试验 精密称取莫诺苯宗对

照品适量
,

加流动相制成 岁 溶液
,

重复进样

次
,

每次进 样 林
,

莫诺苯宗峰 面积 的 为
。

取上述溶液分别于
、 、 、 、 、 、

小时

测定
,

每次进样 林
,

莫诺苯宗的峰面积的 为
。

回收率试验 精密称取 已知含量的原料
,

分

低
、

中
、

高 个不同浓度
,

各 份
,

分别精密加人相应

量的对照品
,

依法测定
,

计算加样 回收率
。

结果回收

率为
二 沐 刀 为

。

见表
。

表 回收率试验结果
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6 样品测定 精密称取莫诺苯宗适量
,

用流动相

溶解并稀释成约 0
.
3 m岁m L 的浓度

,

按上述色谱条

件测定
,

并与紫外分光光度法比较
,

结果见表 2
。

表 2 样品测定结果

批号 H P LC (% ) 尺S D ( % ) R S D ( % )

9 9
.
9 4

9 9
.
8 1

9 9
.
85

0 5 7

0
.
5 2

0
.
3 5

U V ( % )

1(洲〕
.
0 5

9 9
.
8 5

9 9
.
8 7

0
.
2 9

0
.
2 9

0
.
3 3

4 讨论

4
.
1 本品的 H PLC 法尚未见文献报道

,

根据莫诺苯

宗的紫外最大吸收波长 292
nm ,

选用 C
18
柱进行了分

离条件的试验
,

通过甲醇
一
水

、

乙睛
一
水

、

甲醇
一 乙

睛
一
水等多种流动相系统及不同配比的筛选

,

确定
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了上述色谱条件
。

4

.

2 实验结果表明
,

用 RP 一 H P L C 法与紫外分光

光度法测定莫诺苯宗原料药的含量结果是一致的
。

紫外法操作更简便快捷
,

但 H PLC 法能够检测出微

量有关物质
,

更有利于监测本药物的纯度
。

因此
,

本

法不仅可用于原料药及制剂的含量测定
,

更适用于

测定对照品的含量
。
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高效液相色谱法测定延胡索中延胡索乙素的含量

马临科(浙江省药品检验所
,

浙江 杭州 31 以x 科)

摘要 目的
:
建立高效液相 色谱法测定中药材延胡索中延胡索乙素的含量

。

方法
: 以 A gi Le nt zo b ax Ex

ten d

C
, :

( 2 5 o m m
x

4 6 m m
,

5 林m ) 为 色谱柱
,

甲醇 一
0

.
1 % 磷酸 (三 乙胺调 pH 值至 6

.
0 ) (55 : 45 )为流动相

,

流速

1
.
om 口m in

,

检测波长
:
28 0n m

。

结果 : 延胡 索 乙素在 115 一 1 37 6n
g 范围内线性 关 系良好

,

平均 回 收率为

99
.
2 %

,

R s D
=l

.

5 % (

n 二
6)

。

结论
:该方法简便

,

重现性好
,

可作为中药材延胡索的质量控制方法
。
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延胡索为常用中药
,

具活血
、

利气
、

止痛等功效
,

主要用于胸肋
、

腕腹疼痛
,

经闭痛经及跌扑肿痛
。

延

胡索含有多种生物碱
,

主要为原小聚碱型生物碱延

胡索甲素
、

延胡索乙素
、

延胡索丙素等
,

另含原阿片

碱
、

d
一
海婴粟碱等〔’〕

。

其中以延胡索乙素的止痛

镇静作用最强[
2〕。 中国药典 2000 年版中尚未制订

延胡索的含量测定方法
,

为有效控制本品质量
,

现采

用高效液相色谱法测定延胡索中延胡索 乙素的含

匆呈
。

1 仪器与试药

H PI 10 0 系列高效液相色谱仪 (包括 G1 3ll 四

元泵
,

G 1 3 2 2 自动进样器
,

G 1 3 2 2 脱气机
,

G 1 3 1 4 A 紫

外可见检测器
,

G1
3 16 柱温箱

,

配备 H P 工作站) ;岛

津 u v
一
2 60 紫外可见分光光度计

。

甲醇为色谱纯
,

水为重蒸馏水
,

其余为分析纯
。

延胡索乙素对照品 (由中国药品生物制品检定所提

供
,

供含量测定用
,

批号为 0726
一
9 9 06 )

,

延胡索药

材 12 批
,

来源见表 2
。

2 方法与结果

2
.
1 色谱条件

2
.
1
.
1 检测波长的选择 取延胡索乙素对照品溶

液
,

置紫外
一 可见分光光度计中进行光谱扫描

,

结果

显示在 280
.
6nm 处有最大吸收波长

,

故选择 280
nm

作为检测波长
。

2

.

1

.

2 流动相的选择 结合延胡索 乙素的化学性

质
,

曾试验甲醇
一
磷酸盐缓冲液

、

乙睛
一
磷酸盐缓冲

液
、

甲醇
一
0

.

1 % 磷酸
、

甲醇
一
0
.
1 % 磷酸(三乙胺调

PH 值至 6
.
0) 等流动相试验

,

结果 以甲醇
一
0

.
1 % 磷

酸(三乙胺调 PH 值至 6
.
0) 分离效果最佳且峰形 良

好
。


