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表 � 水飞蓟宾稳定性试验结果
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 凝胶柱分离试验 由 6
4

 结果绘制洗脱曲线
,

在洗脱曲线上只见一明显的脂质体峰
,

见图 6
。
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图 6 水飞蓟宾脂质体的洗脱曲线
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7 样品的测定 根据 6
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7 和 6
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2 的方法
,

共测 6

批 水 飞 蓟宾脂 质体混 悬 液
,

其包 封率分 别 为
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4
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,
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离药物不能通过凝胶 柱的论断
。

原因可能是由于

/∗ < 为脂溶性
,

不溶于生理盐水
,

在生理盐水或走柱

过程中析出结晶而导致其不能通过凝胶柱
。

虽然收

集不到游离药物
,

但我们通过测定过柱前后脂质体

混悬液中的药物浓度
,

依然可 以达到测定包封率的

目的
。

5
4

6 从 = > 光谱看
,

辅料在 水飞 蓟宾最大 吸 收

� 2 2 # ) 处干扰较小
,

我们曾试图在 � 2 2 # ) 处直接测

定
,

但所得工作曲线的相关系数较差而未采用
。

5
4

! 在实验过程中我们曾经直接采用 � 75 # ) 作为

中间波长
,

测定 � 7!
、

� 7  # ) 处的吸光度
,

按 5 ? 9 �7 

一 9 �7 !

计算
,

发现此  也与浓度 ∋ 呈 良好的线性 关

系
,

但终因回收率不及本实验所选方法而未采用
。

5
4

5 在实际工作中
,

由于仪器的性能与精度所限
,

测定中波长
、

吸收等数值都有一定的变动范围
,

而这

些数值的变动引起导数光谱的变异相当灵敏 ≅ 同时

还由于求导的条件不同
,

例如 么入的值不同
,

使导函

数的值变异
,

所以对于不同的仪器
,

需重新绘制工作

曲线
一
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讨论 参考文献
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∀ 本法在干扰组分单一的情况下可 以有效的消

除干扰吸收
,

操作简单
,

无需精密仪器
,

结果准确
。
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� 利用葡聚糖凝胶过滤法将游离 /∗< 和 /∗< 脂

质体分离
,

此步为测定包封率的关键
。

在实验过程

中我们发现
,

用生理盐水长时间地洗脱 /ΑΒ − Χ
Δ Α Ε

∋

一 ∀� � 凝胶柱
,

在洗脱曲线上仅明显的有一个峰
,

结

合脂质体的颜色
,

此峰必为脂质体峰
。

另外我们直

接用游离药物走柱
,

没有收集到游离药物
,

证明了游
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论 −本方法专属性好
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准确
,

可用 于该制剂 中白消安含量的侧 定
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自消安片是抗肿瘤药
,

白消安是其主要成分

由于白消安无紫外可见吸收
,

药典 � � �5 年版以滴定

法测定其含量
,

但该法专属性差
。

曾有报道用气相

色谱法测定其含量
,

但比较繁琐
。

本实验利用蒸发

光散射检测器为质量型检测器的特点
,

通过对流动

相等色谱条件的选择
,

找到一种 白消安含量测定方

法
。

实验表明该方法组分主峰处辅料及其他成分均

无干扰
,

且重现性好
,

准确率高
,

专属性好
,

取得了满

意的结果
,

为日后修订标准提供参考
φ

∀
‘

仪器与试药

]⊥ &Φ9 0 Ρ ϑ &Λ Θ, Ν, 9 高效液相仪(日本岛津 +
,

/Κ 0 Κ γ 7 5 蒸发光检测器 (法 国迪马 +
,

Ω �� � � 色谱

工作站 (浙江大学 +
。

白消安对照品(批号 9ε ∀75 5 3  � 纯度 ∀� �
4

� 1
,

葛兰素威康中国公司提供 +
,

白消安片 (浙江九康药

业 有 限 公 司 试 制
,

批 号 � � � 5 � !� ∀
、

� � � 5 �! � �
、

�� �5 �! �6 +
,

乙睛
、

甲醇为色谱纯
,

水为注射用 水
,

其

余试剂均为分析纯

� 实验方法

!
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� 溶液的制备

�
4
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∀ 对照品溶液的制备 精密称取减压干燥至恒

重的白消安对照品适量
,

加流动相制成每 ) ∗ 含白

消安 �
4

]) Μ 的对照品溶液
。

�
4

�
4

� 样品溶液的制备 取本品 �5 片 (Θ) Μ 规

格 +
,

置乳钵中研细
,

避免损失
,

移置烧杯中
,

乳钵用

丙酮 �� ) ∗ 洗涤
,

使粉末全部洗人
,

温热搅拌
,

侯沉

淀后
,

上层清液经用丙酮湿润的脱脂棉滤人 Ν,, ) ∗

量瓶中
,

残渣再用丙酮搅拌提取 6 次
,

每次 �� ) Ν
,

提

取液均滤人 Ν,, ) ∗ 量瓶中
,

加丙酮定容至刻度
。

�
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6 阴性对照溶液的制备 依处方量
,

制备不含

白消安的阴性对照样品
,

按 �
4

�
4

� 项下方法制备阴

性对照液
。

�
4

6 系统适应性 实验 分别精密吸取对照品溶液
、

样品溶液和阴性溶液 ∀� 林∗ 进样
,

记录色谱图
,

见图 ∀
。
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图 ∃ 白消安的 . / 0 一 1  2 3 色谱图

入一 对照品溶液
+ Μ 一

样品溶液
+ 0 一 ∃泪性对照液

图 [ 显不
,

白消安的保留时间为 (%
#

9 ΧΠ : >?
,

白 消安与其他组分峰的分离度 ∴∃
#

9
,

色谱柱理论板数
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按白消安计为 ∀2 76�
。

阴性对照色谱图在白消安峰

位置无假阳性峰
。

6 结果

6
4

∀ 线性关 系考察 取白消安对照品约 ∀�川 Μ 精

密称定
,

置 �5 ) &
Γ

量瓶中
,

加流动相溶解并稀释至刻

度
,

作为对照品溶液
。

精密吸取 5
、

2
、

∀�
、

∀� 和 ∀5 林∗

进样
,

记录峰面积
,

取其对数与对照品的浓度进行回

归
,

得 Ι ? ∀!
4

7 2 5γ η �
4

5 7 2
, Υ ?? �

4

3 3 3 3
。

结果 白消

安在 �
4

�5 一 �
4

75 ) 剔 ) Ν 范围内呈 良好的线性关系
。

6
4

� 精密度试验 精密量取 6
4

∀ 项下的对照 品溶

液重复进 5 次
,

每次 ∀� 林∗
,

测得 . ]0 值为 �
4

57 1
。

6
4

6 稳 定性试验 同一样品 (批号 � � � 5 � ! � ∀ +溶

液
,

分别放置 ,
,

�
、

!
、

2
、

∀�− 精密称取 ∀� 林∗进样
,

测

得 . /0 值为 �
4

3 � 1
二

6
4

! 专属性试验 取 6
4

∀ 项下的溶液些许
,

分别加

 ) ,Ν ι ∗ 盐酸溶液
,

 ) ,Ν ι ∗ 氢氧化钠溶液
、

6� 1 双氧

水破坏和 ∀� � ℃水浴 Ν−
。

依法操作
,

分别精密吸收

∀� 林∗ 进样
。

结果
,

主峰 与降解峰分离效果很好
,

该

方法专属性好

6
4

5 回收率试验 精密称取已知白消安含量的样

品(扎仁号 � �� 5 � ∀� � +5 份
,

分别加人 白消安对照品适

量
,

按 �
4

�
4

� 项下方法制备样品溶液
,

进行测定
。

见

表 Ν

表 Ν 白消安分析方法回收率试验 (
。 二
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∗ 样品的含量测定 精密吸取对照品溶液 Π
、

()

和 (%闪 进样
,

取峰面积的对数和溶液浓度回归
,

计

算标准曲线
0

精密吸取样品溶液 () 林 
,

进样
,

取峰

面积的对数
,

按标准曲线计算溶液的浓度及样品含

量
,

即得
〔。

结果见表 %

表 % 白消安片的含量测定结果 &标示里Δ ,

批号 . ⊥,∃ 工 一 1  23 药典法
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例
,

最后确定以水 − 乙睛
二 <9 − %9 作流动相

。

�
#

∋ . / 0 一 1 2 3 法在应用中出现的准确度差
+

线

性关系不好的问题
,

在本实验中并未出现
。

笔者认

为原因主要有两方面 � 实验仪器 �
本实验中的高效

液相仪为自动进样型的
,

可以基本消除进样误差  蒸

发光散射检测器为法国迪马公司生产的
,

性能较佳  

色谱柱为日本岛津公司生产的
。

! 色谱条件 �
在该

色谱条件下
,

白消安的峰形很好 ∀ 理论塔板数为
#∃ % &∋ (

,

对测定很有帮助
。

)
∗

) 由于药典法 ∀滴定法 ( 专属性差
,

笔者考虑可

以用此方法进行制剂的含量测定
。

) 讨论

)
∗

# 样品溶剂的选择 由于 白消安在丙酮 中溶解

度大
,

所以在样品溶液制备时用的是丙酮
。

虽然不

是用流动相制备的
,

但在测定中无影响
。

)
∗

+ 流动相的选择 通过改变乙睛
、

水和甲醇的比
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气相色谱法测定异丙基安替比林中的残留溶剂
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摘要 目的
� 采用顶 空进样气相色谱法侧 定异丙基安替比林中残留甲醇

、

乙醇
、

丙酮的残留量
。

方法
�
使用配

置顶空进样器的气相 色谱仪
,

选择 固定相为 − . 氰丙基苯基
一 /) . 二 甲基聚硅氧烷

、

膜厚为 & ∋ 林0 , ∋∗ ,& 0 0
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2 &∋ 0 的色谱柱
,

以 氮气为载气
,

顶空进样 34 5 检测
,

通
’
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,
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、

〔, 0 过外标法计算残留溶剂的含量
。

结果
�
异 丙基安替比 林


