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药物分析

法测定二维亚铁颗粒中 维生素 和维生素 的含量

李焕 宇 邓 朝 晖 解放军广州疗养院 ， 广东 广州 ， 广州 军区联勤部药 品 仪器检验所 ， 广 东 广 州

摘要 目 的 建立同 时测定二维亚铁 颗粒 中维生素 和 维生素 含量 的 方法 。 方法 采 用 色

谱柱 ， 流动相 为 磷酸氢 二铵溶液
（
加人 庚烷 磺酸钠

， 用 磷酸 调节 至 甲醇 ， 梯度洗脱 ，检 测波 长 为

流速 为 柱温 。 结果 维生素 与维 生素 分别 在 与

范 围 内线性关系 良好 ，平均 回 收率分别 为 与 分别为 与 。

结论 本法简 便 、结果准确 可靠 ，
可用于二维 亚铁颗粒 中维生素 和维生素 的 质量控制 。
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二维亚铁颗粒是 以富马酸亚铁 、维生素 、维生

素 为主要原料 加人柠檬酸 、
蔗糖等辅料 制成 的抗

贫血类药品 。 其中维生素 参与氨基酸代谢 、神经递 高效液相 色谱仪 （ 美国 ；

质的合成 、胶原蛋白 和组织细胞间质的合成 。 可降低 电子分析天平 （ 日本 。

毛细血管的通透性 加速血液的凝固 刺激凝血功能 ， 维生素 中 国药 品 生 物 制 品 检 定所 ， 批 号 ：

促进铁在肠 内 的吸收 。 维生素 在体 内与 焦磷酸结 含量 维生 素 中 国药

合成辅羧酶 ， 参与 糖代谢中 丙酮酸和 酮戊二酸 的 品 生 物制 品 检 定 所
，
批 号 ： 含 量

氧化脱羧反应 ，是糖类代谢所必需 。 缺乏时 ， 氧化受 干燥 庚烷磺 酸钠 、
甲 醇均 为 色

阻形成丙酮酸 、乳酸堆积 ， 并影响 机体能量供应
⑴

。 谱级 ； 磷 酸 氢 二铵 、
硫代 硫 酸钠 、 磷 酸 为 分 析 纯 ；

二维亚铁颗粒 已 有 国 家标准
⑴

，其 中 的维生素 用 超纯水机 （ 美 国密理博 ） 。

碘量法测 定含量 ，而维 生素 则 未要求测 定 含量 。

为提高 本药 的 质量标 准 ，并简化操作 ，参考有 关文

献⑴
，
应用反 相高 效液 相色谱法 同时快速 、准确 测定 色谱条件 色谱柱 为 ：

，

本药中维生素 和维生素 丨

的含量
’
现报道如下 。

， 检测波 长 腿
， 流速

进样量 柱温 分离 度应符合要求 理
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’ 磷酸氢二铵溶液 （ 加人 庚烷磺酸钠 ，用磷
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酸调节 至 甲 醇 梯度洗脱 见表 供试品 溶液 的制 备 取批号 为 样

品 包 ，研细混匀后
，
精 密称取细粉适 量 （ 约 相 当 于

表 謎 先驗 件
维生 素 置 的量瓶 中 ， 加 溶 剂适量 ’

二
振摇使溶 解并 定 容 至 刻 度 ，摇匀 ’ 用 ⋯ 的 滤

膜过滤
，
取续滤液作为供试品溶液

空 白 辅料溶 液 的 制 备 取 处方 中不 含维 生

素 和 维生素 的其他成分 按
“ ”

项下方法

溶 液的 制 备 制备 ， 即得。

对照 品 溶液 的 制 备 精密称取维生 素 对 检测波 长 取
“ ”

和
“ ”

项下 的溶 液

照 品适量 ， 置 量 瓶 中 ， 加 硫代硫酸钠 流 进样 ， 用 检测 器 范 围进 行扫 描 ，

动相 （
： 丨

） 溶液 （
以下 简 称溶 剂 ） 振摇溶解 ，

并定容 结果维生 素 和 维 生素 分别 在 和

至刻度 摇匀 ， 得维生素 对照 品储备液
；精密称取维 波长处 有最大吸 收 ， 考虑 到维生素 的 含量 较

生素 对照品适量 ，置 量瓶 中 ，加 溶剂振摇溶 少 ，
故将检测波长 定为 见 图 。

解 ，并定容至刻度 ，摇 匀 ，得维 生素 对 照 品储 备 干扰试验 分别用
“

丨

”

、

“
”

、

“ ”

液 ； 精取上述储 备液各 置 量瓶 中 ， 加溶 剂 项下 的溶液进样 ， 记录 色谱图 的 出 峰时 间并对维 生素

定 容至 刻度
，
摇匀

，
制 成约 含 维生 素 与 维生 素 和维生 素 进行峰纯度测定 结果按

“ ”

进 行测

对照 品 与 的混合对照 品溶液 。 定对维生素 和维生素 ⋯ 峰无干扰
，
见图 。

—

—

图 两 个组分 的紫外扫描 图谱

维生素 维生素

‘ ‘

■

」
—

——

图 系统适 用 性试验色 谱图

溶剂 ； 空 白辅料 ； 供 试品 溶液 ； 对照品溶液 ； 维生 累 维生蒺

专 属性试验 各精 密称取 份 批 号 阵 列检 测器 （ 检测 维生 素 和维 生 素 均为

的样品 细粉
，
其 中 份分别加人 盐酸 、 单一纯峰 ，详见 图 。

氢氧 化钠 、 过氧化氢 滴混匀 ， 线性 关 系 考 察 分别 精 密 吸取
“

”

维生

各放置 分别 用 等量 的酸 或碱 中 素 与维生 素 储备 液 、 、 、 、

和 另 份分别置 干燥箱 中 放置 丨 和 各置 量瓶 中
，
加溶 剂定 容至刻 度 ，

摇匀
，
维

照度下光照 将所破坏性试验样品按
“ ”

生 素 与 维 生 素 的 进 样 浓 度 分 别 为 、

项下制 备后 分别进样 ， 记录 色谱 图 。 结果 表 明 各 降 吨 与 、

解产物与主成分峰均能完全分离 ，
维生素 和维 生 的系 列混合对

素 的测定不受辅料和降 解产物的干扰 ，经二级管 照 品 溶 液 。 分 别 精 密吸 取上 述 各溶 液 进 样 ，
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图 专属性试验 色 谱图

酸破坏样 品 ； 碱破坏样品 ； 氧化破坏样 品 ； 高温破坏样 品 ； 光照破坏样品 ； 维生隶 维生素

记录峰 面积
，
以维生 素 与维 生素 峰面积 为 纵 为 、

坐标 （ ，进样浓度 （ 为横坐标 （ 进行线性 ， 测 定值接 近 真实 值 ， 方法 准确 可 靠 ，结 果

回 归 ， 回 归 方程 为 ： 见表 。

，
丨

定 量 限 取
“ ”

项下 的溶液 加 溶剂 制 成 表 婦 辦

含维生 素 叫 的 溶液 、 另 取上述 溶 液 加 样 品
加标 址 测得加 人量 回 收率 平 均回 收率

溶剂 制成含维生 素 的 溶 液 ， 分别 进样 维生 素

以 流 动 相的 基线信噪 比为 计算 ，
维生

素 与 维生素 的定量限分别约为 、 。

精 密 度试验 精密吸取按
“ ”

制 备 的 对
。

照 品溶液 连续进样 次 ， 维生 素 与 维生素

峰 面积的 分别 为 、 表
‘

明仪 器精密度 良好 。

重 复性 试 验 取批 号 为 的样 品 按 维生素

“ ”

方法制 备 份供试品 溶液
，
分别 测 定

，
维生

素 与 维生 素 的平 均含量 为 、

为 、 结果表明 本法 丨

重复性 良好 。

丨

稳 定性试验 取按
“ ”

方 法 制 备 的 供 丨

试品溶液 室温放置
、 、

、 、 后分 别进样测 定 ’

结果 维 生 素 与 维 生 素 峰 面 积 的 为

、 结果 表 明 在 室 温放 置 内 样 品 样品 测 定 取 批样 品 ，
按

“ ”

制备项

基本稳定 。 下方法制 备 ， 按
“ ”

实验 条件进行含量测 定 ，每批

加样 回 收 率试 验 精 密称取
“

”

项下 已 平行测定 份
，
结果见表 。

知 含量 的二 维 亚铁 颗粒 样品 份 ， 按
“ ”

方

法 制 备 ，
每 份 精 密 称 取 约 ， 并 按 标 示 量 的 表 样品 含量测 定 结果 （

加人 维生 素 与 维生 素 对 批 号 维生 素 维 生
丨

仏 — 认

照 品 储 备 液 各 、 、
，
混 勾 后 ， 按

洲隱 ？

“ ”

方法制备后进行测 定
，
以外标法计算 加样

回 收率 ，
结 果维生 素 与 维生素 的平均 回 收率
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色谱柱 ， 色谱柱的分离效果较好 ，且可
讨论 工

耐受含维生素 的浓度至 。

根据文献报道
⑷

，
维生素 在水溶液 中极 易被

氧化 按文献报道 可采用 硫代硫酸钠

磷酸氢二铵 （ 溶解样 品 ， ，经实验 ，
维生素 丨 陈新谦 金有豫 汤 光 新编药物学 第 丨 版 北京 ： 人

与维生素 在 酸性餅下较稳定 。

’

国家药典委 员会 《 国 家药 品标准 》化学药 品地方标准上升 国

参考文献报 道 的流动相 ， 并在 家标准第三册

磷酸氢二铵溶液 中 加 人离子对抑制 剂 庚焼横 酸钠 ， 何笑荣 姜文清 霍 秀 颖 等 法 同 时测定 利明 滴眼

以延长维生素 的保 留 时 间 。 在梯度 比例不变 的 液中 维生 素 和维生 素 的 含 量 中 国 药房

情况下 发现采用加人 庚烷磺酸钠的方法既 （

可使维生素 达 到较好的 分离 ， 亦可使维生 素
⑷ 张 爽 ’ 张 华 ’ 赵思奇 维生 稳定性紫外分光光度测定

法的 建立 黑龙江医药 丨
） ：

目巨较快洗脱 。

收稿 曰

对样品 进样浓度选择实验中 ，
维生素 的浓 修回 日 期

度为 进样量为 较适合 ，
且维生素

的峰响应值较好 。 笔者试用 了 种不 同 品 牌的

上接第 页 ） 陆松伟等 研究采用 乙 腈 磷 酸二氢

含量测定 取 批盐酸罗哌卡 因温敏凝胶注 钠 三乙胺 （ ：
： 为流动相 ， 用磷酸调 节

射剂样品 （ 规格 ，批号分别为 、 、 至 ， 内 含 十 二烷 基 硫 酸钠

按
“ ”

项下 （ 的处理方法制 备成样品 （ 作为离子对试剂 ，
不仅延 长 了药物在非极性

溶液 按
“ ”

项下色谱条件测定峰面积 。 根据 内 固定相 中的保留 时 间 ，而且减 少 了 色谱 峰的拖尾现

标法标准 曲线方程计算得 批样品 中盐酸罗哌卡因 象 改善 了 色谱分离 的 效果 。 盐酸罗 哌卡 因 在

的平 均 含 量 分别 为 标 示 量 的 （
±

、
以上难溶 ，在碱性溶液中会产生沉淀 ， 因此利用

±
、 土 均在标示 磷酸 调节 合 适 的 非 常重 要 笔 者 所 建立 的

量的 之间 符合含量测定要求 。 法
， 专属 性高 ， 线性关 系 良好

，
回 收率 、精 密

度 、重复性均符合要求 ，可用于盐酸罗 哌卡 因温敏凝

胶注射剂的质量控制 。

温敏凝胶在室温下是流动性液体 ，易 于保存 ’使
砠

用方便 在达到 人体正 常温度时发生相变形成半固

体凝胶 ，
从而实现缓慢释药的 目 的 。 因此 ，

相变温度

是温敏凝胶最重要的指标之
一

，若相变温度过低 则
：

保存不易 ，
且注射时不方便 ；若相 变温度过高 ，

则在
’

人体 中无法形成半 固体凝胶 ，
就没有足够的缓释作 顼佳音 ， 杨洪军 ， 熊 欣 ， 等 常 见温度敏感 型原位凝胶载

用
，
还会造成局部药物浓度过大 。 盐酸罗 哌卡 因能 体的研究进 展 中 国 实 验方 剂学 杂志 ， ：

溶于水 但其在温敏凝胶 中 的含量受凝胶的辅料用

量影 响较大 ，本法制 备的温敏凝胶 中盐酸罗 哌卡 因
° ° ° ° °

含量 已接近其最大溶解量 ，而盐酸罗 哌卡 因 的加人
“

，

对该温敏凝胶的相变 温度影响不大 。 盐酸罗 哌卡因
，

温敏凝胶注射剂能够在体温 情况下形成半固 陈 钢 侯 世祥 秦凌浩 动态流变实验评价 温敏凝胶的 方法

体凝胶 ，
从而维持较长时间 的有效药物浓度 ，但其在 研究 中 国药学杂志

体内 的具体缓释时 间有待进
一

步验证 ，
可望给心脏

陆松伟 ’朱全刚 ’陈方剑 ’等 用 即 法 激定三利乳音 中

工 、
丨 工 上 从上 亡 林

盐酸利多卡 因 的含量 药 学 服务 与研 究 ’ 丨 丨 ’

外科手木的术后止痛等提供一种新的缓释注射剂 。

流动相对于 内标物质和 待测物质的 出峰 日

时间 、峰形和分离度等有很大的影 响 。 本实验参考 供 回 曰 期


