
解度,以磷脂与油酸乙酯组成的复合油对药物的溶解

度最大,可满足临床用药需求。 笔者认为,磷脂增加药

物在油相中的溶解度有两个原因,一是磷脂与灯盏花素

形成药物磷脂复合物[5],药物分子结构中的酚羟基与羧

酸基团上的氧具有负电性,可与磷脂结构中具有正电性

的季胺氮相互吸引,从而掩盖药物分子中的极性部分,
使药物分子极性降低,亲脂性增加;二是磷脂溶解于油

相中,增加了油相极性,对灯盏花素溶解力增强。
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非水毛细管电泳法测定
甲磺酸酚妥拉明注射液中主药含量

张进锋1,张敬阳1,孙文赋2,陈琴华1

(1. 湖北医药学院附属东风医院,湖北十堰摇 442008; 2. 湖北省十堰市红十字医院检验科,442008)

摘摇 要摇 目的摇 建立快速测定甲磺酸酚妥拉明含量的非水毛细管电泳法 (NACE)。 方法 摇 熔融石英毛细管

(50 滋m伊50 cm),缓冲液为 60 mmol·L-1乙酸鄄1. 5%醋酸鄄20%乙腈(78. 51. 520. 0)的甲醇液,检测波长 220 nm,分离

电压 25 kV,柱温25 益 ,用孔径 0. 45 滋m 微孔滤膜过滤后进样,压力进样:50 kPa伊3 s。 结果摇 甲磺酸酚妥拉明法最低检

测浓度为0. 1 滋g·mL-1,线性范围 1 ~ 50 滋g·mL-1, r = 0. 999 7,线性关系良好。 平均加样回收率 98. 03% ,RSD 为

1. 54% 。 结论摇 NACE 法可作为甲磺酸酚妥拉明的种快速测定方法。
关键词摇 甲磺酸酚妥拉明;非水毛细管电泳;含量测定
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摇 摇 甲磺酸酚妥拉明(phentolamine mesilate)为 琢 肾上

腺素受体阻滞药,临床用于治疗血管痉挛性疾病,现行

研究多采用高效液相色谱法测定其含量和有关物

质[1,2]。 非 水 毛 细 管 电 泳 ( non鄄aqueous capillary
electrophoresis,NACE)与以水相介质为主的经典毛细

管电泳技术相比,具有分析对象范围广、分离效率高、
分离选择性强和吸附少等优点,且 NACE 与质谱连接

具有非常好的优势,近年来已引起分析工作者的广泛

重视[3,4]。 考虑到毛细管电泳的重复性问题,笔者在

本实验中采用 NACE,选用盐酸羟甲唑啉作为内标,测
定甲磺酸酚妥拉明含量,具有高效、快速、分离效果好
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和结果准确等特点,可以用来快速测定其含量。
1摇 仪器与试药摇
1. 1摇 仪器摇 HP3DCE G1600AX 高效毛细管电泳仪(美国

Agilent 公司),pHS鄄2 型酸度计(上海仪器厂),超声波振

荡仪(Auto Science 公司 ),BP221S 电子分析天平(美国

Sartorius 公司),Maxima 超纯水机(英国基因公司)。
1. 2摇 试药 摇 甲醇(美国 Fisher 公司,色谱纯,批号:
1012525),乙酸铵(西安化学试剂厂,分析纯,批号:
10001218),冰醋酸(西安化学试剂厂,分析纯,批号:
100123), 甲磺酸酚妥拉明 ( Sigma 公司, 批号: P鄄
7547),盐酸羟甲唑啉(Sigma 公司,批号:O鄄2378),甲
磺酸酚妥拉明注射液(上海旭东海普药业有限公司,
规格:1 mL10 mg,批号:090201,100101,100305)。
2摇 方法与结果摇
2. 1摇 电泳条件摇 未涂层熔融石英毛细管柱(50 滋m伊
50 cm),有效长度 41. 5 cm;检测波长 220 nm;电压25 kV;
温度 25 益;进样量 50 kPa伊3 s;缓冲液为60 mmol·L-1乙
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酸铵鄄1. 5%醋酸鄄20%乙腈(78. 51. 520. 0)的甲醇液。
缓冲液使用前均用孔径0. 45 滋m滤膜过滤,并用超声波脱

气,两次分析之间依次用0. 1 mol·L-1氢氧化钠和超纯水

冲洗 4 min,用缓冲液冲洗 5 min。
2. 2摇 溶液的配制摇
2. 2. 1摇 对照品溶液摇 精密称取甲磺酸酚妥拉明对照品

约 10 mg,置 10 mL 量瓶,用甲醇溶解并定容,作为甲磺

酸酚妥拉明对照品贮备液。 精密吸取适量,用甲醇稀释

得 2,10,20,40,60,80 和 100 滋g·mL-1标准溶液。
2. 2. 2摇 内标溶液摇 精密称取盐酸羟甲唑啉对照品约

10 mg,置 10 mL 量瓶,用甲醇溶解并定容,作为内标贮

备液。 精密吸取适量,用甲醇稀释得 40 滋g·mL-1 内

标工作液。
2. 2. 3摇 供试品溶液摇 精密称取甲磺酸酚妥拉明注射

液约 2. 0 mL,置 100 mL 量瓶,甲醇稀释至刻度,混匀,
精密吸取 1. 0 mL,置 10 mL 量瓶,稀释至刻度,混匀,
进样前用孔径 0. 45 滋m 超滤膜过滤并脱气。
2. 3摇 线性关系考察和最低检测限确定摇 取“2. 2 冶项
下所配的甲磺酸酚妥拉明系列溶液和内标溶液各

0. 5 mL,混匀,相当于甲磺酸酚妥拉明的浓度分别为

1,5,10,20,30,40 和 50 滋g·mL-1以及内标的浓度为

20 滋g·mL-1,孔径 0. 45 滋m 滤膜过滤,按“2. 1冶项下

电泳条件进样,记录色谱图和峰面积。 以浓度为横坐

标(X),甲磺酸酚妥拉明和内标的峰面积之比为纵坐

标( Y) 进行回归,得线性回归方程: Y = 4. 021X -
0. 241,r = 0. 999 7。 结果表明,盐酸酚妥拉明在1 ~
50 滋g·mL-1 浓度范围线性关系良好。 在信噪比

(S / N) 为 3 时,测得最低检出限为 0. 1 滋g·mL-1,对
照品和内标电泳图见图 1。
2. 4摇 精密度实验 摇 取 40 滋g·mL-1 标准溶液和内标

溶液,等体积混合,连续进样 6 次,计算得甲磺酸酚妥

拉明迁移时间的 RSD 为 0. 95% ,甲磺酸酚妥拉明与内

标峰面积之比 RSD 为 1. 02% 。
2. 5摇 加样回收率实验摇 取同一 20. 32 滋g·mL-1供试

品 6 份,各 250 滋L,分别加入 20 滋g·mL-1甲磺酸酚妥

拉明对照品 250 滋L 和内标溶液 500 滋L,混匀,并按

“2. 1冶项色谱条件进样,测定,结果见表 1。 平均加样

回收率 98. 03% ,RSD=1. 54% 。
2. 6摇 样品测定摇 精密量取甲磺酸酚妥拉明注射液约

2. 0 mL,共 3 份,按“2. 2冶项下制备,按“2. 1冶项电泳条

件进样,记录色谱图,外标法计算甲磺酸酚妥拉明含

量。 结果分别为 10. 16,10. 07 和10. 05 mg·mL-1。
3摇 讨论摇
3. 1摇 内标的选择摇 笔者在本实验成功建立了测定甲

磺酸酚妥拉明注射液中主药含量的 NACE 法,选用盐

酸羟甲唑啉作为内标,保证了方法的准确度和精密度,
克服了毛细管电泳精密度和重复性不好的缺点。

摇 摇
图 1摇 甲磺酸酚妥拉明和盐酸羟甲唑啉标准(A)、样品(B)电
泳图摇

1. 甲磺酸酚妥拉明;2. 盐酸羟甲唑啉

表 1摇 甲磺酸酚妥拉明加样回收率实验结果摇

样品量 加入量 测得量

滋g
回收率 /

%
5. 08 5. 00 10. 06 99. 60
5. 08 5. 00 10. 01 98. 60
5. 08 5. 00 9. 89 96. 20
5. 08 5. 00 9. 89 96. 20
5. 08 5. 00 10. 05 99. 40
5. 08 5. 00 9. 99 98. 20

3. 2摇 乙酸铵和乙酸浓度对 NACE 的影响摇 毛细管电

泳虽然具有高分辨率和分离时间快等优点,但其影响

因素较多,因此笔者对运行缓冲液的构成和相对用量,
以及毛细管电泳的电压和温度进行了考察,相对于一

些有机溶剂如甲醇、乙腈、甲酰胺等,选用甲醇、乙腈和

醋酸铵为毛细管的运行缓冲液,实验中分别考察了

50 ~ 90 mmol·L -1醋酸铵、0 ~ 2. 0% 醋酸、0 ~ 30% 乙

腈在 20 kV 电压和 25 益的效果。 结果发现,甲磺酸酚

妥拉明和内标迁移时间和分离度随醋酸铵浓度的增加

而明显增加,当醋酸铵<25 mmol·L鄄 1时,甲磺酸酚妥

拉 明 与 杂 质 不 能 基 线 分 离。 当 醋 酸 铵 为

60 mmol·L -1时,峰面积和分离度都达到最佳;相反,
它们的迁移时间随醋酸浓度升高而缩短,当醋酸为

1. 5%时,甲磺酸酚妥拉明和内标的检测灵敏度最高。
而随乙腈浓度的增大,迁移时间显著降低,峰面积逐渐

增大,当乙腈浓度>10%时,分析物的峰面积呈下降趋

势,综合考虑分析物的峰面积和迁移时间,本实验所选

择的最佳乙腈浓度为 20% 。 终上所述,选择了缓冲液
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为60 mmol·L-1乙酸铵鄄1. 5% 醋酸鄄20% 乙腈(78. 5
1. 520. 0)的甲醇液为运行缓冲液。
3. 3摇 运行电压和温度对 NACE 的影响摇 对运行电压

(20,25,30 kV)和温度(20,25,30 益)在 60 mmol·L-1

乙酸铵鄄1. 5% 醋酸鄄20% 乙腈的甲醇液中进行毛细管

电泳分析。 发现随着电压的增加迁移时间缩短,电流

明显增加,而分离无明显改善,考虑温度主要影响缓冲

液的黏度和电渗流,从而影响各组分分离,因此选择最

佳运行电压为 25 kV,分析温度为 25 益。
笔者在本实验中充分发挥 NACE 分离效率高、分

析速度快等特点测定甲磺酸酚妥拉明含量,该法较

HPLC、UV 和荧光更快,更方便,通过对其线性、精密

度、重复性以及回收率的考察,为控制甲磺酸酚妥拉明

的含量提供一种新的快速、简便方法,而且为毛细管电

泳与质谱的联用提供了参考。
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无花果叶炮制前后补骨脂素含量比较
刘毅,陈莉

(贵阳中医学院药学院,550006)

摘摇 要摇 目的摇 研究无花果叶炮制后补骨脂素含量变化。 方法摇 以无花果叶中活性成分补骨脂素为指标,采用高

效液相色谱法测定含量,色谱柱:Diamonsil C18(250 mm伊4. 6 mm,5 滋m),检测波长:246 nm,柱温:25 益 ,室温:25 益 ,流动

相:甲醇水(5050),流速:1. 0 mL·min-1。 结果摇 无花果叶补骨脂素含量为 353. 2 滋g·g-1,制无花果叶补骨脂素含

量 97. 71 滋g·g-1。 结论摇 无花果叶生品中补骨脂素含量明显高于炮制品。
关键词摇 无花果叶;补骨脂素;炮制;色谱法,高效液相;含量测定
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摇 摇 无花果叶为桑科榕属植物无花果 (Ficus carica
L. )的干燥叶片[1]。 近年来,国内对无花果叶进行了

化学成分、药理作用及临床应用等研究,证实其主要含

佛手柑内酯(香柠檬内酯)、补骨脂素、挥发油、微量元

素等成分[2],具有抗肿瘤、抗菌、降血糖和血脂等药理

作用[3]。 临床将无花果叶经红糖炮制后制成口服液,
用于治疗小儿腹泻,疗效较好[4]。 民间认为,无花果

叶经红糖炮制后可减轻毒性,增强解毒消肿和行气止

痛效果,所以应用时需用红糖炮制后再投料,但文献资

料未见报道炮制前后其活性成分补骨脂素的含量变

化。 笔者按照民间传统方法,对无花果叶进行炮

制[5],采用高效液相色谱法,对比无花果叶炮制前补

骨脂素含量,为无花果叶的开发应用奠定基础。
1摇 仪器与试药摇
1. 1 摇 仪器 摇 美国 Waters 高效液相色谱仪 (Waters
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2487 型检测器,515pump 型输液泵,7725i 型进样阀),
JA2003 型电子天平(上海良平仪器仪表有限公司),
SK8210HP 超声波清洗器(上海科导超声仪器有限公

司), Heidoph鄄4000 旋转蒸发仪, 电热恒温干燥箱

(GZX鄄DH. 300鄄BS鄄II)等。
1. 2摇 试药摇 无花果叶[采购,经贵阳中医学院周汉华

教授鉴定为桑科榕属植物无花果(Ficus carica L. )的
干燥叶片,制无花果叶由贵阳中医学院中药药剂实验

室提供],补骨脂素对照品(中国食品药品检定研究

院,批号:20090922,供含量测定用),甲醇 (天津市科

密欧化工有限公司,色谱纯),娃哈哈纯净水,其余试

剂均为分析纯。
2摇 方法与结果摇
2. 1摇 溶液的制备摇
2. 1. 1摇 对照品溶液的制备摇 精密称取补骨脂素对照

品 2. 26 mg,置 100 mL 量瓶,加甲醇定容,摇匀,即得。
2. 1. 2摇 供试品溶液的制备摇 将无花果叶粉碎,过内径

2 000 滋m 筛(1 号筛,10 目),精密称取 1. 0 g,制无花

果叶粉末 1. 3 g(相当于无花果叶 1. 0 g),置具塞锥形
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