
表 2  回收率测定

样品号 回收值 回收率 ξ ΡΣ∆

注 加入丹皮酚对照品的量均为

4  讨  论

4 1  本文所采用的薄层定性与含量测定方法同样适

用于同处方 !同工艺制成的滋肾片 ∀

4 2  在牡丹皮的薄层鉴别试验中 曾选用环己烷 醋

酸乙酯 Β 作展开剂 结果丹皮酚斑点与其上面一个

斑点几乎重合 易引起对结果的误判 ∀

4 3  含量测定中加无水乙醇 的目的是使乙醇先被

蒸馏出来 湿润一下冷凝管壁 以防最初被蒸馏出来的

丹皮酚集在冷凝管壁上 造成样品的含量下降 ∀曾采

用不同产地的饮片制成 批阴性对照样品 按正文中

的条件进行提取 !测试 其一阶导数光谱均为一近似平

行于零线的直线 ∀

4 4  曾试用以梓醇为对照品 对处方中生地进行薄层

鉴别 因样品中梓醇含量较低 检不出斑点 处方中生

地的鉴别有待于进一步研究 ∀

收稿日期

ΗΠΛΧ法测定国产尼美舒利血浆浓度

李  红  汪平君 芜湖 皖南医学院弋矶山医院药剂科

摘要  目的 建立了人血浆中尼美舒利浓度的 ° ≤ 测定法 ∀方法 以对羟基联苯为内标 甲醇 水 乙酸 Β Β

为流动相 紫外检测波长为 ∀结果 实验表明 尼美舒利与内标分离良好 血浆中尼美舒利平均回收率

日内 !日间 ΡΣ∆小于 血浆尼美舒利浓度在 ∗ Λ 范围内线性关系良好 ρ ∀本法的最

低检测浓度为 ∀结论 该法操作简便 !结果可靠 适用于尼美舒利血药浓度的测定 ∀

关键词  尼美舒利 血浆浓度 ° ≤

∆ετερµινατιον οφ Νιµ εσυλιδειν πλασµ α βψ ΗΠΛΧ

• ° ∏ • ° (Ψιϕισηαν Ηοσπιταλ οφ Ωανναν Μεδιχαλ Χολλεγε , Ωυηυ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : √ √ ° ≤

∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆ :×

Β Β × √ ¬

Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× ∏ ¬ √ ×

√ ∏ × √ ×

∏ ∏ ×

√ ∗ Λ (ρ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : × √

∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ∏ ° ≤

  尼美舒利 ∏ 是一种新型非甾体抗炎 !镇

痛和解热药 为磺酰胺基化合物 ∀临床用于风湿性关

节炎 !软组织损伤 !呼吸道炎症 !泌尿系统炎症 !术后疼

痛及各种发烧等疾病 其胃肠道副作用小≈ ∀该原料

药国内已成功合成 ∀关于尼美舒利的血药浓度测定国

内文献报道较少≈ 而且操作较繁琐 ∀为了进行该药

的药物动力学和生物利用度测定 我们建立了简便 !快

速的人血浆中尼美舒利 ° ≤ 测定法 ∀
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1  材料与方法

1 1  仪器 !药品及试剂

高效液相色谱仪 ° ∞ 公司 超声波清洗

器 上海必能信股份有限公司 旋涡振荡器 尼美舒利

标准品 安徽中医学院 尼美舒利片 天津药物研究院

药业有限责任公司 批号 对羟基联苯 甲醇

二氯甲烷 ∀

1 2  标准溶液及内标溶液的配制

1 2 1  尼美舒利标准贮备液 精密称取尼美舒利标准

品 溶于甲醇并稀释至 刻度量瓶中 配成浓

度为 的标准储备液 置 ε 冰箱保存 ∀

1 2 2  内标储备液 精密称取对羟基联苯 溶

于甲醇并稀释至 刻度量瓶中 配成浓度为 Λ

的内标储备液 置 ε 冰箱保存 ∀

1 3  色谱条件

色谱柱 ⁄≥ ≤ 柱 ≅ 检测波长

流动相 甲醇 水 乙酸 Β Β 流速

∀

1 4  样品预处理

取内标液 Λ 置具塞试管中 氮气吹干后 加血浆

≤ 溶液 摇匀 加重蒸乙醚

旋涡 离心 精取乙醚层

于 ε 水浴氮气吹干 用 甲醇溶解 进样

Λ 进行色谱分析 ∀

2  结  果

2 1  尼美舒利及内标色谱图

用上述色谱条件及提取方法得到血浆色谱图 ∀结

果显示 尼美舒及内标完全分离 保留时间分别为

及 ∀

2 2  血浆中标准曲线的制备

取尼美舒利标准贮备液用甲醇稀释配制不同浓度

及 Λ 的标准系列使用液

取内标贮备液适量 用甲醇稀释制成 Λ 的标准内

标使用液 ∀取 具塞试管 支 分别加不同浓度的

尼美舒利标准系列使用液 Λ 内标液 Λ 并于 ε

水浴氮气吹干 ∀再分别加 血浆 ≤

摇匀 加重蒸乙醚 旋涡 离心 精取乙

醚层 于 ε 水浴氮气吹干 用 甲醇溶解

进样 Λ 进行色谱分析 ∀根据尼美舒利对内标的峰面

积比与尼美舒利浓度进行统计学处理 得回归方程 ψ

. ξ . , ρ . ( ν ) ∀线性范围 ∗

Λ 最小检出浓度为 ≥ ∀

2 3  回收率 !精密度及准确度

绝对回收率按尼美舒利及内标对羟基联苯提取后

测定之面积与未经提取等量的标准品甲醇溶液直接进

样测定之峰面积比计算 尼美舒利及内标在血浆中的

绝对回收率为 ∀血浆尼美舒利在 及

Λ 个浓度水平进行准确度和精密度试验 日内

精密度按上述 个浓度各 管在同一天按 / 样品预处

理0操作 日间精密度按上述 个浓度各 管在 周内

不同天间检测 结果见表 ∀

表 1  血浆尼美舒利准确度 !精密度和回收率 ν

加入量

Λ

测得浓度均值

Λ
标准差

变异系数 相对回收率

日内      

 

日间

2 4  健康人血药浓度的测定

健康志原者 人 男性 年龄 ∗ 岁 体重 ∗

∀单剂量口服法于早晨 空腹服药 ≅

用 温开水送服 ∀于服药后

和 肘

静脉取血 置肝素化试管中 离心

取 血浆供 ° ≤ 法分析 结果见表 ∀

表 2  血浆尼美舒利浓度测定结果 Λ

时间

Ξ . . . . . . . . . . .

σ
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3  讨  论

3 1  内标的选择 文献报道采用外标法或甲苯碘丁脲

为内标物 ∀本实验选择对羟基联苯为内标物 在本文

实验条件下 尼美舒利 !内标及血浆内源性杂质之间具

有良好的分离度 ∀

3 2  流动相组成 本文选择甲醇 水 乙酸 Β Β

组成的流动相 可获得较好的洗脱效果 保留时间短

色谱峰峰性对称 为较理想的流动相组成 ∀

3 3  萃取溶媒的选择 文献报道在酸性条件下采用甲

苯作萃取溶媒 试验表明 经甲苯提取的样本其内源性

杂质峰较多 干扰测定结果 ∀我们选用重蒸乙醚作为

萃取剂 提取的杂质较少 溶媒易吹干 且具有较高的

提取回收率 ∀
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高效液相色谱法测定酚麻美敏片的含量

姜  红  彭  军  高英杰 天津 天津医科大学总医院 天津医科大学药学系 届毕业生

摘要  目的 建立测定酚麻美敏片含量的方法 ∀方法 高效液相色谱法 ∀固定相为 ⁄≥ ≤ 柱 ≅

Λ 流动相为甲醇 磷酸二氢钾 三乙胺 Β Β 用磷酸调至 检测波长为 结果

种成分的方法回收率均在 ∗ ν ∀结论 该方法简便准确 结果满意 ∀

关键词  酚麻美敏片 高效液相色谱法

Ασσαψ αχεταµινοπηεν χο µ πουνδ χαπλετσταβλετσ βψ ΗΠΛΧ

° ∏ ° ≠ ≠ ( Γενεραλ Ηοσπιταλ οφ Τιανϕιν Μεδιχαλ Υνιϖερσιτψ ,

Τιανϕινγ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × ° ≤ ∏

ΜΕΤΗΟ∆ :× ° ≤ √ ∏ ⁄≥ ≤ ≅ Λ

∏ Β Β ∏

√ Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× √ ∏

∗ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ∏ ° ≤

  酚麻美敏片商品名为泰诺 ×≠ ∞ 它具有解热

镇痛 !消除鼻部充血 !镇咳和抗过敏的作用 ∀其配方为

对乙酰氨基酚 !盐酸伪麻黄碱 !氢溴酸右

美沙芬 和马来酸氯苯那敏 ∀该复方制剂

中的 种成分分别与其它药物配伍制剂的 ° ≤ 测定

法已有多篇报道 但用 ° ≤ 法同时测定本品中四组分

还未见报道 ∀本文采用 ° ≤ 法对酚麻美敏片进行含

量测定 方法简便 结果满意 ∀

1  仪  器

美国 ∞≤ 通用 型高效液相色谱仪

泵 接口 ∂ 检测器 ≥× 微机系统 黄

金系统软件 版 ∀

2  试剂与样品

甲醇为色谱醇 磷酸二氢钾 !三乙胺 !磷酸为分析

纯 对乙酰氨基酚 !盐酸伪麻黄碱对照品为天津胜利制

药厂提供 氢溴酸右美沙芬 !马来酸氯苯那敏对照品为

天津中美史克制药公司提供 酚麻美敏片为上海强生

制药有限公司提供 批号 ! ! ∀
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