
计算平均回收率为 ≥⁄为 ∀

3  讨论与小结

3 1  显色剂的确定

黄酮类化合物分子中的 2羟基 ! 2羟基或邻二酚羟基易

与金属盐试剂反应 生成有色的金属络合物 通过比色法可

测定总黄酮的含量 ∀本实验选择比较了 种中草药中总黄

酮类化合物含量测定常用的显色剂 ≈ 亚硝酸钠 2硝酸铝 2氢

氧化钠 ! 硝酸铝 !三氯化铝 醋酸钾和 三氯化铝 结

果表明以 三氯化铝作为显色剂时光谱最大吸收波长重

叠较好 且显色后样品稳定 ∀

3 2  对照品的确定

以田基黄黄酮类主要化学成分槲皮苷为对照品 以

三氯化铝作为显色剂测定田基黄总黄酮含量的方法比较合

理 所测的结果能够近似代表田基黄中总黄酮的含量 ∀
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摘要 目的  建立用 ° ≤法测定碘昔兰注射液含量的方法 ∀方法  采用 柱 ≅ Λ 以乙腈 Β水

Β 为流动相 流速为 # 检测波长为 柱温为 ε ∀结果  碘昔兰对照品在 ∗ Λ 范围内线

性关系良好 回归方程为 ≤ ∀平均回收率为 ≥⁄为 ∀结论  本方法简便快

捷 !结果准确 可用于碘昔兰注射液的含量测定 ∀

关键词 碘昔兰 高效液相色谱法 含量测定
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  碘昔兰 ≈
¬ 化学名为 2 2羟乙基 2 2 2二

羟丙基 2 2≈ 2 2二羟丙基 2乙酰胺基 2 2三碘 2 2

苯二甲酰胺 是由美国 ≤ 造影剂公司和日本中外制药

公司研制开发的非离子型 ÷线造影剂 年在美国上市
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由于其分子中的不对称结构而具有较低的渗透压和黏度 因

而有较好的全身耐受性 是新一代的非离子型 ÷线造影剂 ∀

其制剂碘昔兰注射液由碘昔兰 !适量缓冲剂柠檬酸和稳定剂

依地酸钙钠制备而成 临床上用于心血管造影 !静脉数字减

影血管造影等 ∀笔者用 ° ≤法测定碘昔兰注射液的含量 ∀

1  仪器与试剂

德国 ∞ 公司高效液相色谱仪 2 型泵 2

型紫外检测器 ∞∏ 数据工作站 ∀乙腈 上

海陆都化学试剂厂 ° ≤色谱纯 批号 碘昔兰

对照品 进口美国药典对照品 批号 碘昔兰注射液

自制 规格 # 批号 ! ! 依地酸

钙钠 上海试剂一厂 批号 柠檬酸 上海化学试

剂公司 批号 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 柱 ≅ Λ 流动

相 乙腈 Β水 Β 溶液 流速 # 检测波长

柱温 ε ∀色谱图见图 按峰 计算 理论塔板数

为 峰 与峰 的分离度为 ∀

图 1  碘昔兰 ° ≤图

Φιγ 1  ≤ ¬

2 2  对照品溶液配置

精确称取 ε 干燥至恒重的碘昔兰对照品 置

量瓶中 用蒸馏水配成碘昔兰对照品储备液 ∀将对照

品储备液定量稀释成

Λ # 的对照品溶液 ∀精确称取依地酸钙钠和

柠檬酸适量 用蒸馏水配制成每毫升含依地酸钙钠

和柠檬酸 的辅料储备液 ∀

2 3  线性试验

进样 Λ # 的碘昔兰对

照品溶液各 Λ 记录色谱图 以碘昔兰的量 ≤ Λ 对峰

面积 进行线性回归 图 碘昔兰的回归方程为

≤ 表明在 ∗ Λ 范围内样

品量与峰面积呈良好的线性关系 ∀

2 4  回收率试验

用辅料溶液稀释碘昔兰对照品储备液成 和

Λ # 的溶液 进样 Λ 每个浓度各测 次 将峰

面积代入回归方程计算回收率 结果平均回收率为

≥⁄为 ∀

2 5  精密度和稳定性试验

取 Λ # 的对照品溶液 重复进样 次 峰面积

的 ≥⁄为 结果表明进样精密度良好 ∀分别在

进样 测定峰面积 ≥⁄为 结果表明样品

溶液在 内稳定 ∀

2 6  定量限

进样 Λ # 的对照品溶液各

Λ 低至 Λ # 时 ≥ 结果显示碘昔兰的定量

限为 ∀

2 7  样品测定

将碘昔兰注射液定量稀释成约 Λ # 的供试品

溶液 进样 Λ 照上述色谱条件检测 将所得峰面积代入

线性回归方程计算含量 结果 批样品的测定结果分别为

和 ∀

3  讨论

3 1  美国药典 ≈ 中碘昔兰主峰由两个峰组成 我们的色谱

图也显示碘昔兰为两个峰 ∀经高效液相 2质谱联用检测 个

峰的质谱图完全一致 µ / ζ 的离子是碘昔兰的

正离子 µ / ζ 是 正离子 进一步说明这两个峰

均为碘昔兰 ∀在计算碘昔兰峰面积时将两个峰面积加和进

行计算 ∀

美国药典碘昔兰注射液含量测定采用的是一点比较法

将碘昔兰对照品和供试品均配成 # 进样 Λ

检测 实际进样量为 Λ ∀而在本实验色谱条件下进样

Λ 超出了线性范围 图 这将使得峰面积的测量值不

精确 使得含量测定结果不准 ∀本实验色谱条件下碘昔兰的

线性范围为 ∗ Λ 由于所检测的碘昔兰注射液的浓

度为 # 即碘昔兰 # 因此我们将

碘昔兰注射液稀释 倍成 Λ # 进样 Λ

实际进样量约为 Λ 在线性范围内 将所得的峰面积代

入回归方程计算出碘昔兰的含量 结果准确 回收率和重复

性均较好 ∀

图 2  碘昔兰的线性范围

Φιγ 2  × ¬
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