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摘要 目的  建立双酒石酸长春瑞滨的含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法 固定相为 ≤ 柱 ≅ 以乙

腈2 磷酸盐缓冲液 Β 为流动相 检测波长为 测定双酒石酸长春瑞滨的含量 ∀结果  样品线性范围为

∗ Λ ∀结论  方法简便 !快速 !准确 ∀
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  双酒石酸长春瑞滨 商品名为诺维本 属于长春碱类抑

制细胞分裂的抗肿瘤药物 临床应用于非小细胞肺癌 !转移

性乳腺癌以及难治性淋巴瘤 !卵巢癌 !头颈部肿瘤等 ∀以 ≤

柱 ≅ 为色谱柱 以乙腈2 磷酸盐缓

冲液 Β 为流动相 检测波长为 测定双酒石酸

长春瑞滨的含量 得到了较为满意的测定结果 ∀

1  仪器及试药

高效液相色谱仪 ∀双酒石酸长春瑞滨对照品 双

酒石酸长春瑞滨原粉 杭州民生制药厂 ∀乙腈为色谱纯 中

国上海陆都实业有限公司 其他试剂为分析纯 ∀

1  色谱条件

色谱柱 ≤ 柱 ¬≥ 2≤ ≅ 根据样

品的分子结构可以看出 该样品属于中等极性的样品 需要

采用正相键合且极性为中等的填充柱 所以采用 ≤ 柱 ∀

流动相 乙腈2 2 磷酸盐缓冲液 称取磷酸二

氢钾适量 加入水至 溶解后 加三乙胺 混匀 用

磷酸调节 至 2 加水至 流速为

检测波长为 ∀

3  结果与讨论

3 1  实验条件的选择

3 1 1  缓冲液浓度对色谱分离的影响  选择 0

的磷酸二氢钾缓冲液 考察不同浓度的缓冲液对色

谱分离的影响 结果表明 缓冲液浓度越小 主峰的保留时间

越长 ∀经实验比较 发现采用 的磷酸二氢钾缓冲

液 主峰完整无拖尾 与杂质峰分离情况较佳 ∀

3 1 2  缓冲液 值对色谱分离的影响  磷酸盐缓冲液用

磷酸调节 考察缓冲液 值对色谱分离的

影响 结果表明 用上述 值缓冲液做流动相时 样品峰面

积基本未变 未有明显降解 三者比较而言 时 色谱

分离情况较佳 ∀然后再进一步分析比较磷酸盐缓冲液 小

于 及 大于 的色谱分离情况 发现 过小 两峰

粘连 分离效果差 而 ° 过大 则保留时间过长 容易造成

主峰的拖尾 因此 综合比对 磷酸盐缓冲液 为 时 主

峰完整无拖尾 与杂质峰分离情况较佳 ∀

3 1 3  流动相配比对色谱分离的影响  分别以乙腈2磷酸

盐缓冲液 Β Β Β 为流动相 考察流动相配比对测定

的影响 实验结果表明 缓冲液比例增大 主峰的保留时间延

长 经实验比较 发现流动相配比为 Β 的条件下 得到的主

峰完整无拖尾 与杂质峰分离情况较佳 ∀本实验选用的色谱

条件较佳 ∀见图 ∀

图 1  双酒石酸长春瑞滨色谱图

Φιγ 1  × √

双酒石酸长春瑞滨峰  未知降解物峰
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3 2  含量测定

3 2 1  精密度试验  按上述方法配制成 0 Λ 的双酒

石酸长春瑞滨对照品溶液 吸取滤液 Λ 重复进样 次

结果峰面积的 ≥⁄为 ∀

3 2 2  线性关系试验  按上述方法配制得到质量浓度为

10Λ 的双酒石酸长春瑞滨对照品贮备液 分别吸取

! ! ! ! 置 量瓶中 以流动相定容 分

别进样 以样品浓度为 ¬ 相应峰面积为 作线性

回归 得方程 ¬ ∀

结果证明 样品在 2 Λ 浓度范围内线性关系

良好 ∀

3 2 3  样品的含量测定  取三批双酒石酸长春瑞滨原粉

按上述方法配制成 Λ 的样品溶液 吸取滤液进样 另

精密称取对照品适量 同法测定 按外标法以峰面积计算 三

批原粉的含量测定结果分别为 ! ! ∀

4  结论

通过本试验 我们考察了双酒石酸长春瑞滨的 ° ≤ 测

定方法 得到了较佳的色谱条件 较好的分离了双酒石酸长

春瑞滨主峰与杂质峰 准确测定了双酒石酸长春瑞滨的含

量 得到了较为理想的色谱测试条件 ∀

收稿日期 2 2

一阶导数光谱法测定维甲酸凝胶的含量

王雪明 陆维艾 魏荣 解放军 医院药剂科 北京

摘要 目的  建立维甲酸凝胶的质控方法 ∀方法  采用一阶导数光谱法在 处测定维甲酸的含量 ∀结果  维甲酸的平

均回收率为 ∀结论  所建立的方法适用于维甲酸凝胶剂的含量测定 ∀
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  维甲酸凝胶临床上应用于治疗座疮有较好的疗效 ∀据

文献报道≈ 维甲酸的含量测定采用紫外分光度法 ∀由于凝

胶中辅加成分存在干扰 用紫外法测定维甲酸有误差 ∀本实

验采用一阶导数分光光度法测定维甲酸含量≈ 方法简便

快速 结果较准确 ∀

1  仪器与试药

° 紫外分光光度计 美国 维甲酸 维甲酸对

照品 重庆邦力生化技术有限公司 对照品含量为

Β2环糊精 上海化学试剂采购供应站 卡泊姆 上海人民制药

厂 乙醇 异丙醇 盐酸均为分析纯 其他辅料均为药用规

格 ∀

2  方法与结果

2 1  处方

维甲酸 2环糊精适量 卡泊姆 乙醇

甘油 三乙醇胺 聚山梨酯2 蒸馏水加

至 ∀

2 2  含量测定

2 2 1  光谱图绘制  取维甲酸对照品适量 精密称定 用酸

性异丙醇 # 盐酸液 加到异丙醇中 使成

溶解并稀释成 Λ # 测零阶光谱 及 Λ #

测一阶导数光谱 为对照液 ∀另按处方比例配制未加

维甲酸的空白基质 取适量分次用酸性异丙醇提取并稀释成

与上述对照液相应的浓度 过滤 ∀取续滤液作辅料液 ∀以酸

性异丙醇为空白 绘制 ∗ 波长间的零阶和一阶导

数光谱图 ∀由图可见其他组分对维甲酸的紫外吸收有一定

干扰 ∀维甲酸的一阶导数光谱在 波长处有一明显波

谷峰 在此波长处 其他组分的一阶导数光谱与基线基本重

合 ∀因此 选择谷零法 以 处的振幅值 ⁄作为定量依

据 ∀

2 2 2  标准曲线绘制  精密称取 105 ε 干燥至恒重的维甲

酸对照品 用酸性异丙醇溶解并稀释成 Λ #

的溶液 精密量取此液
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