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摘要 目的 建立
, 一 丁二磺酸腺营蛋氨酸中

, 一 丁二磺酸阴离子含量的测定方法
。

方法 采用高效液相 一 蒸发光散射检

测方法
。

色谱柱 一 , ,

林
,

流动相
· 一 ’

甲酸钱溶液
,

流速
·

而
一 ’

漂移管温度 ℃
,

载气流速
· 一 ’

结果 最低检测限为 协 最低定量限为 林 线性范围为

卜 畔 平均加样回收率为
, 。 。

结论 该方法简便
、

快速
,

结果准确
,

重现性好
。
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, 一 丁二磺酸腺昔蛋氨酸是 由 公司首

研药品
,

于 年在意大利以 思美泰

商品名上市
,

用于治疗胆汁郁积
。

其活性成分为腺

昔蛋氨酸阳离子
, , 一 丁二磺酸作为阴离子与其配

对达到稳定其结构的作用
,

不具有药理活性
。

但
,

一 丁二磺酸阴离子在分子量 中所 占比例影响其稳

定性 ‘ 〕,

因此有必要对阴离子含量进行控制
,

国外

检测该项采用 法
,

需用电导检测器
,

公

司生产的专利离子色谱柱及所配套的抑制器
。

这些

设备国内难以购置
,

且
, 一 丁二磺酸无紫外吸收

,

因此我们采用蒸发光散射检测器进行检测
。

仪器与试药

高效液相色谱仪
,

蒸

发光散色检测器
。

, 一 丁二磺酸腺昔蛋氨酸原料和
, 一 丁二

磺酸钠对照品 纯度大于 均 由浙江震元制药

有限公司提供
。

色谱条件与分离效果

色谱条件 色谱柱 一 强 阳

离子交换色谱柱
,

卜
,

流动

相
· 一 ’

甲酸 钱 溶 液 用 甲酸 调 节
,

流速
· 一 ’

柱温 ℃ 漂移

管温度 ℃
,

载气 氮气 流速
· 一 ’

进
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药物分析杂志
,

一 一

样量 卜 。

分离效果 在上述色谱条件下
,

对照品中
,

一 丁二磺酸 阴离子和钠离子
、

样品中
, 一 丁二磺

酸阴离子和腺昔蛋氨酸阳离子均能完全分离
。

对照

品与样品色谱图见图
。

,

一
,

一
一 ,

图
, 一 丁二磺酸钠对照品

、

样品 色谱图

‘ , 、 〔〕 , 一

, 一 丁二磺酸阴离子
, 一 一

十

腺昔蛋氨酸 泪离子
。 ,。 一 。

钠离子

溶液的配制

对照 品溶液 精密称取
, 一 丁二磺酸钠对

照品适量
,

加水制成每 中分别含
, 一 丁二磺

酸阴离子
, ,

的溶液
。

供试品溶液 精密称取供试品适量
,

加水制成

每 中约含
, 一 丁二磺酸腺昔蛋氨酸

的溶液
。

方法与结果

线性关系考察 精密称取
, 一 丁二磺酸钠

对照品适量
,

加水制成每 含
, 一 丁二磺酸阴

离子约 的溶液作为储备液
,

分别吸取储备液
, , , ,

于 量瓶中
,

加水至

刻度
,

进样 林
,

按
“ ”

项下 的色谱条件测定
,

用

进样质量对数值和峰面积对数值进行线性回归
,

回

归方程为

结果表明
, 一 丁二磺酸 阴离子进样量在

·

林 范围内
,

进样质量对数值和峰面积对数值

呈良好的线性关系
。

检测限和定量限 以信噪比 为检测限
,

信

噪比 为定量限
,

检测限和定量限分别为 卜

和 卜
。

进样精密度试验 取对照 品浓度为
·

一 ’的溶液
,

连续进样 份
,

测定峰面积
,

结果

为
。

重复性试验 取同一份供试品平行测定 次
,

结果 为
。

加样回收率试验 精密称取已知含量的供试

品
,

共 份
,

分别精密加人
, 一 丁二磺酸钠

对照品
, , ,

各 份
,

按
“ ”

项下

溶液的配制方法操作
,

照
“ ”

项下 的色谱条件进

行测定
。

结果低
、

中
、

高 个浓度的加样 回收率 几

分别为
, ,

分别为
, , 。

总平均加样 回收率 为
,

为
。

样品测定 分别精密量取对照品溶液与供试

品溶液各 林 ,

注人液相色谱仪
,

计算
, 一 丁二

磺酸阴离子含量
。

批样品测定结果 分别为
, , 。

讨论

对照品的选择 由于
, 一 丁二磺酸为溶液

,

确定其浓度有些复杂
,

而
, 一 丁二磺酸钠为固体

,

精制的纯度在 以上
,

且在色谱图中
, 一 丁二

磺酸阴离子与钠离子分离 良好 其中钠离子峰可用

氯化钠溶液进行确证
,

因此采用
, 一 丁二磺酸钠

作为对照品比较合适
。

色谱条件的选择 经试验采用 阳离子交换色

谱柱比 ,
柱样品出峰时间大大缩短

,

理论板数也较

高
。

流动 相 采 用
· 一 ’甲 酸 铰 溶 液

,

可以使供试品中各杂质能和供试品主峰分离

良好
。

参数主要有漂移管温度与载气流速
,

设定原则是为了得到高信噪 比的结果
,

本试验条件

下
,

最终确定 漂移管温度 ℃
,

载气 氮

气 流速
· 一 ’。

, 一 丁二磺酸腺昔蛋氨酸中
, 一 丁二磺酸

阴离子 理论 值 为
,

批 样 品测 定 结 果 为
一 ,

因此认为采用此方法测 定结果基

本准确
。

本文采用 一 法测定
, 一 丁二

磺酸腺昔蛋氨酸中
, 一 丁二磺酸阴离子的含量代

替用 离子色谱测定
,

有一定的实用指导意

义
。
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