
© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

一 一 药物分析杂志
,

一 法测定盐酸乙胺丁醇片的含量及溶 出度

柳小秦
,

吴少平
,

李霞
,

李继
,

宋燕玲
陕西省药品检验所

,

西安

摘要 目的 采用 一 法建立 了盐酸乙胺丁醇片含量及溶出度的测定方法
。

方法 采用
,

林 色谱柱
,

流动相 乙睛 一 水
,

流速
· 一 ’ ,

柱温 ℃
。

蒸发光散射检测器条件为 撞击器状态 关
,

漂移管温度 ℃
,

载气流速
· 一 ’。

结果 盐酸乙胺丁醇浓度在 一
此

· 一 、

的范围内呈 良好的线性关系

平均加样回收率 为
,

为
。

结论 本方法操作简便
、

准确
、

稳定
,

灵敏度高
,

适用于盐酸乙胺

丁醇片质量控制
。〕
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·
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盐 酸 乙 胺 丁醇 是抗

结核药
,

具有抑制结核杆菌蛋 白与核酸合成的作用
。

其片剂 质 量 标 准收载 于 中 国药典 年 版 二

部
’

伙含量测定采用经有机溶剂多次提取 的非水

滴定法
,

其中有机溶剂的大量使用易对人体造成危

害
,

在滴定过程中使用醋酸汞试液会给环境带来污

染
,

并且因过滤方法的不同可导致结果有 左右

的误差
’卫 ,

不易得到平行结果 其溶 出度采用酸性

染料比色法
,

操作烦琐
。

目前文献报道盐酸乙胺丁

醇的测定方法有气 相 色谱法 「’ 、

衍生化液相 色谱

法
“ 〕

、

旋光法 ,等
。

本文采用 一 法同时

测定盐酸乙胺丁醇片的含量及溶出度
,

该方法简单
,

结果准确可靠
,

可用于该品种的质量控制
。

仪器及试药
一 色谱系统

〔 工作站 蒸发

光散射检测器 型全 自动 电子 天

平 一 型溶出度仪
。

盐酸乙胺丁醇对照品 购 自中国药品生物制品

检定所
, 一 盐 酸 乙 胺 丁 醇 片 规格

·

片
一 ’ ,

批样品为市售 乙睛为色谱纯
,

水

为超纯水
。

溶液的制备

对照品溶液 精密称取盐酸 乙胺丁醇对照品
,

置 量瓶中
,

用水溶解并稀释至刻度
,

摇

匀
,

得对照品储备液
。

精密量取对照品储备液
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,

置 量瓶中
,

用水并稀释至刻度
,

摇匀
,

即得
。

供试品溶液 取本品 片
,

精密称定
,

研细
,

精密称 取 细 粉适 量 约 相 当于 盐 酸 乙 胺 丁 醇
,

置于 量瓶中
,

用水溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

用 林 滤膜过滤
,

即得含量测定用溶液

取本品
,

照溶出度测定法 中国药典 年版二部

附录 第一法
,

加水 为溶剂
,

转速为
· 一 ’ ,

依法操作
,

经
, , , , ,

时
,

取溶液
,

用 林 滤膜过滤
,

即得溶出度测

定用溶液
,

同时补足溶出介质
。

色谱条件

色谱柱 十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂
,

,

协 ,

流动相 为 乙

睛 一 水
,

流速
· 一 ’ ,

柱温 ℃
,

进样量 协 。

蒸发光散射检

测器条件为撞击器状态 关
,

漂移管温度 ℃
,

载

气流速
· 一 , 。

按上述色谱条件测定含量及溶出度
,

色谱图见

图
,

理论塔板数
。

少 且
尸 , 尸 , 尸 , 甲 一 甲 尸

上一一一一一门 — 「 一

亡

图 盐酸乙胺丁醇对照品
、

含量测定样品
、

溶出度测定样

品 和空 白辅料 的色谱图
一 ,

, ,

乙胺丁醇

进样精密度
、

重复性及稳定性试验

取同一对照品溶液
,

分别重复进样 次
,

记录色

谱图
,

结果峰面积的 为
。

按样品测定方法
,

对同一批次样品进行 次平

行试验
,

测得含量的 值为
, ,

说明本方法的

重复性良好
。

取对照品溶液
,

按上述色谱条件在 。
, , , , ,

,

测定
,

记录色谱图
,

结果峰面积的 为
,

说明供试品溶液在室温下放置 抖 的稳定性良好
。

加样回收率试验

精密称取已知含量的样品适量 约相 当于盐酸

乙胺丁醇 共 份
,

分别精密加人盐酸 乙胺

丁醇对照品溶液 林
· 一 ’

各
,

振摇
,

滤

过
,

按上述色谱条件测定
,

以外标法计算 回收率
,

结

果平均回收率分别为
,

为
。

定量限的考察

精密量取对照品储备液 巧 于 量

瓶中
,

用水稀 释 至 刻度
,

按 上述色谱 条件进样
林

,

信噪比约为
,

定量限为 卜
· 一 ’。

方法耐用性

更换型号为
, , ,

协 的色谱柱 同条件测定
,

重现性 良好
。

在试验

过程发现
,

柱温对峰形有影响
,

柱温 ℃时
,

峰形 良

好
,

柱温升至 ℃时
,

有拖尾现象
。

样品含量及溶出度测定

取市售样品 批
,

按上述方法处理测定
,

含量测

定结果见表
。

表 盐酸乙胺丁醇片剂含量测定结果
, 二

批号 成 《 , 本法 山 药典法 《 。一 ,

注 括号内为 值
,

取市售样品 批
,

按上述方法处理测定
,

溶出度

结果见图
,

与药典法测定结果一致
,

无显著性差异
。

飞

⋯⋯
︺已

︺口

趁。。曰。﹄卜喇护因昌。︶碉消瞬彩略
线性关系的考察

分别 精 密量 取 对 照 品储备 液
, , ,

, ,

于 量瓶中
,

用水稀释至刻

度
,

按上述色谱条件将以上对照 品溶液分别进样

汕
,

以峰面积 为横坐标
,

浓度 此
· 一 ’ 为纵

坐标进行线性 回归
,

得回归方程
一

表明盐酸乙胺丁醇在 一 卜
· 一 ’

的范围 内

具有 良好的线性关系
。

团
口

图 批盐酸乙胺 丁
‘

醇片溶出度的测定结果

〕
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,

讨论

检测器 的漂移管温度对基线水平的影

响没有明显规律
,

而流动相组成不 同时对峰响应值

有较大的影响
,

一般来说
,

在一 定 的范围内
,

流动相

流速越低
,

流动相完全挥发所需的载气流速越低
,

形

成的溶质颗粒越大
,

对激光散射能力越强
,

相应的响

应信号越强
。

所以最佳载气流速是在可接受的噪音

基础上
,

产生最大检测响应时的最低流速
。

经试验
,

在上述色谱条件时
,

信噪比高
,

噪音最小
。

英国药典 采用加人铜钱试液以提高样品比

旋度的方法测定盐酸 乙胺丁醇的含量
,

测定过程要

求使用 灯 入 旋光仪
,

而 灯旋光仪

价格昂贵
,

未经普及
。

也有文献报道使用衍生化

法测定盐酸 乙 胺丁醇的含量
,

其衍生化过程

需氮气流吹干
,

操作烦琐
,

还会因为反应的复杂性及

衍生物的稳定性影响测定结果
。

盐酸乙胺丁醇无紫外吸收
,

不能用紫外检测

器进行分析
,

而 检测器是一种质量型通用检

测器
,

其原理是应用溶质颗粒在检测器 中散射从激

光光源发出的光
,

经过光电倍增管收集来输出检测

信号
, 。

本文采用 一 法测定 了盐酸 乙

胺丁醇片的含量及溶出度
,

简便准确
,

灵敏度高
。

适

用于盐酸乙胺丁醇片的质量控制
。
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