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密吸取 20 �l 24 �g�m l
- 1
对照品溶液及供试品溶液,

进样,测定丹参酮  A的峰面积, 外标法计算丹参酮

 A含量。结果 5批样品中, 每粒平均含量分别为

0. 214、0. 218、0. 215、0. 221、0. 220 mg。

2� 讨论

丹参酮  A为丹参的脂溶性有效成份, 相对含

量较高,以丹参酮  A的含量作为质控指标可控制

制剂的质量
[ 2]
。文中采用 HPLC法测定丹参酮  A ,

曾考察流动相甲醇 -水 ( 82� 18、80� 20、78� 22、

73� 27)的配比, 结果发现甲醇 - 水 ( 80� 20)可使

峰基线分离,峰形较好, 出峰时间较合适。
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HPLC测定呱安托美丁片的含量
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摘要: 目的 � 建立测定呱安托美丁片含量的方法。方法 � 采用 H PLC法, A g ilent C18色谱柱 ( 250 mm ∀ 4. 6 mm, 5 �m ), 流动

相为甲醇 -乙腈 - 0. 015 m o l� L - 1KH2PO4溶液 ( 30� 30� 40) ( 8. 5% 磷酸溶液调 pH5. 3), 检测波长 313 nm, 流速 1. 0 m l�

m in- 1。结果 � 呱氨托美丁浓度 10 ~ 3 ∀ 103 �g�m l- 1与峰面积呈良好的线性关系 ( r = 0�9999), 平均回收率为 100. 02% ,

RSD = 0. 82%。结论 � 所建方法准确、快捷、简便,不受辅料干扰, 能有效地控制呱氨托美丁片的质量。
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Determ ination of am tolm etin guacil in Am tolm etin guacil tablet by HPLC
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Abstrac t: OBJECTIVE� To estab lish an RP- H PLC m ethod to de term ine the content of Am to lm etin guacil tablet. METHODS�

The sepa ra tion w as perform ed on a Ag ilent C18 co lum n( 250 mm ∀ 4. 6 mm , 5 �m ). The m ob ile phase was me thano l- ace tontrile-

m onopo tassium phospha te buffe r ( 0. 015 m o l� L- 1 ) ( 30� 30� 40, adjusted pH to 5. 3 w ith H3PO4 ). The detection w as carried out

w ith a uv detec to r at 313 nm . The flow rate was 1. 0 m l�m in- 1. RESULTS� The linea r range was 10- 3 ∀ 103 �g�m l- 1 ( r =

0� 9999) . The mean recoveryw as 100. 02% w ith RSD of 0. 82% . CONCLUSION� Th is m ethod is simp le , sens itive and accurate .

It can be used to effectively contro l the quality of Am to lm etin guac il tab let.

K ey words: Am to lm etin guac il tab le ts; HPLC; Content dete rm ina tion
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� � 呱安托美丁 ( am tolmetin guaci,l AG ) ,化学名为

2- [ 2- [ 1-甲基 - 5- ( 4-甲基苯甲酰基 )吡咯 -

2-基 ]乙酰氨基 ]乙酸 - 2-甲氧基苯酯,是托美丁

的非酸性前体药物。用于治疗关节炎和各种炎症引

起的疼痛,通过抑制环氧合酶阻断花生四烯酸的代

谢,从而阻断前列腺素的产生。该药于 1998年在意

大利上市,商品名 Eufans,而后陆续在美国、英国、日

本等多个国家上市, 中国尚处于研制阶段
[ 1, 2]
。现

建立 HPLC法测定呱安托美丁片的含量,结果准确,

操作简便。

1� 实验部分

1. 1� 仪器与试剂

HP1100型高效液相色谱仪包括 G1311A四元

温和泵、G1315B二极管阵列紫外检测器、G 1313A

ALS自动进样器 (美国 Ag ilent); KQ2200DB型数控

超声波清洗器 (昆山市超声仪器有限公司 )。呱安

托美丁对照品 ( AG, 中国药品生物制品检定所, 批

号: 03030002R,含量 99. 9% ,纯度 99. 9% ); 呱安托

美丁片 (河南天方药业股份有限公司 ) ; 水为超纯



水;磷酸二氢钾、磷酸均为分析纯;甲醇、乙腈为色谱

纯。

1. 2� 方法与结果

1�2�1� 色谱条件 � 色谱柱为 A gilent C18 ( 250mm ∀

4�6mm, 5 �m) ; 流动相为甲醇 -乙腈 - 0. 015 mol�

L
- 1
KH 2PO4溶液 ( 30� 30� 40) (用 8. 5%磷酸溶液

调 pH5. 3) ; 柱温室温; 检测波长 313 nm, 流速 1. 0

m l�m in
- 1
,进样量 20 �l。在此条件下, AG的保留时

间约为 12. 46 m in, 理论板数以 AG计为 1. 5 ∀ 104。

1�2�2� 线性试验 � 精密称取 50mg AG对照品,置

50 m l量瓶中, 用流动相溶解并定容, 作为贮备液。

并定量稀释成 1 ∀ 103、800、200、100、50 �g�m l
- 1
的

系列对照液。精密量取 20 � ,l分别进样测定, 以浓

度 ( C )为横坐标,峰面积 (A )为纵坐标, 进行线性回

归,回归方程为: A = 5�193 ∀ 107 C+ 3. 549 ∀ 104 ( r=
0. 9999)。AG浓度 10~ 3 ∀103 �g�m l

- 1
与峰面积线

性关系良好。

1. 2. 3� 精密度试验 � 取 # 1. 2. 2∃项下两个对照品

溶液, 重复进样 5次, 得峰面积的 RSD 分别为

0�73%、0�75% ,表明进样精密度良好。

1. 2. 4� 稳定性实验 � 在 # 1. 2. 1∃项色谱条件下,取

200 �g�m l
- 1
的对照溶液,室温放置。分别于 0、1、

2、3、4 h各精密量取 20 �l进样, 记录色谱图。峰面

积的 RSD = 0. 75%。说明对照溶液在 4 h内稳定。

1�2�5� 回收率试验 � 分别精密称取 AG对照品 16、

20、24mg,置 100 m l量瓶中, 分别按处方量加入辅

料,加流动相溶解并定容,摇匀,过滤, 弃去初滤液。

精密量取续滤液 20 � ,l进样,记录色谱图,平均回收

率为 100. 02%, RSD = 0. 82%。

1�2�6� 重复性试验 � 精密称取 AG片细粉适量

(约相当于呱安托美丁 20mg) ,置 100m l量瓶中,加

流动相超声 20 m in溶解, 放冷, 用流动相定容, 摇

匀,过滤, 弃去初滤液。精密量取续滤液 20 � ,l进

样,记录色谱图。平行操作 6份,外标法以峰面积计

算,含量的 RSD = 0. 06%,表明方法精密度良好。

1�2�7� 耐用性试验 � 采用 H ITACH IL - 7000高效

液相色谱仪和 Eclipse XDB- C18色谱柱 ( 250 mm ∀

4. 6mm, 5 �m); 以甲醇 -乙腈 - 0. 015 mo l� L- 1
的

KH2 PO4溶液 ( 30 � 30� 40, 8. 5% 磷酸溶液调

pH5�3)为流动相;柱温为室温, 检测波长 313 nm,流

速 1�0m l�m in
- 1
,进样量 20 � l。理论板数按 AG计

算,应不低于 3 ∀ 103, AG峰与相邻杂质峰的分离度
应符合规定。精密称取 AG片细粉适量 (约相当于

呱安托美丁 20mg) ,置 100 m l量瓶中, 加流动相超

声 20m in溶解, 放冷,用流动相定容, 摇匀, 过滤,弃

去初滤液,续滤液作为供试品液;另精密称取 50 mg

AG对照品,置 50 m l量瓶中, 用流动相溶解并定容,

并定量稀释成 200 �g�m l
- 1
的对照液。分别精密量

取供试液与对照品液各 20 � ,l进样。每批平行操作

3份,按外标法以峰面积计算, 3批样品中 AG的平

均含量分别为 99. 99% ( RSD = 0. 03% )、100�03%
( RSD = 0�04% )、100. 06% (RSD = 0. 04% )。耐用

性试验结果表明,在改变色谱仪器后,测定结果几乎

无变化,文中用来测定 AG片含量的方法耐用性较

好。

1�2�8� 样品的测定 � 精密称取 20 mg AG对照品,

置 100 m l量瓶中, 用流动相溶解并定容, 作为贮备

液。精密量取 20 � l进样, 记录色谱图 (图 1)。精

密称取 AG片细粉适量 (约相当于 AG 20 mg ) , 置

100 m l量瓶中, 加流动相适量超声 20 m in溶解, 放

冷, 用流动相定容, 摇匀,过滤,弃去初滤液。精密量

取续滤液 20 � ,l注入液相色谱仪, 记录色谱图 (图

1)。每批平行操作 3份, 按外标法以峰面积计算, 3

批样品中 AG的平均含量分别为 99. 99% (RSD =

0�02% )、100�02% (RSD = 0. 02% )、100. 05% (RSD =

0�03% )。

图 1� 对照品 ( A )和样品 ( B)溶液的色谱图

F ig 1� Chrom atogram s of control so lution ( A) and samp le so lution

( B)

2� 结论

采用文中方法对呱安托美丁片进行含量测定,

精密度高, 重复性好, 耐用性好, 快速简便, 结果准

确, 能有效控制呱氨托美丁片的质量。
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