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摘要  目的: 建立高效液相色谱法测定复方甲亢片中甲巯咪唑的含量。方法: 采用 Ag ilen tHC - C18 ( 416 mm @ 250 mm, 5 Lm )

柱, 以甲醇 -水 ( 7B93)为流动相, 流速为 110 mL# m in- 1,检测波长 252 nm。结果: 甲巯咪唑在 61 6~ 5218 Lg# mL - 1范围内线

性关系良好 ( r= 019999), 平均回收率为 9815% , RSD为 214%。结论: 该方法简单、快速、灵敏,专属性强, 能准确测定复方甲

亢片中甲巯咪唑的含量。
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Quality analysis of Fufangjiakang tablets

FAN H eng
1
, DUAN Xue- yun

2, 3
, TAN Dao- bin

2
, CHEN Shu- he

*2
, L IU Y an- wen

3

( 1. Un ion H osp ita,l Tong jiM ed icalC ollege, H uazhong Un iversity of Sciencproe and T echnology, Wuh an 430022, Ch in a;

2. H ubei Pronvin calH osp ital ofT rad itionalC h ineseM edicine, Wuhan 430061, Ch ina;

3. Hub eiC ollege of Tradit ional Ch ineseM ed icine, W uhan 430061, C h ina)

Abstract Objec tive: To deve lop a method for the determ ination of th iamazo le content in Fufang jiakang tablets.

Methods: HPLC was used. The chromatograph ic cond itions w ere: Ag ilentHC- C18 co lumn ( 416 mm @ 250mm, 5

Lm), methano l- w ater ( 7B93 ) as mobile phase, flow rate be ing 110 mL# m in- 1 and the detection w avelength at

252 nm. Results: The calibra tion curvew as linear in the range of 616- 5218 Lg# mL- 1 ( r= 019999) , the average
recovery w as 9815% ( RSD= 214% ). Conc lusion: The mo thod is simp le, fast and accurate for analysis o f thiam-

azo le.
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  复方甲亢片是著名老中医陈如泉教授的经验
方,以黄芪、白芍等益气养阴中药为主, 配以少量西

药甲巯咪唑组成的中西药复方制剂, 具有益气养阴、

柔肝理气、散结消瘿之功效,临床应用表明对气阴两

虚型甲亢有较好疗效, 已经对其进行了临床观察与

实验研究
[ 1~ 3]
。复方甲亢片不是简单的中药加西药

组成的中西药复方制剂, 而是改变了剂量规格。复

方甲亢片每片含甲巯咪唑 1 mg, 这不仅减少了每片

所含西药剂量,更重要的是为小儿、维持量病人、特

异质病人提供了方便;抗甲状腺药副反应多,常导致

白细胞低下、肝功能损害等;西药咪唑类抗甲状腺药

物针对性强、疗效高,但整体调节作用差; 中药作用

广泛, 能够综合改善全身机能, 但特异性疗效不明

显。复方甲亢片在中药辨证用药的基础上, 配合小

剂量西药,具有服用量降低、副反应小、复发率降低、

减轻副作用等优点, 体现多环节、多途径、多靶位综

合治疗的特点。

为了更好地控制复方甲亢片的质量, 保证临床

用药安全有效,应湖北省自制制剂再注册要求,在原

有质量标准对甲巯咪唑、黄芪、白芍、钩藤等定性鉴

别, 对处方中主药黄芪、白芍的有效成分黄芪甲苷、

芍药苷进行含量测定
[ 4~ 6]
的基础上, 采用高效液相

色谱法对复方甲亢片中甲巯咪唑的含量测定方法进

行研究, 结果表明该方法简单、快速、灵敏, 专属性

强, 能准确测定复方甲亢片中甲巯咪唑的含量。

1 材料

W aters 600高效液相色谱仪, W a ters 2996二极

管阵列检测器, Empow er色谱工作站。甲巯咪唑对
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照品 (中国药品生物制品检定所, 批号: 100030 -

200504,供含量测定用 ) ; 复方甲亢片 (自制 ); 甲醇

为色谱纯,水为重蒸水,其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果

211 色谱条件 [ 7, 8]
: 色谱柱 Ag ilent HC - C18 ( 416

mm @ 250 mm, 5 Lm);流动相: 甲醇 -水 ( 7B93) ;流

速 110mL# m in
- 1
; 柱温 25 e ;检测波长 252 nm;进

样量: 10 LL。色谱图见图 1。

图 1 HPLC色谱图

F ig 1 HPLC ch rom atogram s

A.甲巯咪唑对照品 ( reference sub stance)  B.阴性对照 ( nega-

t ive)  C.供试品 ( sam p le)

212 供试品溶液的制备  取本品 30片,除去糖衣,

精密称定,研细, 称取 112 g, 精密称定, 置具塞锥形
瓶中, 精密加入甲醇 40mL,密塞, 称定重量,水浴回

流提取 30m in,放冷,再称定重量, 用甲醇补足减失

的重量,摇匀,滤过, 精密量取续滤液 2 mL,加甲醇

定容至 10 mL, 用微孔滤膜 ( 0145 Lm )滤过, 取滤
液,即得。

213 阴性样品溶液的制备  取缺甲巯咪唑阴性样

品 112 g,照供试品溶液的制备方法制备, 作为阴性
样品溶液。

214 对照品储备液的制备  精密称取经五氧化二

磷减压干燥至恒重的甲巯咪唑对照品 313mg,置 50

mL量瓶中,加入甲醇使溶解并稀释至刻度,摇匀, 作

为对照品储备液 (每 1mL含甲巯咪唑 66 Lg )。

215 标准曲线的制备  精密吸取对照品储备液 1,

2, 4, 6, 8 mL,置 10 mL量瓶中,用甲醇稀释至刻度,

摇匀, 即得 616, 1312, 2614, 3916, 5218 Lg# mL- 1甲
巯咪唑对照品溶液。分别吸取上述溶液各 10 LL,

按上述色谱条件依次进样,测定, 以峰面积 ( Y )为纵

坐标,进样量 (X )为横坐标绘制标准曲线, 得回归方

程:

Y= 91608 @106X - 51538 @ 104  r= 019999
表明该方法在 616 ~ 5218 Lg# mL- 1的范围内线性
关系良好。

217 精密度试验  取同一供试品溶液 (批号

080222) ,精密吸取 10 LL,重复进样 6次, 测定峰面

积, 计算 RSD为 119%。
218 稳定性试验  取同一供试品溶液 (批号

080222) ,于制备后 0, 2, 4, 6, 8, 12, 24 h,分别精密吸

取 10 LL,进样, 测定其甲巯咪唑峰面积积分值, 计

算 RSD为 218% ,结果表明供试品溶液在 24 h内基

本稳定。

219 重复性试验  取同一批号样品 (批号 080222)

5份,每份 112 g, 精密称定, 按上述条件, 制备成供
试品溶液, 并测定甲巯咪唑含量, 计算 RSD 为

213%。
2110 加样回收率试验 取已知含量的样品 (批号

080222) 6份,每份 016 g, 精密称定, 置具塞锥形瓶
中, 分别精密加入甲巯咪唑对照品溶液 (含量为

01222mg# mL- 1 ) 10mL, 再精密加入甲醇 30mL,照

供试品溶液制备方法制备,并测定含量,计算加样平

均回收率为 9815% , RSD为 214%。
2111 样品含量测定  取本品 3批, 按供试品溶液

制备方法制成供试品溶液。分别精密吸取对照品溶

液和供试品溶液各 10 LL,注入高效液相色谱仪, 按

上述条件测定,采用外标一点法计算含量。测得批

号为 071107, 071224, 080222样品中含甲巯咪唑分

别为 3151, 3106, 2189mg# g- 1,采用平均片重法,折
算成每片含甲巯咪唑 1105, 0192, 0187 mg (暂定修
改后质量标准要求为每片含甲巯咪唑 017 ~ 113
mg)。

3 讨论
实验过程中考察了不同的提取方法 (超声、回

流 )、不同的溶剂 (氯仿、甲醇 )、不同的提取时间

( 20, 30, 40 m in)对甲巯咪唑含量的影响,确定供试

品溶液的制备方法; 还考察了不同的流动相 (乙腈

-水、甲醇 -水、甲醇 - 011% 磷酸溶液 )对甲巯咪
唑含量测定的影响,结果表明用甲醇回流 30m in,流

动相为甲醇 - 水 ( 7B93)时提取和分离效果最佳。
本方法能实现甲巯咪唑与有关物质的有效分离, 甲

巯咪唑峰形好, 分离度大于 115, 且方法简便, 重复
性好。

)1710) 药物分析杂志 Ch in J Pha rm Ana l 2009, 29( 10)



参考文献

1 L IU J ian(刘建 ) , XIANG N an(向楠 ) , CHEN Ru- quan (陈如泉 ) .

C lin ical study on Jiakang com pound tablet in treating hyperthyroid ism

(复方甲亢片治疗甲状腺机能亢进症的临床观察 ) .H ubei J Trad it

Ch inM ed (湖北中医杂志 ) , 2008, 5: 24

2 ZHANG Tao (张涛 ), HUA Chuan(华川 ) , CHEN Ru- quan (陈如

泉 )1114 cases of clin ical analysis on Jiakang com pound tab let in trea-

t ing hyperthyroid ism (复方甲亢片治疗甲亢 114例临床分析 ) .

Zhejiang J Integ r Trad it Ch in W est M ed (浙江中西医结合杂志 ) ,

2007, 2: 91

3 CHEN A i- hu a(陈爱华 ) , WANG Q ing- hao (王庆浩 ) . E ffect of

J iakang com pound tab let on body w eight and TT- 3, TT - 4 in hyper-

thyroid ism rats (复方甲亢片对实验性甲亢大鼠体重及 TT - 3、TT

- 4的影响 ) . Forum T rad i tCh inM ed (国医论坛 ) , 2000, 1: 46

4 ZHENG Guo- hu a(郑国华 ), XU Jing(徐晶 ) , BI X iao - li(毕晓

黎 ) . D eterm inat ion of paeon iflorin in thyrotoxcosis com pound troche

byH PLC (高效液相色谱法测定复方甲亢片工艺研究中芍药苷的

含量 ) . C hinA rch Trad it Ch inM ed (中医药学刊 ) , 2005, 5: 838

5 ZHENG Guo- hua(郑国华 ) , FENG Q i- ling(冯其麟 ) , CH EN Q iu

- fang(陈求芳 ) . Determ inat ion of astraga loside in thyrotoxcosis com-

pound troch e by H PLC- ELSD (高效液相色谱 - 蒸发光散射检测

器法测定复方甲亢片黄芪甲苷含量 ) . H er M ed (医药导报 ),

2008, 11: 1398

6 CHEN Q iu- fang(陈求芳 ) . Study on prim ary pharm acodynam ics of

Jiakang com pound tab let (复方甲亢片的药学研究 ) : Paper ofM as-

ter D egree(学位论文 ) . Hub ei(湖北 ) : H ubei C ollege Trad it ion Ch-i

neseM ed icine(湖北中医学院 ) , 2006

7 ZHAO Wei- juan (赵维娟 ) , ZHANG M ei(张梅 ) , XU Jing - feng

(许景峰 ) . Determ in at ion of conten t of th iam azo le oin tm en t w ith

H PLC (HPLC法测定甲巯咪唑软膏的含量 ) . P harm J Chin PLA

(解放军药学学报 ) : 2002, 18( 3 ): 181

8 SUN Y i- qun (孙亦群 ) , HUANG Yue - chun (黄月纯 ), TANG

H ong - m ei (唐洪梅 ) . Determ ination of th iam azole con ten t in

Y ingq iling tab lets by HPLC(高效液相色谱法测定瘿气灵片中甲巯

咪唑的含量 ) . J G uangzhou Un iv Trad it Ch in (广州中医药大学学

报 ), 2005, 1: 123

(本文于 2008年 6月 25日收到 )

中国药学会 7种期刊入选 2009年度中国科协精品科技期刊示范项目

  为促使中国科协及所属全国学会主办的科技期刊更好地服务科技自主创新,加强学术交流功能,推

进实施精品科技期刊战略,提高科技期刊核心竞争力,提高全国学会为实施科教兴国战略、人才强国战

略服务的能力,中国科协组织开展了 2009年度精品科技期刊工程项目的申报和评审工作。根据评审结

果, 145个期刊入选 2009年度中国科协精品科技期刊示范项目, 其中中国药学会共有 7种主办期刊入

选, 分别为 5药物分析杂志6、5药学学报 6、5中国中药杂志6、5中国药学杂志6、5中国新药杂志6、5中草

药6、5中国天然药物 6。
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