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摘= =要：目的= =建立 emiCJbipa法测定注射用益气复脉（冻干）中葡甲胺的量。方法= =色谱柱为t~ters= pepÜerisorb= pCu
（ORM=mm×QKS=mmI=R=μm），流动相为 MKMR=molLi醋酸铵（醋酸调节 pe=ZPKM）J乙腈（RTWQP），体积流量 NKM=miLmin，柱温 QM=℃，

bipa漂移管温度 SM=℃，载气气体压力 NPTKVM=km~，增益 PM。结果= =葡甲胺进样量在 QKPRN～OVKMMR=μg呈良好的线性关系，

r＝MKVVV=U，平均回收率（n＝V）为 NMMKPB，opa为 OKOTB。结论= =本实验建立的方法简便、准确、可靠，可用于测定注射

用益气复脉（冻干）的质量控制。=
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注射用益气复脉（冻干）是由天士力之骄药业

有限公司生产的中药注射剂产品，源于经典古方生

脉散，临床主要用于冠心病劳累型心绞痛气阴两虚

证，冠心病所致慢性左心功能不全 ff、fff级气阴两

虚证，具有确切疗效xNJPz。该制剂是由红参、麦冬、

五味子三味药材经过一定工艺制成，主要有效成分

为皂苷、黄酮、糖类等，除三味药材外，制剂中还

加入了甘露醇、葡甲胺等辅料。葡甲胺可作为食品

添加剂使用，由于其结构中具有亚氨基可以与一些

药物成盐，增加其溶解度，因而在一些药品中常被

作为助溶剂使用。近年来，少见有药物中葡甲胺含

量测定的报道，对注射用益气复脉（冻干）中葡甲=
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胺的含量进行测定的文章也未见。本文以注射用益

气复脉（冻干）为研究对象，采用 emiCJbipa 法

对 NM批制剂中的葡甲胺含量进行了测定分析，为注

射用益气复脉（冻干）的质量控制提供科学依据。=
N= =仪器与试药=
NKN= =仪器= = =

t~ters= OSVR 高效液相色谱仪（美国 t~ters 公
司，包括四元泵、bipa 检测器、柱温箱、自动进

样器），bmpower色谱工作站；uthJPA空气泵（天

津市华生分析仪器厂）；Ai= OMQ十万分之一电子分

析天平（梅特勒J托利多仪器（上海）有限公司）；

jilli–n=ANM自动双重纯水蒸馏器（美国密理博）；

超声波清洗器（上海超声仪器厂）。=
NKO= =试药= = =

对照品葡甲胺购自德国 pigm~ 公司（批号

MNNjMNORs）；注射用益气复脉（冻干）由天津天

士力之骄药业有限公司提供。乙腈为色谱纯（美国

ljkf 公司）；水为超纯水（实验室自制）；其它试

剂为分析纯。=
O= =方法与结果=
OKN= =对照溶液的制备= = =

对照品溶液：精密称取葡甲胺对照品适量，置

于 ORM= mi量瓶中，加水定容至刻度，制成浓度为

PKSOR=S=mgLmi的对照品溶液。=
阴性对照溶液：按照益气复脉制剂配方比例，

取红参提取物、五味子提取物、麦冬提取物，按照

工艺流程制备葡甲胺阴性对照溶液。=
OKO= =供试品溶液的制备= = =

取一支注射用益气复脉（冻干）MKSR=g，精密称

定，精密加入 NM=mi水溶解（超声助溶），用 MKQR=μm=
mbp微孔滤膜滤过，即得。=
OKP= =色谱条件及系统适用性试验= = =

采用 t~ters= pepÜerisorb= pCu 色谱柱（ORM= = =
mm×QKS=mm，R=μm），以 MK=MR=molLi醋酸铵（醋酸

调节 pe=Z=PKM）J乙腈（RTW=QP）为流动相，体积流

量 NKM= miLmin，柱温 QM℃，进样量 NM= μi。bipa
检测器，漂移管温度 SM=℃，载气气体压力 NPTKVM=
km~，增益 PM。=

在上述色谱条件下，葡甲胺峰与相邻峰的分离

度大于 NKR，对称因子符合要求，理论塔半数按葡甲

胺峰计高于 OM=MMM。样品与对照品的色谱图见图 N。=
OKQ= =线性关系考察= = = = =

分别精密吸取“OKN”项下葡甲胺对照品溶液=

=

=

=
=

=
NJ葡甲胺=

NJ=meglumine=

图 N= =葡甲胺对照品（A）、注射用益气复脉（冻干）阴性对

照（B）和注射用益气复脉（冻干）样品（C）的 emiC=J=bipa
色谱图=
cigK=N= = emiCJbipa=chromatograms=of=meglumine（A）、
viqi=cumai=iyophilized=fnjection=negative=samples（B）and=
viqi=cumai=iyophilized=fnjection=samples（C）=

PKM、RKM、VKM、NPKM、NRKM、OMKM= mi，置于 OR= mi
量瓶中，加水定容至刻度，摇匀，制成浓度依次为

MKQPR、MKTOR、NKPMR、NKUUR、OKNTR、OKVMM= μgLmi
的品溶液，依次精密吸取 NM=μi，注入液相色谱仪，

按“OKP”项下色谱条件测定，记录峰面积。进样量

的对数与峰面积的对数经线性回归，得回归方程为：

v＝NKNVR=S=u＋VKQMR=V，r＝MKVVV=U。结果表明葡甲

胺进样量在 QKPRN～OVK=MMR=μg线性关系良好。=
OKR= =定量限和检测限=

以信噪比 NMWN时确定葡甲胺的定量限为 NTQKMP=
μgLmi，以信噪比为 PWN 时确定葡甲胺的检测限为

TOKRN=μgLmi。=
OKS= =精密度试验=

精密吸取“OKN”项下浓度为 NKPMR=mgLmi的对

照品溶液，按“OKP”项下色谱条件进样 NM=μi，连

续进样 S次，结果葡甲胺峰面积值的opa为 NKPMB，

表明仪器精密度良好。=
OKT= =重复性试验=

取同一批样品（O 号样品）S 支，按“OKO”项

M= = = = = = = R= = = = = = NM= = = = = NR= = = = = = OM= = = = = = OR= = = = = PM=
t=L=min=

A=

_=

C=
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下方法平行制备 S份供试品溶液，进样 NM=μi进行

测定，结果样品中葡甲胺的平均含量为 NSKOV=mgLg，
opa为 OKTOB，表明本方法重复性良好。=
OKU= =稳定性试验= = =

取同一样品（O 号样品）的供试品溶液 N 份，

分别在 M、O、Q、S、U、NM、NO= Ü进样 NM= μi进行

测定，结果葡甲胺峰面积的 opa为 OKMOB，表明供

试品溶液 NO=Ü内稳定性良好。=
OKV= =加样回收率试验= = =

精密称取已知含量的注射用益气复脉（冻干）

（O号样品）MKPSU=g，共 V份，P份为一组，分别按

照样品中葡甲胺含量的 UMB、NMMB、NOMB加入葡

甲胺标准品，以“OKO”项下方法平行制备成供试品

溶液，每份溶液进样 NM= μi，按上述色谱条件测定

并计算回收率，结果平均回收率（n＝V）为 NMMKPB，

opa为 OKOTB。=
OKNM= =含量测定= =

取 NM批注射用益气复脉（冻干）各 P份，分别

按“OKO”项下的方法制备供试品溶液，再按“OKP”
项下的色谱条件分别进样 NM=μi进行分析，记录色

谱峰面积，以外标两点法计算葡甲胺含量，结果见

表 N。=

表 N= = NM批注射用益气复脉（冻干）中葡甲胺含量测定结果

（n===P）=
qable=N= = NM=batch=of=viqi=cumai=iyophilized=fnjection=

determination=results=of=meglumine=En===PF=

样品编号= 样品量Lg= 葡甲胺LEmg·gJNF= opaLB=

N= MKSQNP= NSKSS= NKN=

O= MKSPVV= NSKOV= MKUN=

P= MKSQTV= NSKPQ= MKRS=

Q= MKSRPO= NTKSO= NKN=

R= MKSPTQ= NSKQN= NKN=

S= MKSQON= NSKUU= NKM=

T= MKSPVP= NTKNN= NKV=

U= MKSQOP= NTKNR= NKN=

V= MKSQOU= NTKMV= MKUT=

NM= MKSPRO= NTKTQ= NKO=

=
OKNN= =耐用性实验=

对“OKP”项下色谱条件进行耐用性实验研究，

考察不同漂移管温度、柱温以及流动相流速条件下

的该色谱检测条件的耐用性情况。精密吸取“OKN”
和“OKO”项下制备的对照品溶液和供试品溶液各 NM=

μi，分别进样，计算结果。=
实验结果表明，bipa 检测器的漂移管温度设

定温度 SM℃上下浮动，bipa检测器漂移管温度在

RU～SO℃内，葡甲胺含量测定 opa＝NKUQB，分离

度符合要求。设定柱温 QM℃上下浮动，柱温在 PU～
QN℃内，含量测定 opa＝NKMPB，分离度符合要求。

在设定体积流量 NKM=miLmin上下浮动，在体积流量

MKV～NKO= miLmin，含量测定 opa＝NKOUB，分离度

符合要求。=
因此，漂移管温度 RU～SO℃内，柱温 PU～QN℃

围内以及流动相体积流量 MKV～NKO= miLmin 均可对

注射用益气复脉（冻干）中葡甲胺进行准确的含量

测定。=
P= =讨论=

葡甲胺为结晶性粉末，呈黄色至淡黄色，由于

其结构中含有亚氨基，在酸性环境中可以与一些药

物成盐增加药物的溶解度，而作为助溶剂广泛地用

于中药注射剂产品中，如美洛昔康、水飞蓟宾等xQz。

OMNM版《中国药典》采用酸碱滴定法对葡甲胺的含

量进行测定，OMNR版《中国药典》用 emiCJofa测

定，由于示差折光检测器灵敏度低，受外界环境如

温度、湿度等的影响较大，限制了该检测方法的使

用xRz。液相方法中，除使用示差折光检测器外xSJTz，

近年来，还有一些文章报道采用 bipa测定药品中

葡甲胺的含量xUz。=
本文采用通用型检测器 bipa测定不具有紫外

吸收的葡甲胺含量，利用阳离子交换色谱柱对阳离

子具有保留能力的特点，选取具有挥发性的醋酸铵J
醋酸作为缓冲对，对液相条件进行优化。由于葡甲

胺极性较强，拖尾较严重，流动相 pe 值须较低才

能改善其拖尾，最终选择 pePKM作为检测条件。我

们建立了对注射用益气复脉（冻干）中葡甲胺的含

量测定方法，并对该检测方法进行了方法学验证。

耐用性实验结果表明，该色谱条件在一定范围内发

生变动时，不影响含量测定的准确度。所建立的条

件稳定、可靠，可以用来测定注射用益气复脉（冻

干）中葡甲胺的含量。=
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