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H Pc L法分离测定蟾酥脂质体中三种蟾毒内醋成分
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关扭词 反相高效液相色谱法
;

脂质体 ; 蟾毒内醋

脂质体 ( iL , 招 o m e )作为药物载体可提高

药物的疗效和降低其毒付作用
。

近年来脂质

体药物的研究越来越受到人们重视
。

脂质体

药物的含量可采用同位素标记法或通过层析

方法分离后进行测定
,

也有 用表面活性 剂破

坏脂质体双分子层
,

使药物释放后再测定〔’ 〕。

茅勤等图采用正交函数分光光度法测定了蟾

酥脂质体中总蟾毒内醋成分含量
。

本文制备

了 脂 蟾毒 配 基 ( r
ies b u f o g e n sn )

、

华 蟾 毒精

( e in o b u f a g i n )和蟾毒灵 ( b u f a l i n ) 为对照品
,

并

采用 R P 一 H P L c 法分离和测定了蟾酥脂质体

中上述三种主要蟾毒内酷成分
。

色谱系统可

使所测色谱峰均达基线分离
。

方法简单
、

快速

和准确
。

`

蟾酥脂质体由南京药物研究所提供 (由

蟾酥氯仿提取物
、

天然磷脂等制成 )
。

1
.

2 色语条件及色语系统的适应性

1
.

2
.

1 色语 条件 色 谱柱 z o R B ^ x 0 05
( 4

·

6 只 2 5 0 m m
,

5 协m )
,

流动相乙睛
一

水 ( 5 3 :

4 7 )
,

流速 1 m l / m in
,

紫外检测波长 2 9 5 n m
,

A T T E N 4
,

S p E E D 3
。

对照品及样品 H p L c 色

谱见图 一
,

2
。

实验部分

1
·

1 仅琴与试 药

岛津 L C
一

S A 高效液相色谱仪
,

c
一

R 3 A

数据处理机
,

s z L
一

I A 进样器
,

S P D
一

2 A M 紫

外检测器
。

甲醇
、

乙晴为分析纯
,

乙睛和重蒸馏水用

前分别用 H A 型 ( 0
.

4 5 o m )和 F H 型 ( 0
.

5 林m )

薄膜过滤
。

脂蟾毒配基
、

华蟾毒精和蟾毒灵对照品

均 经 IR
、

u v
、

M s 和 N M R 鉴定
,

m p 分别为

1 2 0
一

1 2 1℃ (丙酮 )
、

2 15
一

2 1 7 ,C (丙酮 )和 2 4 0
-

2 4 2
`

C (乙醇 )
。

T L C ( 1 0 0 件 s )三个展开系统 中

均 为单 一 斑点
,

H P L c 法 测 得 含 量 均 大 于

9 9 %
。

F i g 1
.

C h r o m a t o g r a m o f

d肚 d b u fa d i e n o l i d韶

L bu

罗 n l n

fa ll n ( t R 8
.

2 ) ; 2
.

( t R 13
.

5 )

S t a n 一

C in o b U

F ig 2
.

C h r o m a t吃r a m o f

b u f a d i e n o l i des i n t h e L IPo
.

OS m e
一

C h , a n s u

af 口n ( t . 1 1
.

1 ) ; 3
.

r es i b u f企

1
.

2
.

2 色谱柱的理论板数 ( n) 在本试验条

件下
,

将脂蟾毒配基的保 留时 间 ( t ,
)和半高

峰宽 ( W
h / 2 ) 代入

n = 5
.

5峨( t R

/W
h / 2

)
’

计算色

谱柱的理论板数为 97 7 0
。

1
.

2
.

3 分离度 将蟾毒灵和华蟾毒精
、

华蟾

收稿 日期 19 9 3
一

0 3一 2 4
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毒精和脂蟾毒配基的保留时间和峰宽代入 1
.

3 线性关 系和回 归方程 精密称取干燥

R一 2 (饭 2
一 tR L

) (w
,

十 w
Z
) 一

`

计算分 离度
:

月旨蟾毒配基
、

华蟾毒精和蟾毒灵对照品各约

R cs 一 2
,

R
c r

一 1
.

5( 以上 t R

按长度计算 )
。

6 m g
,

置 25 m l 量瓶中
,

加甲醇溶解
,

定容
。

分

1
.

2
.

4 色语峰的重现性 进样对照品溶液 别准确 吸取上述对照品溶液 5
、

1 0
、

2 0
、

3 0 和

5 次
,

根据各成分峰面积计算变异系数
。

脂蟾 40 以 进样
,

以峰面积 Y 为纵座标
,

进样量 x

毒配基
、

华蟾毒精和蟾毒灵的变异系数依次 (。 g )为横座标回归处理
,

结果见表 1
。

为 1
.

1 5
、

1
.

0 4 和 0
.

9 7
。

T a b 1
.

C a l ib t口 t i o n C u t v韶 f o r b U fa d i e n o l i d e

C o n s t i t u e n t . L i n ca
r r a n g e , 协9 R e g r

ess i o n e q u a t i o n s r

R es i b u f o g e n i n

C i n o b u af g i n

B u f a ll n

1
.

1~ 7
.

2

1
.

7~ 1 1
.

2

1
.

4~ 9
.

2

2 6 8 4 4
.

SX 一 2 8 9 5
.

7

2 9 9 8 3
.

SX + 7 4 9 8
.

8

3 5 2 1 6
.

SX 一 12 2 8 0
.

9

0
.

9 9 9 3

0
。

9 9 9 2

0
.

9 9 9 8

汾决

1
.

4 回 收率浏定

取空 白脂质体 2 m l
,

加 甲醇溶解至澄明
,

定容
。

分别进样 5 0
、

1 0 0泌
,

高效液相色谱分析

结果表明
,

在等测峰区无甚干扰
。

脂质体溶液

色谱见图 3
。

瓶中
,

加甲醇溶解至刻度
,

可获得澄 明溶液
。

取适量进样
,

结果见表 3
。

T a b 3
.

T h e e o n t
.

Of b u f ad le n ol id e i n t h e 11 P o s u m e
一

C h ` a n s u (
n
-

3 . :
士 S D )

c o n s t i t u e n t A v e r a g e e o n t
.

m g / m一 % 〔
’

一
’ ,

歼

Res i b u f o g e n i n 0
.

8 2土 0
.

0 12 1
.

5 1

C in o b u f a目n 0
.

5 9士 0
.

0 10 1
.

7 3

B u af l in 0
.

2 6士 0
.

0 0 7 2
.

5 8

2 讨 论

F址 3
.

C h r o m a t吧 r a m o ` t h e 11P0 s o m e , 5 s o l u t i o n
.

精密称取用本法测知脂蟾毒配基
、

华蟾

毒精和蟾毒灵含量的蟾酥氯仿提取物适量
,

按蟾酥脂质体处方配制模拟样品
,

取 2 m l 置

2 5 m l 量瓶中
,

用甲醇溶解至澄明
,

定容
。

取

适量进行高效液相色谱法测定
。

回收率计算

结果见表 2
。

T a b 2
.

R . c o v e r y o f b u f a d i e n o l i d e in t h e 11P佣 o m
e 一C h ,

an s u (
”
=

3
,

云士即 )

C o 们川 t

uen
t A v e r a s e r e e

vo
e r y ,

% c V ,

%

R es lbu 纪哈
。 n in

C坑 Ob u f明如

B U f al 坑

10 0
.

6士 1
.

2

9 8
.

4士 0
.

9

9 8
.

9士 0
.

8

1
.

19

0
.

9 2

0
.

8 1

5 样品侧定

精密量取始酥脂质体 Z ml
,

置 25 ml 量

.2 1 采用 R P
一

H P L C 法测定蟾酥脂质体中蟾

毒内酷成分含量
,

方法简单
、

快速和准确
。

脂

质体膜材无明显干扰
。

2
.

2 经 岛津 M SP
一

2 0 0 0 型紫外分光光 度计

扫描
,

蟾酥氯仿总提物的紫外最大吸收波长

为 2 9 5 n m
。

另发现在 2 9 5 n m 比 2 8 0 n m 波长

时的基线稳定性更好
,

所以选择 29 5 n m 作 为

检测波长
。

2
.

3 在所测三种蟾毒内酷成分中
,

脂蟾毒配

基和华蟾毒精的分离是分析测试的关键
。 `

常

用反相流动相系统中
,

乙睛
一

水为最佳分离系

统
。

本文 对 S h im
一

p a e k e cL o n s ( 15 0 x 4
.

6

n m
,

5 协m )柱和 Z O R B A x o D s ( 2 5 0 x 4
.

6 m m
,

5 卜m )柱进行比较
,

前者使两成分接近基线分

离
,

后者则使两成分达完全基线分离
。

2
.

4 甲醇使蟾酥脂质体溶解至澄明
,

可能是

甲醇破坏 了脂质体双分子层
,

使药物释放而

利于测定
。

2
.

5 当用色谱纯乙晴做流动相
.

样品用流动

相溶解时
,

标准品色谱图基本无杂峰
。

因色谱
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纯乙晴较贵
,

我们改用分析纯乙晴做流动相
;

又因样品需要甲醇溶解
,

使色谱图中杂峰较

多
,

但未影响待测组分的测定
。
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,
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F l o w r a t e w a s 1 m l / m i n
, a n d U V w a v e -
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4 ~ 1 0 0
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.
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中国药科大学 1 9 9 3 学年全 日制本专科招生情况通报

为适应社会主义市场经济和 医药事业发展的需要
,

经国家教委和国家医药管理局批准
,

本

校 19 9 3学年招生人数将明显增加
,

并且恢复了专科层次的招生
。

根据国家寸龟自性招生计划
,

我

校将继续在全国除西藏
、

台湾以外的 29 个省
、

直辖市
、

自治区招生
;
此外还摘时召收委托代培生

和自费生
。

目前已与河南
、

山东
、

江苏
、

浙江
、

广东
、

广西等省区签订了百余人的委托代培合同
,

自费生拟在江苏省招收
。

本校 19 9 3 年招生专业计有 13 个
,

其中
:

本科
:

药物制剂
、

药物分析
、

药理学
、

化学制药
、

生物制药 (微生物制药方向 )
、

生物制药
、

英

语药学
、

中药制药
、

中药鉴定和医药企业管理 (国际医药贸易方向 )等 10 个专业
。

除药理学专业

为五年制外
,

其余专业均为四年制
。

专科
:

药物制药工艺
、

化学制药工艺和医药企业管理 (医药营销方向 )等 3 个专业
,

学制均

为三年
。

我校 1 9 9 3 年度招生数量虽有较大增加
,

但还远不能满足医药事业发展的需求
,

很多医药

企事业单位未能在我校落实委培生计划
,

我校将本着着眼未来
、

长期合作
、

分期分批解决的精

神
,

逐步满足各有关单位的要求
。

需要药学人才的单位可在每年 9 至 11 月份与本校招生办公

室联系委托代培事宜
,

争取尽早安排
。

(招生 办公室 郭雄 宗 )


