
图 2  部标法的 ° ≤ 图 未加内标物

和 平均为 ΡΣ∆ 为

∀

3 .3  线性关系  精密称取对照品 用水溶成

精密量此溶液 和 至 摇匀 按

色谱条件分别进样 记录峰面积 以峰面积为纵坐标

以进样量为横坐标进行回归 结果进样量 为

和 Λ 峰面积 为

和 Λ√ ∀回

归方程为 Α µ ρ ∀在

到 Λ 间线性关系良好 ∀

3 .4  日间误差  取 样品按拟定方法 在 内

分别独立制样 测定含量计算日间误差 ∀结果 和

的 含 量 分 别 为 和

平均含量为 ν ΡΣ∆ ∀

3 .5  回收率  在已知浓度的标准甲磺酸加贝酯溶液

中分别加入一定量的甲磺酸加贝酯标准品分别按色谱

条件测定含量 求得回收率 ∀结果见表 ∀

表 1  回收率测定结果

标准液中的

加入量Π

加入量

Π

测出量

Π

回收率

Π

平均值

Π

ΡΣ∆

Π

  

  结果表明本法回收率良好 ∀

3 .6  测定结果  按拟定方法和部标方法测定 个批号

样品 结果见表 ∀

表 2  本法和部标法测定结果

批  号 本法Π 部标法Π

    

  两者结果基本一致 ∀

4  讨  论

试行部颁标准参照的是日本厚生省有关标准 该

标准以加贝酯同系物为内标 为分离内标与待测成分

其流动相较复杂 ∀鉴于在常压下以定量进样阀进样的

误差较小 我们删除了内标物 使简化流动相有了可

能 ∀本文工作表明 两方法测得结果一致 我们认为较

原方法有所改进 ∀

收稿日期

毛细管气相色谱法测定复方利福平片中异烟肼和吡嗪酰胺的含量

张  亮  杭太俊  毕宝英 南京 中国药科大学药物分析研究室 本校 届毕业生

摘要  目的 建立复方利福平片中异烟肼和吡嗪酰胺的含量测定方法 ∀方法 毛细管气相色谱法 以乙酰苯胺为内

标 色谱柱为弹性石英毛细管柱 ≅ ≅ Λ ⁄ 2 柱温 ε 气化室温度 ε 检测器温度

ε 载气为高纯氮 ∀结果 异烟肼和吡嗪酰胺的线性范围分别是 ∗ Π 和 ∗ Π 平均回

收率分别为 和 ∀结论 方法简便 快速 准确 可作为该制剂的检测方法 ∀

关键词  毛细管气相色谱法 异烟肼 吡嗪酰胺 含量测定

∆ετερµινατιον οφ ισονιαζιδ ανδ πψραζιναµιδε ιν ταβλετ οφ Λιφυπινγ χο µ πουνδ βψ χαπιλλαρψ γασ

χηρο µ ατογραπηψ

× ∏ × ≠ ∆επαρτµεντ οφ Πηαρµαχυτιχαλ Αναλψσισ

Χηινα Πηαρµαχευτιχαλ Υνιϖερσιτψ Νανϕινγ
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × ∏ ∏ ΜΕΤΗΟ∆

×

∏ ε ∏ ε ∏ ∏ ε ƒ ⁄ ƒ∏ 2 ∏

≅ ⁄ ≥∞ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∏

∗ Π ∗ Π × √ √

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ × ∏ ∏

∏ ∏ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  

  复方利福平片含利福平 !异烟肼和吡嗪酰胺三主

药 临床主要应用于治疗结核病 目前 国内市场为进

口制剂 ∀关于该进口制剂中各组分的含量测定方法

文献报道有紫外分光光度法≈ 和液相色谱法≈ 本文采

用毛细管气相色谱法建立了国产仿制药复方利福平片

中异烟肼和吡嗪酰胺的含量测定方法 ∀

1  仪器 !药品和试剂

∂ 2 气相色谱仪 氢火焰离子化检测器 ∀

异烟肼 吡嗪酰胺和利福平原料药 华裕制药有限

公司 对照品 中国药品生物制品检定所 内标 乙酰

苯胺为分析纯 ∀

2  方法和结果

2 .1  色谱条件

色谱柱 弹性石英毛细管柱 ≅ ≅

Λ ⁄ 2 ∀

色谱条件 柱温 ε 气化室温度 ε 检测器

温度 ε 载气为高纯氮 柱前压 分流进样 分

流比为 Β ∀

2 .2  干扰试验

按处方比配制异烟肼和吡嗪酰胺乙酸乙酯溶液

份 另取利福平及空白辅料乙酸乙酯溶液一份 分别取

∗ Λ 注入气相色谱仪 利福平和空白辅料对异烟肼

和吡嗪酰胺测定无干扰 ∀

2 .3  标准曲线的制备

取乙酰苯胺适量 加乙酸乙酯溶解并稀释成每

中含 的溶液 摇匀 作为内标溶液 备用 ∀另取异

烟肼对照品和吡嗪酰胺对照品适量 置 量瓶中

加乙酸乙酯溶解并稀释成每 中含异烟肼 吡嗪

酰胺 的对照品贮备液 另取上述贮备液

和 置 量瓶中 加入内标溶液

用乙酸乙酯稀释至刻度 摇匀 放置 取 Λ 注入气

相色谱仪 以对照品与内标的浓度比作为横坐标 峰面

积比为纵坐标 进行回归分析 得回归方程异烟肼为 Ψ

Ξ ρ 线性范围为

∗ Π 吡嗪酰胺为 Ψ Ξ ρ

线性范围为 ∗ Π ∀

2 .4  回收率试验

量取 项下对照品贮备液 和

置 量瓶中 加入内标溶液 再加入按处

方配比的利福平及空白辅料 用乙酸乙酯稀释至刻度

摇匀 取上清液 Λ 注入气相色谱仪 按回归方程计算

回收率 结果见表 ∀

表 1  吡嗪酰胺回收率试验结果

加入量

Π

测得量

Π

回收率

Π

平均回收

率Π

ΡΣ∆

Π

 

表 2  异烟肼回收率试验结果

加入量

Π

测得量

Π

回收率

Π

平均回收

率Π

ΡΣ∆

Π

   

2 .5  精密度及重现性试验

取模拟样品 按含量测定项下 方法进行精密

度考察及重现性试验 结果异烟肼和吡嗪酰胺的日内

误差和日间误差 ΡΣ∆ ν 分别为 和

∀

2 .6  含量测定

校正因子测定 取乙酰苯胺适量 加乙酸乙酯溶解

并稀释成每 中含 的溶液 摇匀 作为内标溶

液 ∀另分别取异烟肼对照品约 吡嗪酰胺对照品

约 精密称定 置 量瓶中 精密加入内标溶液

振摇使溶解 用乙酸乙酯稀释至刻度 摇匀 取
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∗ Λ 注入气相色谱仪 计算校正因子 ∀

测定法 取本品 片 精密称定 研细 精密称取适

量 约相当于异烟肼 或吡嗪酰胺 置

量瓶中 精密加入内标溶液 振摇使溶解 用乙酸

乙酯稀释至刻度 摇匀 静置 取 ∗ Λ 注入气相色谱

仪 测定 计算 即得 见表 ∀

表 3  国产仿制产品测定结果

成  分 批  号 百分标示量Πν

异烟肼      

吡嗪酸胺

3  结果和讨论

复方利福平片含三主药 采用 ° ≤ 测定时 由于

利福平有较多杂质 杂质总量约 且这些杂质不同

程度地干扰利福平自身及异烟肼和吡嗪酰胺的测定 ∀

本文利用利福平和辅料在气相色谱条件下难以气化的

性质 采用气相法测定时 异烟肼和吡嗪酰胺的测定不

受干扰 方法学考察结果表明 该法回收率高 稳定 适

于两主药的含量测定 ∀

本文曾使用水为样品溶液 但当载气流速不合适

时会出现双峰现象 改用乙酸乙酯即可避免 ∀

参考文献

1 薛大权 谢云 高绪侠 等 °2矩阵紫外分光光度法测定复

方利福平注射液的含量 现代应用药学 Β

2 ≤ ⁄ ° ∂ √

√ 2 ∏ ⁄∏

⁄ √ ∏ ° Β

收稿日期

高效液相色谱法测定寒痹停片中士的宁含量

郭淑丽  孙茂峰  牛家萍 开封 开封医学高等专科学校一附院 开封 开封医学高等专科学校

摘要  目的 建立用 ° ≤ 测定寒痹停片中士的宁含量的方法 ∀方法 氰基柱 流动相2甲醇2水2三乙胺2乙酸 Β

Β Β 紫外检测波长 ∀结果 在 ∗ Λ Π 范围内 标准曲线回归方程为 Ψ ξ ρ

ΡΣ∆ 加样回收率的平均值为 ∀结论 实验表明 这是一个适用于生产控制和产品质量

检验的简单 !快速 !准确的方法 ∀

关键词  ° ≤ 士的宁 寒痹停片

∆ετερµινατιον οφ στρψχηνινε χονταινεδ ιν Ηανβιτινγ ταβλετ βψ ΗΠΛΧ

∏ ≥ ∏ ∏ ≥ ≥∏ ≥∏ ƒ ∏ ∏ ° Τηε Φιρστ Αφφιλιατεδ Ηοσπιταλ οφ Καιφενγ

Μεδιχαλ Χολλεγε Καιφενγ

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε × √ ° ≤

ΜΕΤΗΟ∆ × ∏ ∏ 2 ∏ Λ ≅ ×

2 2 2 Β Β Β √Π√ × Ρ ΕΣΥΛΤΣ

× ∗ Λ Π × ∏ ψ ξ ρ ×

√ √ × ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ ×

∏ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ° ≤

  寒痹停片用于治疗风湿和类风湿性关节炎 ∀主要 成分由马钱子等 味中药组成 ∀其中 马钱子中含有
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