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摘要  目的 建立西咪替丁制剂中西咪替丁的含量测定方法 ∀方法 以 • 2° ≤ 为色谱柱 甲醇2水2三

乙胺 Β Β 磷酸调节 至 ? 为流动相 甲硝唑为内标物 检测波长 ∀结果 线性范围 ∗

Λ ρ . 片剂和注射剂的平均回收率 ? ΡΣ∆ 分别为 ? 和 ? ∀结论 方

法简便 !准确 适用于西咪替丁制剂的含量测定 ∀
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  西咪替丁 ≤ 是一种 受体阻滞剂 具有

较强的抑制胃酸分泌的作用 临床上应用较广泛 其含

量测定方法报道较多≈ ∗ 中国药典采用非水滴定法

测定原料及片剂的含量≈ 美国药典 版采用 ° ≤

法 外标法 ≈ 注射剂的含量测定各省标准均采用电

位滴定法 ∀用 ° ≤ 法 内标法 国内尚未见报道 本文

进行了以甲硝唑为内标物的反相高效液相色谱法测定

西咪替丁制剂中西咪替丁含量的探讨 ∀实验结果 操

作简便 !重现性好 !结果准确 ∀

1  仪器与试药

• 高效液相色谱仪 泵 ! 紫外检测器 !

数据处理机 ∀

西咪替丁对照品 中国药品生物制品检定所 甲

硝唑精制品 舟山康恩贝制药公司 西咪替丁片 浙江

嘉兴药业公司生产 西咪替丁注射液 浙江省浙南制

药厂生产 批号 !江苏武进药厂 批号 !无

锡市第四制药厂 批号 ∀

甲醇 光谱纯 三乙胺 !磷酸 分析纯 ∀

2  色谱条件

• 2 ≤ 色谱柱 ≅ ∀流动

相 甲醇2水2三乙胺 Β Β 用磷酸调节 至

? 超声脱气 流速 柱温 室温

检测波长 衰减 进样量 Λ 西咪替丁的

保留时间为 内标物的保留时间为 两

者分离度 ≥ 为 理论板数按西咪替丁峰计

最小检测浓度为 Λ ≥ ∀

3  实验方法与结果

3 1  对照品溶液和内标溶液的制备  精密称取西咪

替丁对照品 置 量瓶中 加 甲醇溶解

后 加水稀释至刻度 即得 Λ 的对照品溶液 ∀

精密称取甲硝唑精制品 置 量瓶中 加

甲醇溶解后 加水稀释至刻度 即得 Λ 的

内标溶液 ∀

3 2  标准曲线的制备  精密量取上述对照品溶液适

量 置 量瓶中 各精密加入内标溶液 用流动

相稀释至刻度 制成 和 Λ 的溶

液 进行色谱分析 ∀以西咪替丁对甲硝唑的峰面积为

纵坐标 Ψ ,相应的浓度为横坐标 Ξ ,得回归方程为 Ψ

. Ξ . , ρ . ( ν 结果表明 西咪

替丁在 ∗ Λ 浓度范围内 线性关系良好 ∀

## 中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期



3 3  精密度与稳定性试验  取同一供试品溶液连续

进样 次 记录峰面积的积分值 计算 ΡΣ∆ 为

ν 供试品溶液 和 测定 测定结果

基本一致 ΡΣ∆ 为 ∀

3 4  回收率试验  按西咪替丁片及注射剂处方比例

称取辅料 加入精密量的西咪替丁对照品 置 量

瓶中 加 甲醇溶解后 加水稀释至刻度 摇匀 过

滤 取续滤液 至 量瓶中 各精密加入 内标

溶液 用流动相稀释至刻度 摇匀 ∀进行色谱分析 ∀计

算平均回收率 ? ΡΣ∆ 为 片剂 ? !注射

剂 ? ν ∀

4  样品测定

取样品 片 精密称定 研细 精密称出适量 约相

当于西咪替丁 置 量瓶中 加 甲醇

超声溶解 加水稀释至刻度 摇匀 过滤 ∀精密量

取续滤液 置 量瓶中 按回收率试验项下方法

操作 同时将测得结果与非水滴定法进行比较 结果见

表 ∀

表 1  片剂含量测定的两种方法比较

批  号
° ≤ 法 ν

标示含量 ΡΣ∆

非水法

标示含量

4 2  注射剂的含量测定  精密量取样品 置

量瓶中 加 甲醇稀释至刻度 摇匀 ∀精密量取

置 量瓶中 按回收率试验项下方法操作 同时将测

得结果与电位滴定法进行比较 结果见表 ∀

表 2  注射剂含量测定的两种方法比较

批  号
° ≤ 法 ν

标示含量 ΡΣ∆

电位法

标示含量

5  讨  论

流动相主要由甲醇2水组成 不同比例的甲醇2水对

样品及内标物的分离度影响较大 小于 Β 时 分离良

好 但峰形拖尾较严重 大于 Β 时 峰形改善 但分离

度降低 经多次实验证明 甲醇2水 Β 时可以得

到最佳分离效果 ∀

美国药典 版采用甲醇2水2磷酸 Β Β 为

流动相 结果西咪替丁峰拖尾严重 本文加入三乙胺作

为扫尾剂 有助于改善峰形 同时可缩短西咪替丁的保

留时间 ∀
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大孔树脂2紫外分光光度法测定皮炎宁中醋酸地塞米松含量

汪  冶  张  军  文惠玲 怀化 湖南怀化市药品检验所

摘要  目的 建立医院制剂皮炎宁的含量测定方法 ∀方法 采用 ⁄2 大孔树脂分离纯化 !紫外分光光度法测定皮

炎宁中醋酸地塞米松的含量 ∀结果 平均回收率为 ΡΣ∆ ∀结论 该法简便 !快速 !准确 !重现性好

对医院制剂快速分析很适用 ∀

关键词  大孔树脂 紫外分光光度法 醋酸地塞米松 含量测定
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