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摘要 目的}建立测定复方甲硝唑片中甲硝唑和维生素 �y 含量的方法∀ 方法}高效液相色谱法∀ 选用 ≤ t{柱o流动相}sqszx

° ²̄Ù��¤� u°� w2甲醇kzΒ vlo对乙酰氨基酚为内标o检测波长为 uut±° ∀结果}同时测定甲硝唑和维生素 �y的含量∀甲硝唑平

均回收率为 tssqyh o±� yo� ≥⁄� tqsuh ∀维生素 �y平均回收率为 ||qxh o±� yo� ≥⁄� tqt|h ∀结论}本法简便!快速!可靠o

可用于复方甲硝唑片中甲硝唑和维生素 �y的含量测定∀
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  复方甲硝唑片由甲硝唑kuss°ªl和维生素 �ykus°ªl组

成o为抗毛囊虫药物∀ 用于治疗面部毛囊虫皮炎!各型酒糟

鼻!痤疮!脂溢性皮炎等≈t ∀质量标准≈t∗ y 用丙酮提取!非水滴

定测定甲硝唑含量!提取残渣用 sqt ° ²̄Ù�盐酸溶解!紫外

法测定维生素 �y含量o方法较为繁琐∀本文摸索用 � °�≤ 法

进行分离测定o以对乙酰氨基酚为内标o考察了样品中各组

分的线性关系o并进行了回收率试验及样品含量测定∀ 结果

表明o本法简便迅速o流动相配比简单o结果良好∀

1  仪器与试药

1q1  仪器  ≥°{{ts 输液泵o≥°tss 可见p 紫外检测器o

≥°wwss积分仪oztux定量进样阀∀

1q2  试剂与样品 对乙酰氨基酚!甲硝唑对照品k中国药品

生物制品检定所lo维生素 �yk兰州制药厂o||qyh lo样品k市

售品lo甲醇磷酸二氢钠均为分析纯∀

2  色谱条件

色谱柱}� ¼³̈ µ¶¬̄ ≤ t{kxΛ°owqy °° ≅ uxs°° o大连化物

所l~流动相}sqszx ° ²̄Ù�磷酸二氢钠p 甲醇kzΒ vl~流速

sq{ ° Ù̄°¬±~检测波长}uut ±° ~衰减}tu{~进样量}ts Λ ∀̄ 在

本实验条件下o维生素 �y与内标!内标与甲硝唑的分离度分

别为 wq{!uqt∀ 柱塔板数甲硝唑为 v{yz!维生素 �y 为 vwzt∀

样品与内标的色谱图见图 t∀

3  方法与结果

3q1  对照贮备液与内标溶液的制备  精密称取甲硝唑!维

生素 �y 对照品分别约为 tss °ª!ts °ªo置 tss ° ¯量瓶中o

加流动相溶解并稀释至刻度o得对照品贮备液∀ 另精密称取

对乙酰氨基酚 tx °ª置 xs ° ¯量瓶中o加甲醇溶解并稀释至

刻度o得内标溶液∀

图 1 样品色谱图

tq维生素 �y~uq对乙酰氨基酚k内标l~vq甲硝唑
3q2 精密量取对照品贮备液 t!u!v!w!x ° ¯分置 xs ° ¯量瓶
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中o各精密加入内标溶液 u ° ō用流动相稀释至刻度o摇匀o

照上述色谱条件进样 ts Λ ō记录色谱峰面积o以组分与内标

峰面积比值为纵坐标o组分浓度kΛªÙ° l̄为横坐标o得回归方

程分别为}

≠ 甲� uqxxw≅ tsp u
÷ p t≅ tsp w µ� sq|||z

≠ �y� wqy{w≅ tsp u
÷ n zqt{≅ tsp v µ� sq|||{

结果表明甲硝唑浓度为 wtqww Λª∗ uszqu ΛªÙ° !̄维生

素 �y 浓度为 wqsw ΛªÙ° p̄ usqu ΛªÙ°¯范围内!线性关系良

好∀

3q3  精密度及稳定性试验 取样品测定项下配制成的供试

溶液与日内不同时间和日间进行测定o结果日内 � ≥⁄甲� tq

swh !� ≥⁄�y� tqwyh !±� x~日间 � ≥⁄甲� tqv{h ! � ≥⁄�y�

tqyyh !±� x∀

3q4  回收率试验 按处方≈t 量的 {sh !tssh !tush 配制成

模拟片粉o按/含量测定0方法测定o结果平均回收率甲硝唑

tssqy? tqsvh ! � ≥⁄� tqsuh o维生素 �y ||qx? tqt{h !

� ≥⁄� tqt|h o±� y∀

3q5  样品测定 取本品 ts片o精密称定o研细o精密称取适

量k约相当于甲硝唑 tss °ªl置 tss ° ¯量瓶中o加流动相 zs

° ō振摇使之溶解o加流动相稀释至刻度o摇匀o滤过o量取续

滤液 u ° ¯置 xs ° ¯量瓶中o加入内标溶液 u ° ō加流动相稀

释至刻度o摇匀o按上述色谱条件进样 ts Λ¯进行测定∀ 四批

样品结果见表 t∀

表 1 样品测定结果k±� wo标示量h l

样品编号
甲硝唑

非水法 本法

维生素 �y

Λ¯法 本法

t tssqt tssq{ |zqz tssqy

u tsuq{ tsvqt |yqx ||q|

v |{qx ||qv |{qv tssq|

w |{qs |{qz |zq| ||qx

4  讨论

4q1 对甲硝唑和维生素 �y进行紫外扫描o结果见图 u∀甲硝

唑最大吸收波长为 uu{±° o维生素 �y 的最大吸收波长为

uut±° o考虑到甲硝唑在片剂中含量较大o而维生素 �y 含量

较小o故选择 uut ±° 为检测波长∀本法测得样品中维生素 �y

含量略高于原法o可能是由于原方法多次提取所致∀

图 2 紫外吸收图谱

) ) 维生素 �y  , ,甲硝唑

4q2 实验中比较了两种不同牌号的 ≤ t{柱o对分离测定无影

响∀比较了甲醇p 水!甲醇p 磷酸二氢钠ksqsx ° ²̄Ù�!sqszx

° ²̄Ù�!sqt ° ²̄Ù�l不同配比的流动相o结果选用甲醇p sq

szx ° ²̄Ù�磷酸二氢钠kvΒ zl为最佳流动相∀测定表明o结果

良好o可用于该制剂的质量控制∀
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摘要 目的}建立一个用高效液相色谱法测定维磷补汁中咖啡因含量的方法∀方法}以 ≤ t{为色谱柱o乙腈p 水ktxΒ {xl为流动

相o紫外检测波长为 uzu ±° ∀ 结果}咖啡因在浓度为 sqst∗ squs ªÙ�间线性关系良好kµ� sq||||l∀ 重复进样日内 � ≥⁄� sq

uwh k±� yl!日间 � ≥⁄� sqx|h k±� xlo平均回收率为 tssqt|h k±� xl∀结论}方法简便快速o结果准确可靠o可用于常规质量

检测∀
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