
表 1  回收率实验结果

试样号
样品量

k°ªl

对照品量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

h

平均回收率

h
� ≥⁄h

t ts qu{ ts qxw us q|y tss qz

u ts q|v ts q|u ut qv{ |z q{

v tt qsy ts qwy ut qyw tss qy tss qx t qw| h

w ts qxv ts q|{ uu qsv tsu qw

x ts q{z tt qtu uu qut tst qs

y tt qux tt qyx uv qsw tss qy

表 2  样品测定结果

批号 本法含量 h � ≥⁄h 用二甲氧乙醇作溶剂 h � ≥⁄h

|{svtw tss qt t quz tsv qx t quv

|{svtz tsv qw s qw{ tsw qy s quz

|{svt{ || qy s q{x tsx q{ s qys

4  讨论

4 q1  样品溶液的处理  超声振荡 20 °¬±可使粉末中马来酸

伊索拉定全部溶解 o稀释至刻度后过滤 o除去不溶性辅料 o以

排除干扰 ∀

4 q2  溶剂的选择  从表 2 可见本法与日本药局方标准二甲

氧乙醇作为溶剂测定结果比较无显著的差异 ∀

4 q3  溶剂峰的确认  按含量测定项下条件 o取作为溶剂的

甲醇 tsΛ�进样 o结果见 图 t k≤l o说明色谱图中前面的峰应

为溶剂峰 ∀
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高效液相色谱法测定消痰咳片的含量

王红梅  徐丽美  张水龙k厦门 vytstu厦门市药品检验所l

摘要  目的 }采用反相色谱法同时测定消痰咳片中两种主要成分甲氧苄啶和磺胺林的含量 ∀方法 }以乙腈 }s qt h �v°�wktx }

{xl为流动相 o检测波长 uxw±° o�°�≤ 法测定含量 ∀结果 }试验表明 o甲氧苄啶和磺胺林在 s q{ ∗ {∏ª范围内呈良好的线性关

系 o回归方程分别为 ≠ � p ttuz qt n tts qu ξkµ� s q|||wl o≠ � p t{xu qv n uxy qu ξkµ� s q|||yl o相对标准偏差分别为 u qt h和

s q{ h ∀结论 }该方法简便 !准确 !可靠 ∀
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°¬±¤·¬²± ²© ×µ¬° ·̈«²³µ¬° ¤±§≥∏̄©¤̄ ±̈̈ ¬± ÷¬¤² ×¤±ª �̈ ×¤¥̄ ·̈¶q ΜΕΤΗΟ∆ :× «̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ º¤¶¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ tx h ¤±§ �v°�wks q

t h l {x h q× «̈ §̈·̈¦·²µº¤√¨̄ ±̈ª·« º¤¶¶̈·¤·uxw±° ¤±§·«̈ ©̄²º µ¤·̈ º¤¶u qs °̄ r°¬±qΡ ΕΣΥΛΤΣ : × «̈ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈¶ º µ̈̈ s q{2

{∏ªr°̄ k×µ¬° ·̈«²³¬°lk≠ � p ttuz qt n tts qu¬oµ� s q|||wl ¤±§ ≥∏̄©¤̄ ±̈̈ k ≠ � p t{xu qv n uxy qu¬oµ� s q|||yl q ×«̈ µ̈ ¤̄·¬√¨

¶·¤±§¤µ§§̈ √¬¤·¬²±¶º µ̈̈ u qt h k×µ¬° ·̈«²³µ¬°l ¤±§s q{ h k≥∏̄©¤̄ ±̈̈ l k ν � xl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : ×«¬¶ ° ·̈«²§ º¤¶¶¬°³̄¨oµ¤³¬§¤±§

¶̈±¶¬·¬√¨q
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  消痰咳片是由厦门制药厂生产的一种止咳 祛痰的药

物 o它是由枇杷叶 !买麻滕经水煮浓缩的浸膏及鱼腥草素钠 !

盐酸苯丙哌酮 o甲氧苄啶 !磺胺林制成的复方制剂 ∀其分析

方法未见文献报导 o中国药典收载了鱼腥草素钠 !甲氧苄啶 !

磺胺林 o上海市药品标准收载了盐酸苯丙哌酮 o但其分析方

法专属性不高 o未能解决含量测定 ∀本实验采用反相高效液

相色谱法能同时定量测定甲氧苄啶和磺胺林的含量 ∀由于

鱼腥草素钠 !盐酸苯丙哌酮极性较小 o在本实验的流动相中
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检不出峰 o故本文对鱼腥草素钠 !盐酸苯丙哌酮不作含量测

定 ∀

1  试验部分

1 q1  仪器与试剂

仪器 ~• ¤·̈µ¶高效液相色谱仪 ~w|s紫外检测器 ~zws积

分仪 ∀

试剂 }乙睛k色谱纯l ~水k二次蒸馏水l ~其它试剂均为分

析纯 ∀所有试剂和样品均经过滤 ∀s qwx∏°的滤膜过滤 ∀

对照品 }甲氧苄啶 !磺胺林k中国药品生物制品检定所l

样品k厦门制药厂l

1 q2  色谱条件

色谱柱 }�∏¦̄ ¶̈²¶¬̄ z≤t{ uxs 3 w qy°°¬§k大连化物所l

流动相 }乙腈 }s qt h �v°�w � tx }{x

检测波长 }uxw±°  柱温 }ws ε  流速 }u qs °̄ r°¬±

1 q3  样品处理

取本品 ts片 o除去糖衣 o精密称定 o研细 o精密称取细粉

适量k约相当于甲氧苄啶 o磺胺林各 us°ªl o置 tss °̄ 量瓶

中 o加甲醇溶解并定容 o滤过 ∀

1 q4  对照品处理

精密称取 tsx ε 干燥至恒重的甲氧苄啶 !磺胺林对照品

各 us°ªo置 tss °̄ 量瓶 o加甲醇溶解并定容 ∀

2  实验方法与结果

2 q1  流动相选择

经过用甲醇 !乙腈 !水及不同浓度的磷酸配制成的混和

液作流动相比较 o当用乙腈 }s qt h �v°�wktx }{xl为流动相

时 o甲氧苄啶和磺胺林能达到较好的分离度 o且峰形较好 ∀

用甲醇作流动相 o中药成分未能完全分开 ∀

2 q2  线性关系的考察

精密称取甲氧苄啶 !磺胺林对照品各 us°ªo置 uxs °̄ 量

瓶 o加甲醇溶解并定容 ∀精密吸取该对照液 ts ous ovs ows o

xs oys ozs o{s o|s otss∏̄按上述色谱条件测定峰面积 o以峰面

积分值为纵坐标 o甲氧苄啶 o磺胺林量为横坐标绘制标准曲

线 o计算回归方程 o甲氧苄啶 }≠ � p ttuz qt n tts qu ξ  Χ�

s q|||w  磺胺林 }≠ � p t{xu qv n uxy qu ξ  Χ� s q|||y o结果

表明 }甲氧苄啶 !磺胺林在 s q{ ) {∏ª范围内有良好的线性关

系 ∀

2 q3  回收率的测定

采用加样回收率法 o精密称取已知含量的样品细粉适量

k约相当于甲氧苄啶 !磺氨林各 ts°ªlx份 o置一 tss °̄ 量瓶

中 o加甲醇约 vs °̄ 溶解 o精密加入上述对照液 xs °̄ o并加甲

醇至刻度 o摇匀 ∀按上述色谱条件测定 o以下式计算回收率 o

结果见下表 t ) u o表明本法具有良好的回收率 ∀

回收率 �
测得量 ) 制剂中量

添加量
≅ tss h

2 q4  精密度的测定

精密吸取对照液 ks qu°ªr °̄ l重复进样 x 次 o进样量

us∏̄ o测定峰面积的相对标准偏差分别为甲氧苄啶 � ≥⁄ �

s q{ h o磺胺林 � ≥⁄� s q{t h ∀

2 q5  重现性的测定

按含量测定方法对同批样品平行测定 x次 o测得的含量

的相对标准偏差分别为甲氧苄啶 � ≥⁄� u qz h o磺胺林 � ≥⁄

� t qt h ∀

表 1  甲氧苄啶回收率试验k ν � xl

实验次数

制剂中甲

氧苄啶量

k°ªl

添加甲氧

苄啶的量

k°ªl

测得甲氧

苄啶量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

t | q|t ts qsx t| qyy |z qst

u | q{z ts qsx t| qzw |{ qut

v ts qt{ ts qsx us quy tss qvs || qw u qs

w ts qs{ | q|{ t| q|{ || qus

x ts quu | q|{ us qwv tsu qvs

表 2  磺胺林回收率试验k ν � xl

实验次数

制剂中磺

胺标量

k°ªl

添加磺胺

标量

k°ªl

测得磺胺

标量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收

率k h l

� ≥⁄

k h l

t ts quu | q{u t| q{z |{ quz

u | q|v | q{u t| qzw || q|s

v ts qs{ | q{u t| q|w tss qwt || qx t qt h

w | q{z ts qsv t| qzv |{ qvt

x ts qsz ts qsv us qtx tss qxs

2 q6  稳定性试验

取同一份供试品溶液分别在 s oy otu ouw«进样测定 o样

品峰面积基本不变 o甲氧苄啶 � ≥⁄� s q| h o磺胺林 � ≥⁄� t q

u h ∀

2 q7  空白试验

按处方及生产工艺模拟制备不含主成分的空白样品 o按

t qv项下操作 o制成空白对照液进样测试 o结果在与两主成分

相应的保留时间出峰处无干扰 ∀

2 q8  样品测定

分别精密吸取对照液和供试液各 us∏̄ o按上述色谱条件

测定 o结果见表 v ∀

表 3  样品测定结果

批  号 甲氧苄啶含量标示量 h 磺胺林含量标示量 h

|ys{st || qtu |{ qsw

|ys{su tst qyu |{ qy{

|ys{sv |z qxs |z qxs

|ys{sw tsu qxu tss qut

|ys{sx |{ q{t tss q|s

3  讨论

3 q1  文献报道采用 0 qsx°²̄r�醋酸钠k°�w qsl甲醇溶液为

流动相 o未能将中药浸膏成分分开 o经过多种流动相比较 o以

乙腈2s qt h �v°�wktx }{xl为流动相 o可以得到较好的分离

效果 ∀

3 q2  磺胺林 !甲氧苄啶在水中几乎不溶或不溶 o因此选用甲

醇作溶剂 o即可减少中药浸膏的溶解度 o又可以将主药成分

溶解 o操作简便 o溶解完全 ∀

3 q3  改用极性小的流动相 o鱼腥草素钠有一较小的峰 o但峰

与甲氧苄啶 !磺胺林三组分重叠在一起 ∀盐酸苯丙哌酮的峰
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高效液相色谱法测定复方甲硝唑漱口液中两组分的含量

钱丽华  王秋明k无锡 utwsut无锡市药品检验所l

摘要  目的 }测定复方甲硝唑漱口液中甲硝唑和醋酸氯己定的含量 ∀方法 }采用高效液相色谱法 o色谱柱为 ≥«¬°2°¤¦® ≤�≤2

�⁄≥ ~流动相为 s qv h 庚烷磺酸钠甲醇液%水kx }ul o用冰醋酸调节 ³� 至 v qu ~流速为 t qs °̄ r°¬± ~检测波长为 uys±° ∀结果 }

甲硝唑和醋酸氯己定的回收率分别为 || qz h o� ≥⁄� s qxt h ~|| qx h o� ≥⁄� s qx| h ∀结论 }方法简便 o准确 o可作为该制剂的

质控标准 ∀

关键词  高效液相色谱 ~甲硝唑 ~醋酸氯己定 ~漱口液

∆ετερµινατιον οφ Χο2Μετρονιδαζολε Γαργλε βψ ΗΠΛΧ

±¬¤± �¬«∏¤o • ¤±ª ±¬∏°¬±ª( Ωυξι Ινσιτιτυε Φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ωυξι utwsut)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×² §̈·̈µ°¬±̈ ·«̈ ¦²±·̈±·²© � ·̈µ²±¬§¤½²̄¨¤±§ ≤«̄²µ«̈ ¬¬§¬±̈ �¦̈·¤·̈ ¬± ¦²°³²¶¬·̈ � ·̈µ²±¬§¤½²̄¨ �¤µ2

ª̄¨q ΜΕΤΗΟ∆ : �°�≤ ° ·̈«²§ «¤¶ ¥̈ ±̈ §̈ √¨̄²³̈ § q× «̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ¬¶¶²̄∏·¬²± ²© s qv h kªr °̄ l ¶²§¬∏± «̈ ³·¤±̈ ¶∏̄©²±¤·̈ ¬±

° ·̈«¤±²̄ 2�u �kx }ul q× «̈ ©̄²º µ¤·̈¬¶t qs °̄ r°¬± q×«̈ §̈·̈¦·¬√¨ º¤√¨̄ ±̈ª·«¬¶uys±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ : × «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ¤±§µ̈ ¤̄2

·¬√¨¶·¤±§¤µ§§̈ √¬¤·¬²±¬¶|| qz h ¤±§s qxt h ©²µ� ·̈µ²±¬§¤½²̄¨o|| qx h ¤±§s qx| h ©²µ≤«̄²µ«̈ ¬¬§¬±̈ �¦̈·¤·̈ qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×«¬¶

° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q × «̈ ° ·̈«²§¬¶¶∏¬·¤¥̄¨©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²©·«¬¶³µ̈³¤µ¤·¬²± q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  �°�≤ o � ·̈µ²±¬§¤½²̄¨o≤«̄²µ«̈ ¬¬§¬±̈ �¦̈·¤·̈ o �¤µª̄¨q

  复方甲硝唑漱口液为医院常用制剂 o主要用于牙龈炎 o

牙周炎 o牙龈出血等的治疗 ∀内含甲硝唑k ´ l o醋酸氯己定

k µl o薄荷油等组分 ∀ 5无锡医院制剂规范6采用紫外分光光

法及比色法分别测定其中 ´ oµ的含量 ∀本文采用高效液相

色谱法 o以丙酸倍氯米松k ¶l为内标 o同时对该制剂中 ´和

µ进行定量 o方法简便准确 o结果较为满意 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 }岛津 �≤2ts�⁄泵 o≥°⁄2ts� 紫外 p可

见分光光度检测器 ~≤2� z�数据处理器 ∀

´ !µ !¶均由中国药品生物制品检定所提供 ~复方甲硝

唑漱口液由无锡某医院提供 ~所用试剂均为分析纯 ∀

2  色谱条件

色谱柱 }≥«¬°2°¤µ® ≤�≤2�⁄≥ktxs°° 3 y qs°°l ~流动

相 }s qv h庚烷磺酸钠的甲醇溶液 p 水kx }ul o用冰醋酸调节

³�至 v qu ~检测波长 }uys±° ~柱温 }vs ε ~流速 }t qs °̄ r°¬± ~

进样量 }us∏̄ ∀

3  溶液的配制

内标溶液的制备 }精密称取 ¶对照品 ux°ª于 tss °̄ 量

瓶中 o用流动相溶解并稀释至刻度 o摇匀即得 ∀

对照品溶液的制备 }精密称取 tsx ε 干燥至恒重的 ´对

照品 ux°ª及 µ对照品 ts°ªo置 xs °̄ 量瓶中 o用流动相溶解

并稀释至刻度 o摇匀即得 ∀

4  线性范围

精密量取对照品溶液 s qx os q{ ot qs ot qu ot qx °̄ 分别置

xs °̄ 量瓶中 o加入内标溶液 u qs °̄ o用流动相稀释至刻度 o取

us∏̄ o注入色谱仪 o记录峰面积 o以样品与内标峰面积比k≠l

对浓度k≤l回归 o´与 µ的回归方程式分别为 }

≠ � p w qtxt ≅ ts2v n s qs{ysw≤  µ� s q|||{

≠ � p w qvzy ≅ ts2v n s qv|sw≤  µ� s q|||z

结果表明 o´在 x qs2tx°ªr̄ oµ在 u qs2y qs°ªr̄ 浓度范围内呈

良好的线性关系 ∀

5  回收率试验

精密量取已测定含量的样品溶液 s qx °̄ o置 xs °̄ 量瓶

中 o分别加入对照品溶液 s qv os qx os qz °̄ o每个浓度各做二

份 o各加入内标溶液 u qs °̄ o用流动相稀释至刻度 o进样 us∏̄ o

记录峰面积 o按内标法计算 o´和 µ的平均回收率和 � ≥⁄分

别为 || qz h os qxt h和 || qx h os qx| h oν � y ∀

6  样品测定

分别精密量取样品溶液和对照品溶液各 t qs °̄ o按回收

率试验项下操作 o结果见表 t ∀
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