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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)
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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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表 1  两种测定方法的结果k ν � vl

甲  硝  唑 醋  酸  氯  己  定

批号 原法 h 本法 h 原法 h 本法 h

sttsuw tsv qz h tsv qu h || q{ h || qs h

sttstz tsz qw h tsy qy h |x qz h |x qw h

sts|tt tst qt h tst q{ h |w qu h |w q| h

7  讨论

7 q1  采用离子对试剂庚烷磺酸钠及调节 ³� 来改善 µ的峰

形 o并筛选出 ¶为内标 o在本文试验条件下 o´ !µ !¶得到了

较好的分离 o并避免了其它组分的干扰 ∀

7 q2  可适用于医院中其它含相同组分制剂的测定 ∀

收稿日期 }usst p sv p tw

高效液相色谱法对连翘及双黄连片中连翘苷的定量分析

韩桂茹  赵志军  徐韧柳k石家庄 sxsstt 河北省药品检验所l

摘要  目的 }探讨连翘和双黄连制剂中连翘苷的含量测定方法 o控制其质量 ∀方法 }采用 �°�≤ 法 o以 ≤t{2�⁄≥为色谱柱 o乙腈

) 水kux }zxl为流动相 o检测波长为 usx±° o流速 t qs °̄ r°¬± o采用面积外标法计算 ∀结果 }线性范围 s qsvtu p s qtxyΛªoµ� s q

|||| o连翘平均回收率为 |{ qw| h k� ≥⁄� s qv{ h l o双黄连片平均回收率为 || qyv h k� ≥⁄� s qvw h l ∀结论 }本方法简便易行 o

结果准确 o可有效控制生药及其制剂的质量 ∀

关键词  连翘 ~双黄连片 ~连翘苷 ~�°�≤
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¤±§²·«̈µ·¼³̈¶²©≥«∏¤±ª«∏¤±ª̄¬¤± ³µ̈³¤µ¤·¬²±¶q ΜΕΤΗΟ∆ : �°�≤ ° ·̈«²§ º¤¶¶̈¯̈ ¦·̈§·² §̈·̈µ°¬±̈ ·«̈ ¦²±·̈±·q× «̈ ¤±¤̄¼¶¬¶¦²̄2

∏°±¬¶≤t{ p �⁄≥ kw qy°° ≅ uxs°° oxΛ°l q × «̈ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ¬¶¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ 2º¤·̈µkux }zxl q × «̈ §̈·̈¦·¬²± º¤√¨̄ ±̈ª·«¬¶usx±° q
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¦²√ µ̈¬̈¶²© ƒµ∏¦·∏¶ƒ²µ¶¼·«¬¤̈ ¤±§≥«∏¤±ª«∏¤±ª̄¬¤±·¤¥̄ ·̈º µ̈̈ |{ qw| h k� ≥⁄� s qv{ h l ¤±§|| qyv h k� ≥⁄� s qvw h l oµ̈¶³̈ ¦·¬√ 2̈
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ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ƒµ∏¦·∏¶ƒ²µ¶¼·«¬¤̈ o≥«∏¤±ª«∏¤±ª̄¬¤±·¤¥̄ ·̈o©²µ¶¼·«¬± o�°�≤

  双黄连制剂由金银花 !黄芩和连翘组成 o主要成分为绿

原酸 !黄芩苷和连翘苷等 o由于对外感风热引起的发热 o咳

嗽 o咽痛等症疗效确切 o致使其剂型众多 o有片剂 !胶囊剂 !口

服液 !颗粒剂 !粉针剂等等 o现行质量标准中定量指标多数只

有黄芩苷 o双黄连制剂中连翘有效成分的含量测定报道较

少≈t  o为了进一步控制产品质量 o采用 �°�≤ 法分别测定了

原料药材连翘 !制剂双黄连片和双黄连胶囊中连翘苷的含

量 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 }日 本 岛 津 �≤2ts�⁄√³ 泵 ~≥°⁄2

� ts�√³二极管阵列检测器 ~≤��≥≥2 ∂ °r�≤ 色谱工作站 ∀

美国 zzux手动进样器k定量管 usΛ̄l ∀

连翘苷对照品k中国药品生物制品检定所l ~乙腈为色谱

纯 o其他试剂为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  色谱条件  色谱柱 }岛津 ≥«¬°2°¤¦® ∂ °2�⁄≥ ≤t{ 柱

kxΛ° ow qy°° ≅ txs°°l ~检测波长 }usx±° ~流动相 }乙腈 ∃

水kux }zxl ~流速 }t qs °̄ r°¬± ~柱温 }室温 ∀理论板数按连翘

苷峰计算不低于 xsss ∀ �°�≤ 色谱分离情况见图 t ∀

2 q2  连翘苷标准曲线的制备  精密称取连翘苷对照品加

50 h甲醇分别配制浓度为 t qxy ov qtu ow qy{ oy quw 和

z q{sΛªr°̄的溶液 ∀取上述溶液 usΛ̄ 进样 o按上述色谱条件
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