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摘要  目的 建立一种用高效液相色谱法检测栓剂中硝酸咪康唑含量的方法 ∀方法 高效液相色谱法 采用 ⁄≥柱 流动相为

甲醇 醋酸 检测波长为 ∀结果 咪康唑在 ∗ ∏ 2 浓度范围内呈良好线性关系 ∀

平均加样回收率和相对标准偏差 ≥⁄ 为 ? ∀结论 此法简便 !快速 !准确 ∀可作为该制剂含量测定的方法 ∀

关键词  高效液相色谱法 咪康唑

∆ετερµινατιον οφ Μιχοναζολειν Μιχοναζολε Συπποσιτορψ βψ ΗΠΛΧ

≠∏ ≥∏ ÷ ( Τηε Ωοµεν. σ ηοσπιταλ, Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ, ανδ σιρ Ρυν Ρυν Σηαω ηοσπιταλ, Ηανγ Ζηου )

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : × ∏ ΜΕΤΗΟ∆ : °2 ° ≤

≤ ∏ 2 ∂ √

Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× ∏ 2 ∗ ∏ 2 × √ ≥⁄ ∏

? ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× ≥ √ ∏ 2 ∏ 2

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ≥∏ ° ≤

  硝酸咪康唑为咪唑类抗真菌药 硝酸咪康唑阴道栓是治

疗由白色念珠菌感染等所致的霉菌性阴道炎的一种常用药

物 ∀该药的含量测定有 化学滴定法≈ 导数光谱法≈ 等 ∀

本实验采用高效液相色谱法测定栓剂中咪康唑的含量 回收

率高 方法准确 !简便 !快速 ∀为制剂质量控制 提供了科学

依据 ∀

1  仪器 !药品及试剂

型高效液相色谱仪 美国 双泵

紫外检测器 控制器 ∀

硝酸唑康唑栓 由本院制剂室提供 咪康唑对照品 浙

江天台制药厂提供 含量 甲醇 色谱纯 冰醋酸 分

析纯 ∀

2  实验方法与结果

2 1  色谱条件 2 ⁄≥ 柱 ≅

< ∏ 流动相为甲醇 冰醋酸 流速为 2

柱温为室温 检测波长为 检测灵敏度为 ƒ≥

进样量为 ∏ ∀

2 2  干扰性实验 按处方量取空白基质适量 参照样品分析

方法处理 结果可见基质不干扰样品中咪康唑的测定 ∀

2 3  线性关系 精密称取干燥恒重的咪康唑对照品 0

置 容量瓶中 用流动相定容为 ∏ 2 作储备液 ∀

精密吸取 ! ! ! ! ! ! ! 置

容量瓶 稀释至刻度摇匀 各进样 ∏ ∀记录色谱图 ∀

以峰面积 对浓度 ≤ 作线性回归 得到咪康唑的回归方

程为 ≤ ∀结果表明咪康唑在

∏ 2 ∗ ∏ 2 范围内线性关系良好 ∀

2 4  回收率实验 按处方配置模拟样品 精密称取样品适

量 加甲醇溶解 转移至 容量瓶中 稀释至刻度 !过滤 !

吸取滤液 稀释至 配制标示量的 ! !

三档浓度 各进样 ∏ 按上述色谱条件进行色谱分

析 分别测定含量各 次 计算方法回收率 结果见表 ∀

表 1  回收率试验结果

浓度 标示量 回收率 ν 平均回收率

?

? ?

?

2 5  重现性实验 取回收率项下的溶液分别在日内每隔 1

进样 共进样 次 ∀日间 ! ! ! ! 进样 记录峰面积结

果见表 ∀表明方法重现性较好 ∀

表 2  日内及日间精密度

浓  度 日内 ν 日间 ν

表 3  样品含量测定 ν

批  号 含量 相当于标示量的

2 6  样品含量测定 取 3 个批号样品 精密称取适量 约

置 容量瓶中 用甲醇稀释至刻度振摇使溶解 !过滤

精密吸取续滤液 至 容量瓶中 再用甲醇稀释至刻

度 ∀每次进样 ∏ 记录峰面积 以外标法计算咪康唑含量 ∀

结果见表 ∀

2 7  稳定性实验 在本实验条件下 样品溶液室温放置

测得组分含量基本不变 ∀
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3  讨论

3 1  流动相的确定 本实验曾选择了不同比例的甲醇和冰

醋酸 结果表明在甲醇 醋酸 时较为适宜 咪康

唑的峰形理想 且一次进样 即可完成色谱分析 因些较

适宜于制剂的快速检验 ∀

3 2  波长的确定 在做本实验之前 对咪康唑做紫外扫描

从紫外光谱图可见 咪康唑最大吸收在 左右 但考虑

到甲醇的透射率问题 故选择了 为检

测波长 ∀
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人工肾透析液的快速含量测定
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  人工肾透析液 倍浓 广泛应用于急 !慢性肾衰竭病人

的抢救和治疗 处方中含有氯化钠 !氯化钾 !氯化钙 !氯化镁 !

醋酸钠五种电解质 ∀中国医院制剂规范≈ 采用滴定法测定

氯化钠 !氯化钾 !氯化镁 !氯化钙的含量 用离子交换法测定

醋酸钠的含量 其操作繁琐费时 且因终点不易控制常造成

误差 ∀浙江省医院制剂规范≈ 对各离子浓度未规定含量测

定 ∀有报道应用原子吸收光谱法测定各离子浓度≈ 但仪器

昂贵 基层医院难于推广 ∀我们利用临床检验用仪器 贝克

曼全自动生化仪 以钾 !钠 !氯 种离子选择性电极 通过仪

器内微机处理系统的分析处理 对上述 种离子浓度进行快

速测定 镁离子的测定也可通过仪器自动比色法测定 ∀实验

结果较满意 现报告如下 ∀

1  仪器和试剂

贝克曼全自动生化仪 ∞≤ ≥≠ ≤ ≤

≥ ≤ ÷ ⁄∞ × 氯化钠 分析纯 !氯化钾 分析纯 !氯

化钙 分析纯 !醋酸钠 分析纯 !镁试剂 ∏

美国产 ∀人工肾透析液≈ 本院自制 ∀

2  方法与结果

2 1  离子浓度的测定  取人工肾透析液适量 稀释 倍后

作供试溶液 ∀取供试液 份于试管中 置仪器的样品盘中

测定时利用仪器自动取样 !检测功能 应用钠 !钾 !钙 !氯 种

离子选择性电极 经仪器内微机的自动处理 即可测得钾 !

钠 !钙 !氯 种离子的浓度 毫摩尔浓度 ∀

镁离子的测定方法 将镁试剂置仪器内试剂盘中 样品

经仪器自动取样比色测定 即可测得镁离子浓度 毫摩尔浓

度 ∀

2 2  人工肾透析液中各种电解质的含量计算  按 5 种电解

质阳离子与阴离子在水中的电离比 氯化钠 !氯化钾 !醋酸钠

为 氯化钙 !氯化镁为 根据 项下测得的离子浓

度 ≤ 计算 种电解质的百分含量

氯化钾 • ∂ ≤ ≅ ≅稀释倍数

氯化钙 • ≤ ≅ ≅ 稀释倍数

氯化镁 ≤ # • ∂ ≤ ≅ ≅稀释倍数

氯化钠中的钠离子浓度 ≤ ≤≤ ≤ ≤ ≤

氯化钠 • ∂ ≤ ≅ ≅稀释倍数

醋酸钠中的钠离子浓度 ≤ 测得的总钠离子浓度 ≤ 总 减去

氯化钠中钠离子浓 ≤ 即

≤ ≤ 总 ≤

醋酸钠 ≤# • ∂ ≤ ≅ ≅稀释倍数

2 3  回收率试验  人工肾透析液每 1000 中含氯化钾

氯化钠 氯化钙 氯化镁 醋酸钠 根

据以上处方 精密称取各电解质 溶于蒸馏水中 制成

溶液 稀释 倍 按 项下测得钾 !钠 !钙 !镁 !氯离子的浓

度 然后按 项下计算出 种电解质的含量 再计算回算

率和 ≥⁄得 氯化钾为 氯化钠为

氯化钙为 氯化镁为

醋酸钠为

2 4  样品测定  取人工透析液 5 批 按本法测定 同时与滴

定法比较 结果见表 ∀

表 1  样品测定结果 相当于标示量

批号
本法 规范法

≤ ≤ ≤ ≤ ≤ ≤ ≤ ≤ ≤ ≤ ≤ ≤

3 Π

3  讨论

贝克曼全自动生化仪具有自动取样测定 校正 清洗功

能 每次测定只需 具有快速 !准确的优点 ∀对样品不必

进行特殊处理 ∀操作非常简便 回收率好 适合医院药房对

该制剂的快速分析检验 ∀
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