
3 q1  线性关系考察

精密称取阿昔洛韦对照品约 zs°ªo置小烧杯中 o加适量

水 o水浴加热溶解 o转移入 xs°�量瓶中 o再精密称取盐酸环

胞苷对照品约 vx°ªo用水溶解后转移入上述量瓶中 o水稀释

至刻度 o制成储备液 ∀依次精密吸取储备液 ux oxs ozx otss o

txs ouss ouxsΛ�o分别置于 tss°�量瓶中 o用流动相稀释至

刻度 o摇匀 o配成一系列浓度对照溶液 ∀在上述色谱条件下

分别进样 xΛ�o以浓度 ≤对峰面积 �进行线性回归 o得回归方程

阿昔洛韦 } Α阿 � t qys ≅ tsx≤阿 p w qwt ≅ tsw oρ阿 �

s q||| | o线性范围为 v qx ∗ vxΛªr°�

盐酸环胞苷 }Α环 � t quu ≅ tsx≤环 p u qz{ ≅ tsw oρ环 �

s q||| { o线性范围为 t q{ ∗ t{Λªr°�

结果表明 o在上述溶度范围内测定 o阿昔洛韦与盐酸环

胞苷线性关系良好 ∀

3 q2  空白试验

按照处方比例 o取阿昔洛韦在盐酸环胞苷外的全部原 !

辅料适量 o配置空白溶液 o精密吸取 t°�置 xs°�量瓶中 o加

流动相稀释至刻度 o摇匀 o进样 xΛ�o记录 us°¬±内色谱图 ∀

无峰出现 o表明地塞米松和其它辅料对测定均无干扰 ∀

3 q3  日内差 !日间差试验

取 �≤ƒ滴眼剂 o精密吸取 t°�置 xs°�量瓶中 o加流动

相稀释至刻度 o摇匀 o精密进样 xΛ�∀t§进样 x次 o测得阿昔

洛韦与盐酸环胞苷的日内 ΡΣ∆ 分别为 s qz{ h和 t quy h ~将

此溶液每日测定 t次 o共测定 x§o计算得阿昔洛韦和盐酸环

胞苷的日间 ΡΣ∆分别为 s q|u h和 v qzz h ∀

表 1  回收率测定结果k ν � vl

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

编号

阿昔洛韦r h 盐酸环胞苷r h

加药量

k°ªl

回收率

k h l

ΡΣ∆

k h l

加药量

k°ªl

回收率

k h l

ΡΣ∆

k h l

t yt qu tst qz s q|v u| qx |{ q| t qsy

u x{ q| tsu qw t quu vu qw tst qx t qu{

v wz qv |{ q| t qtt uv q| |{ qy t quw

w w{ q{ tsu q{ t qvz uw qy || qz t qst

x zt q| || qy s q|x vx q{ tss qz s q|{

y zu qu tst qx t qsy vy qz || qt t qty

平均值 tst qu t qtt || q{ t qtu

3 q4  回收率试验

按照处方比例精密称取阿昔洛韦 !盐酸环胞苷 !地塞米

松及辅料适量配置 y 份模拟样品 ∀精密吸取 t°�样品置

xs°�量瓶中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 o精密进样 xΛ�∀

外标法计算主药含量 !回收率 ∀结果见表 t

3 q5  样品测定

取不同批次 �≤ƒ 滴眼剂 o精密吸取 t°�置 xs°�量瓶

中 o加流动相稀释至刻度 o摇匀 o精密进样 xΛ�∀外标法计算

其含量 o结果见表 u ∀

表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²±

批号

阿昔洛韦 盐酸环胞苷

标示量

k h l

ΡΣ∆

k h l

标示量

k h l

ΡΣ∆

k h l

usstsyt{ || qz s q{w tss qy s qyz

ussttttu tst qu s qxz tsw qv t qst

ussustu{ tsu qt s qzx tsx q| s q|w

4  讨论

4 q1  波长的选择

经扫描紫外吸收图谱 o阿昔洛韦 !盐酸环胞苷以流动相

作溶剂在中在 uws ∗ uzs±°均有较大吸收 o阿昔洛韦最大吸

收波长在 uxu±°处 o盐酸环胞苷最大吸收波长分别在 uxt±°

和 uyu±°处 ∀因处方中阿昔洛韦与盐酸环胞苷比例为 uΒt o

为提高盐酸环胞苷检测灵敏度 o选择含量小的盐酸环胞苷的

最大吸收波长 uyu±°作为检测波长 ∀

4 q2  流动相的选择

阿昔洛韦和盐酸环胞苷均为极性较强的化合物 o实验中

以不同比例的甲醇2水作流动相 o发现水的比例加大时 o两者

可实现部分分离 ~降低流动相 ³� 值 o对阿昔洛韦影响不大 o

而盐酸环胞苷保留时间加大 o可实现两者的完全分离 ∀本实

验条件下 o阿昔洛韦和盐酸环胞苷分别在 u q{u°¬±和w q||

°¬±出峰 o峰形窄而尖锐 o分离效果理想 ∀

4 q3  阿昔洛韦和盐酸环胞苷含有碱性基团 o≤t{柱上残留的

硅醇基对碱性物质色谱行为有严重影响 o故引起色谱峰展宽

并产生拖尾 o在流动相中添加抑制和掩蔽固定相表面硅醇基

活性物质 o消除上述不良影响 ∀本实验采用 ≤t{柱 o以甲醇2

水作流动相 o并加入少量扫尾剂三乙胺 ∀
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