
再加水 视阿泽红霉素乙醇溶液的用量 补加

适量乙醇至 时反应灵敏度最高 ∀实验还证明 如果向

体系中加入酸 !碱或缓冲溶液 会使反应灵敏度大大下降 ∀

3 1 5  试剂用量的影响  按实验方法配制溶液 只是改变

茜素红溶液的用量 当茜素红用量分别是

时 反应液的吸收度是 说明

茜素红用量为 时 反应可以进行完全 茜素红的用量

超过 时 随着试剂空白颜色的加深 吸收度值反而下

降 ∀茜素红溶液的用量确定为 ∀

3 2  荷移络合物组成的测定

应用等摩尔连续变换法和斜率比法测得阿泽红霉素与

茜素红作用生成的荷移络合物的组成比为 Β ∀根据荷移络

合物的组成和两种反应物的结构推断 此荷移反应可表示

为

3 3  比耳定律线性范围

按实验确定的最佳条件配制反应液 实验得出 阿泽红

霉素浓度在 ∗ χ 内符合比耳定律 检出限是

回归方程为 Α . Χ 浓度单位是

相关系数是 表观摩尔吸光系数是 ≅

# ∀

3 4  回收率实验

精密称取阿泽红霉素片辅料 精密加入对照用阿泽红霉

素适量 然后照 实验方法 实验结果代入回归方程 求得阿

泽红霉素的平均回收率为 ≥⁄为 ν ∀

3 5  试样分析

3 5 1  试样制备 试样 取阿泽红霉素片≈批准文号是

卫药准字 ÷2 2 标示量是 粒 粒 剥去糖衣

准确称重 研细混匀后再取总质量的 加适量乙醇 温热

使其溶解完全 冷却后过滤 滤液用乙醇定容至 浓度

约为 ∀ 试样 取注射用阿泽红霉素≈批准文号是

国药准字 ÷ 标示量是 瓶 瓶 倾尽内容

物 混匀后 准确称重后 再取总质量的 加适量乙醇 温

热使其溶解完全 用乙醇定容至 浓度约为 ∀

3 5 2  试样分析  取试样适量于 5 比色管中 分别以本

法和文献法进行测定 同时采用在样品中加入已知标准的方

法作回收率实验 结果见表 ∀

表 1  样品中阿泽红霉素的测定结果 ν

Ταβ 1  ⁄ ∏ ν

样品
本法

相当标示量 回收率

文献法

相当标示量

卫药准字 ÷2 2

国药准字 ÷

4  结语

与文献方法相比 本方法具有简便 !快速 !灵敏度高的特

点 ∀

参考文献

≈1 ≥ × ετ αλ 2

∏ ¬

≤

≈ ≤

≈2 ×∏ √ × ° ≥

∏

≈ ° 2

≈3 ƒ ∏ ≥ ° ±∏ √

∏ ∏ ° ≤ 2

∏

° ≤2 ¬ ≈ × ⁄ ∏

≈4 关倩明 李子熊 张秋莲 ° ≤ 法测定阿奇霉素≈ 药物分析

杂志

≈5 徐先艳 周英兰 姜小平 注射用阿奇霉素磷酸二氢钠稳定性

考查≈ 中国抗生素杂志

≈6 王实 夏书月 王鲁宁 等 阿齐霉素在肺炎患者支气管灌洗

液中的浓度测定≈ 中国医院药学杂志

收稿日期 2 2

反相高效液相色谱法测定丙酸氯倍他索透剂的含量

徐善超 裘叶舟 徐宏祥 嘉兴市第二医院 浙江  嘉兴 宁波医药高等专科学校 嘉兴市药品检验所

摘要 目的  建立反相高效液相色谱法测定丙酸氯倍他索透剂含量的方法 ∀方法  以 2° ⁄≥为色谱柱 以

磷酸二氢钾溶液 用 磷酸调节 为 ? 2乙腈 Β 为流动相 检测波长为 流速为 ∀结果

 丙酸氯倍他索浓度在 ∗ Λ 之间与峰面积线性关系良好 ρ . , ν 回收率为 ≥⁄
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ν ∀结论  本法准确 !快速 !简便 !重现性好 且不受辅料干扰 适用于该制剂的含量测定 ∀

关键词 丙酸氯倍他索 反相高效液相色谱法 含量测定

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ χλοβετασολ προπιονατειν λινιµεντ βψ ΡΠ2ΗΠΛΧ

÷ ≥ 2 ± ≠ 2 ∏ ÷ 2 ( Τηε Σεχονδ Ηοσπιταλ οφ ϑιαξινγ , ϑιαξινγ , Χηινα)

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

 ≥ 2° ⁄≥ ∏ × ∏ ∏

? 2 Β ∂ √ √

Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ∗ Λ ρ ν × √

≥⁄ ν ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏ ∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : °2 ° ≤

  丙酸氯倍他索透剂由丙酸氯倍他索 !月桂氮艹卓酮 !丙二

醇 !乙醇等组成 是我院临床皮肤科常用制剂之一 主要用于

治疗神经性皮炎 !湿疹 !接触性皮炎 !脂溢性皮炎 !局限性瘙

痒症等 ∀由于该制剂质量标准无含量测定方法 质量难以有

效控制 ∀有关丙酸氯倍他索含量测定方法主要有高效液相

色谱法≈ 为此 我们参照有关文献资料 经摸索建立了反

相高效液相色谱法测定丙酸氯倍他索透剂的含量 方法简

便 !快速 !准确 !结果满意 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 ≤2 × ∂ °型高效液相色谱仪 ≥°⁄2 ∂ °

型紫外检测器 ∀丙酸氯倍他索对照品 中国药品生物制品检

定所提供 丙酸氯倍他索透剂 批 本院制剂 批号分别为

乙 腈 为 ° ≤ 纯 磷 酸

磷酸二氢钾均为分析纯 水为纯化水 丙二醇 !月桂

氮艹卓酮均为药用规格 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件与系统适用性试验

以 ≥ 2° ⁄≥ Λ ≅ 日本岛津 为

色谱柱 磷酸二氢钾溶液 用 磷酸调节 为

? 2乙腈 Β 为流动相 流速为 检

测波长为 进样量为 Λ 室温操作 ∀在给定的色谱

条件下进样 结果表明 丙酸氯倍他索出峰时间约为

且峰形对称 理论板数达到 ∀

2 2  线性关系考察

精密称取经 ε 干燥至恒重的丙酸氯倍他索对照品

置 量瓶中 加甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀

作为贮备液 ∀再分别精密量取 分

置 量瓶中 用甲醇稀释至刻度 分别进样 Λ ∀每个

浓度重复进样 次 以 次的平均峰面积 ≠ ≅ 对浓度

Λ 作图 ∀建立回归方程为 Ψ . . Χ,

ρ ∀表明在 ∗ Λ 内呈良好的线性关

系 ∀

2 3  回收率试验

按处方配比 在辅料中分别精密加入对照品贮备液 配

制三个不同浓度的模拟样品溶液 浓度范围 ? 按照样

品测定项下方法操作 测得回收率为 ≥⁄

ν ∀

2 4  精密度与稳定性试验

取同一批样品溶液连续进样 次 测定峰面积 计算

≥⁄ ν ∀样品溶液经 和 测定峰

面积 测得结果基本一致 ≥⁄ ∀

2 5  样品测定

精密量取样品 置 量瓶中 加甲醇稀释至刻

度 摇匀 ∀另用对照品贮备液配制约 Λ 的丙酸氯倍

他索对照品溶液 各进样 Λ 记录色谱图 按峰面积外标

法计算样品的含量 结果平均含量 ν 为 批号

含量 ≥⁄ 批号 含量

≥⁄ 批号 含量 ≥⁄

∀

3  讨论

3 1  溶剂的选择

丙酸氯倍他索在乙醇中略溶 在水中不溶 ∀经试验用乙

醇作溶剂 峰形展宽 柱效下降 ∀而改用甲醇作溶剂 峰形尖

锐 !对称 柱效显著提高 ∀在给定的色谱条件下 理论板数达

到 以上 故选择甲醇作溶剂 ∀

3 2  流动相的选择

曾试验用甲醇2水 甲醇2 醋酸盐缓冲液 甲醇2

磷酸二氢钾溶液 及乙腈2 磷

酸二氢钾溶液 作流动相 结果前 种流动相丙酸

氯倍他索均不出峰 表明在 ⁄≥色谱柱上 丙酸氯倍他索的

保留能力较强 单用甲醇调节极性不能有效将其洗脱 ∀采用

药典方法≈ 在甲醇2 磷酸氢钠溶液 用 磷酸

调节 中加入一定比例的乙腈 则大大增强洗脱能力

但不能使制剂中丙酸氯倍他索与降解产物达到良好分离 ∀
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实验也表明 采用乙腈2 磷酸二氢钾溶液 用

磷酸调节 二元溶剂系统优于乙腈2甲醇2

磷酸氢钠溶液的三元溶剂系统 前者组成简单使降解产物与

主成分峰的分离更好 同时 选择磷酸二氢钾比磷酸氢钠调

节离子强度改善分离效果更明显 ∀还有 流动相的 值也

是一个重要的影响因素 选择乙腈2 磷酸二氢钾溶

液作为流动相 当流动相 值由 降到 时 出峰时间

显著加快 同时提高乙腈的比例 有利于增加流动相的洗脱

能力 提高柱效 当乙腈比例提高到 时 可使丙酸氯倍他

索的降解产物达到分离 不干扰测定 在本实验选用的色谱

条件下 丙酸氯倍他索峰形尖锐 !对称 与降解产物峰的分离

度大于 内即可完成整个色谱过程 ∀

参考文献

≈1 中国药典 年版 二部≈≥

≈2 廖辉怡 申放 黄里靖 ° ≤ 法同时测定酮康他索软膏中酮

康唑和丙酸氯倍他索的含量 药物分析杂志

收稿日期 2 2

高效液相色谱法测定烟酸占替诺氯化钠注射液的含量

毛颐晴 张玲 李纬 南京市药品检验所 江苏  南京

摘要 目的  采用高效液相色谱法测定尼可占替诺 烟酸占替诺 氯化钠注射液中烟酸占替诺的含量 ∀方法  色谱柱为 ≥ 2

° ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ 柱 流动相为甲醇2水2冰醋酸 Β Β 检测波长为 ∀结果  烟酸占替诺在 ∗ Λ #

内浓度与峰面积呈良好的线性关系 ρ 平均回收率为 ≥⁄为 ν ∀结论  方法准确可

靠 可作为该制剂的定量分析方法 ∀

关键词 高效液相色谱 烟酸占替诺 含量测定

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ ξαντηινολ νιχοτινατειν ξαντηινολ νιχοτινατεινϕεχτιον βψ ΗΠΛΧ

≠ 2 • ( Νανϕιν Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Νανϕιν , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ: ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ¬ ¬ ° ≤ ΜΕΤΗΟ∆  

≤ ∏ ≥ 2° ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ ≅ Λ ¬ ∏

2 2 Β Β ⁄ √ × #

Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ∏√ √ ∗ Λ # ρ × √ √

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ° ≤ ¬

  尼可占替诺又名烟酸占替诺 为血管扩张剂 并有促进

细胞新陈代谢 调血脂及溶栓的作用 对治疗急性期脑血管

缺血疾病和治疗脑血管疾病后慢性脑功能障碍均有显著疗

效 ∀对于烟酸占替诺原料及其制剂的分析方法的报道很少

中国药典 年版 年增补本 采用紫外分光光度法测

定烟酸占替诺的含量≈ 还有荷移分光光度法的报道≈ ∀本

实验采用高效液相色谱法测定烟酸占替诺注射液中烟酸占

替诺的含量 并将测定结果与紫外分光光度法进行了对照

结果表明该法准确 !快速 专属性强 ∀

1  仪器与试药

岛津 ≤2 色谱系统 ≤2 ×√° 泵 ≥°⁄2 √° 紫

外检测器 ≤ 2 数据处理器 ∀烟酸占替诺对照品及样品

均由厂家提供 ∀甲醇为色谱级 其余均为分析纯 ∀

2  色谱条件

色谱柱 岛津 ≥ 2° ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ 柱 ≅

Λ 流动相 甲醇2水2冰醋酸 Β Β 流速

# 检测波长为 ∀柱温为室温 理论板数按占

替诺峰计应不低于 烟酸和占替诺峰分离度应符合要

求 进样量 Λ ∀

3  实验方法与结果

3 1  线性关系考察

取烟酸占替诺对照品约 精密称定 置 量瓶

中 加水溶解并稀释至刻度 摇匀 精密量取

分置于 个 量瓶中 加流动相稀释至

刻度 摇匀 在上述色谱条件下 各取 Λ 注入高效液相色

谱仪中 记录色谱图 ∀以烟酸 !占替诺两峰面积之和 Α 为
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