
峰面积与内标峰面积之比为纵坐标 (Ψ) ,进行线性回归 ,得线

性方程 Ψ � x. uvy {Ξ n s. stv xu, ρ� sq||| |∀结果表明样品

在 sqsx °ª# °�
pt ∗ sqx °ª# °�

pt范围内线性关系良好 ∀

2q5  精密度试验

取对照品溶液 o重复进样 y次 o二甘醇峰面积的 � ≥⁄为

sqxuh o同时测定对照品溶液日内的 � ≥⁄为 sq{|h oν � y∀

表明对照品溶液的稳定性良好 ∀

2q6  重复性试验

分别精密量取同一批甘油氯化钠注射液模拟样品 k批

号 }sys|stl各 y份 o同 / uqw0方法测定 o结果平均值为 sqxu

°ª# °�
pt
o� ≥⁄为 sqyxh kν � yl∀

2q7  回收率试验

精密称取对照品贮备液 wqsoxqsoyqs °�各三份 o置 xs

°�量瓶中 o分别加已测定含量的甘油氯化钠注射液模拟样品

sqx °�o加水稀释至刻度 o摇匀 o然按 / uqw0方法测定 o计算回

收率 o结果平均回收率为 ||qwh o� ≥⁄为 tquh kν � |l∀

2q8  样品测定

分别精密量取对照品溶液和供试品溶液各 sqx Λ�o注入

气相色谱仪 o记录色谱图 o计算 o即得 ∀结果见表 t∀

3  讨论

3q1  自制的甘油氯化钠注射液模拟样品中加入了理论量为

sqx °ª# °�
pt的二甘醇 o实际测定结果与理论基本一致 ~市

售样品中除齐二药生产的该批次亮菌甲素注射液检测到二

甘醇 k稀释 tsss倍 lo其他厂家亮菌甲素注射液和其他产品

均未检出 ∀

表 1  样品中二甘醇含量的测定结果

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄¨§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

产品名称 生产企业 批  号 二甘醇含量

甘油氯化钠注射液 模拟自制 sys|st sqxu °ª# °�pt

甘油氯化钠注射液 山东某厂 ⁄sxszstst 未检出

甘油果糖注射液 山东某厂 sxs|ss 未检出

开塞露 浙江某厂 sxtusv 未检出

亮菌甲素注射液 云南某厂 sxtusu 未检出

亮菌甲素注射液 齐二药 sysvsxst vtx °ª# °�pt

3q2  先后试用了 ≥∞vs柱 !°∞�2us� 柱和键合 yh 氰丙基 2

|yh二甲基聚硅氧烷毛细管柱 o以分离度和拖尾因子考察 o

以后者为优 ∀

3q3  甘油 !tou2丙二醇均为用途广泛的药用辅料 o也常用于

注射制剂 o因静脉注射生物利用度高 o因此对含甘油制剂的

产品进行二甘醇含量考察有积极意义 ∀

3q4  以信噪比 tsk≥r�� tsl计 o本方法定量限为 tx ±ª∀
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  复方丙睾软膏为妇科外用药 ∀主要用于治疗外阴白斑

症 ∀其制剂为含有丙酸睾丸素 !氢化可的松等的软膏剂 o丙酸

睾丸素是其主成分之一 ≈t  ∀中国药典对丙酸睾丸素原料的含

量测定采用高效液相色谱法 ≈u  ∀笔者建立了高效液相色谱法

测定医院制剂复方丙睾软膏中丙酸睾丸素含量的方法 o结果

表明 o本方法简便 !快速 !准确 o可用于制剂的质量控制 ∀

1  仪器与试药

1q1  仪器

日本岛津高效液相色谱仪 k包括 }�≤ 2y�输液泵 o≥°⁄2

y�∂可调波长紫外检测器 o≥≤�2y�色谱系统控制器 o���≥2

×�� 色谱工作站 l~� 2xs型溶剂过滤器 ∀ y tv °°有机溶媒

系 sqwxΛ°针头式样品过滤器等 ∀

1q2  试药

丙酸睾丸素对照品 k中国药品生物制品检定所 l~复方丙

睾软膏 ≈本院制剂 o批准文号 }津药制 kusstl�第 {x|tu{zx

号  ~甲醇 k色谱纯 lo其他试剂均为分析纯 ∀

2  实验方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }�µ²°¤¶¬̄2≤t{ uxs °° ≅ wqy °°ox Λ°~流动相 }甲

醇 2水 k{sΒusl~流速 }t °�# °¬±
pt
~检测波长 }uwt ±°~灵敏

度 }sqstk��ƒ≥l~进样量 us Λ�∀

2q2  标准溶液的配制

精密称取丙酸睾丸素对照品 us °ªo置于 tss °�量瓶

中 o用甲醇溶解定容配制成 uss Λª# °�
pt的丙酸睾丸素标

准储备液 ∀

2q3  标准曲线测定

精密吸取丙酸睾丸素标准储备液 sqsxosquxosqxotqso

uqxowqsoxqs °�o分别置 ts °�量瓶中 o用甲醇稀释至刻度 o

摇匀 o使其成为 toxotsousoxso{sotss Λª# °�
pt
o取 us Λ�

进样 o记录色谱图 ∀以丙酸睾丸素峰面积为纵座标 o丙酸睾

丸素浓度为横座标作标准曲线 o其回归方程为 }Ψ � {wxu. y n

uyuzyΞ, ρ� sq||| |∀在 t ∗ tss Λª# °�
pt范围内线性关系

良好 ∀

2q4  精密度试验

精密吸取丙酸睾丸素线性关系项下的标准储备液 tqs

°�o置于 ts °�量瓶中 o共 y份 o用甲醇稀释至刻度 o摇匀 o使

其成为 us Λª# °�
pt
o取 us Λ�进样 o记录色谱图 ∀结果丙酸

睾丸素峰面积 � ≥⁄为 sqy{h ∀

2q5  稳定性试验

精密吸取丙酸睾丸素线性关系项下的标准储备液 squxo

tqsowqs °�o分别置 ts °�量瓶中 o各 x份 o用甲醇稀释至刻

度 o摇匀 o使其成为 xouso{s Λª# °�
pt
o取 us Λ�进样 o记录

色谱图 ∀考察本品低 !中 !高 v中浓度日内稳定性 o� ≥⁄分别

为 tqtxh otqvyh osqx{h ∀同法每日测定 t次 o连续测定 x

§o考察日间稳定性 o� ≥⁄分别为 tqtsh otqv|h osqv|h ∀

2q6  重复性试验

精密称取搅匀的同一批复方丙睾软膏样品 sqts ªk约相

当于丙酸睾丸素 us °ªlo置 tss °�量瓶中 o共 y份 o加适量

甲醇于超声波仪上超声提取 tx °¬±o放置室温后用甲醇定

容 o摇匀后用 y tv °°有机溶媒系 sqwx Λ°针头式样品过滤

器过滤 o分别取续滤液 tqs °�置 ts °�量瓶中 o加甲醇定

容 ∀取 us Λ�进样 o测定丙酸睾丸素的含量 o� ≥⁄为 tquyh ∀

2q7  空白基质的制备及回收率试验

按处方 o除丙酸睾丸素外 o取十八醇 !凡士林 !羊毛脂加

热使融化 o放冷至 xs以下 o制成 �液 ∀另取氢化可的松 !氯

霉素置乳钵中研细过 tus目筛 o加鱼肝油研匀 o再加入等量

的 �液研匀后 o分次加入 �液全量搅拌均匀即得 ∀

精密称取上述空白基质 k按复方丙睾软膏处方中丙酸睾

丸素含量的 {sh otssh otush o加入丙酸睾丸素对照品 o搅

匀后 o精密称取样品 sqts ª置于 tss °�量瓶中 o加适量甲醇

于超声波仪上超声提取 tx °¬±o放置室温后用甲醇定容 o摇

匀后 o按 / uqy0项下操作 ∀计算回收率 o见表 t∀

表 1  回收率试验结果 kν � xl

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � xl

加入量 r°ª 测定量 r°ª 平均回收率 rh � ≥⁄rh

ty txqzx |{qww squy

us t|qyz |{qvx squw

uw uvqw{ |zq{v sqvu

2q8  样品测定

精密称取 v批搅匀的复方丙睾软膏样品 sqts ªk按处方

量约相当于丙酸睾丸素 us °ªlo置 tss °�量瓶中 o加适量甲

醇于超声波仪上超声提取 tx °¬±o放置室温后用甲醇定容 o

摇匀后用 y tv °°有机溶媒系 sqwx Λ°针头式样品过滤器

过滤 o取续滤液 tqs °�置 ts °�量瓶中 o加甲醇定容 ∀取 us

Λ�进样 o计算含量 o见表 u∀

表 2  样品含量测定结果 kν � xl

Ταβ 2  ×«̈ ¶¤°³̄¨²©¦²±·̈±·§̈ ·̈µ°¬±¨kν � xl

样品批号 测得量 rh � ≥⁄rh

ussys{su t|qzv sqwu

ussys{sv t|qy{ squ{

ussys|sy t|qyv squx

3  讨论

3q1  本实验采用高效液相色谱法测定复方丙睾软膏中丙酸

睾丸素含量 o经过方法学研究确定的色谱条件 o其软膏剂基

质不干扰测定 ∀

3q2  在样品测定中 o软膏剂在超声波仪上超声助溶后 o放置

室温后用甲醇定容 o然后最好在冰浴中放冷 o冷却后应立即

过滤 o以除去沉淀基质 ∀

3q3  本方法取样量少 o方法简便 o灵敏度高 o结果准确 o变异

性小 ∀本法也可适用于含有丙酸睾丸素的其他剂型含量测

定 ∀
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