
2q9  样品含量测定

取供试品溶液和对照品溶液各 sqv Λ�o注入气相色谱

仪 o按照上述色谱条件进行测定 o内标法计算样品含量 o结果

见表 v∀

表 3  样品含量测定结果 k按标示量计 l

Ταβ 3  ×«̈ ¦²±·̈±·¶²©° ±̈·«²̄o¥²µ± ²̈̄ ¤±§·«¼°²̄ ¬± ¶¤°³̄ ¶̈

批  号 薄荷脑 rh 冰片 rh 麝香草酚 rh

systst |vqu |vqw |wq{

ussxsxsx zqt zqs ytqs

ussxsysw zq| {qs zwqv

3  讨论

3q1  现行国家药品标准没有对止痒消炎水中薄荷脑 o冰片 o

麝香草酚的含量进行测定 o就无法控制产品的质量 o正如某

企业的三个成分的含量 o如果该企业没有改变处方的话 o测

定结果表明此三种成分的实际投料量大大低于标准规定量 o

因此有必要建立含量测定方法 ∀本实验采用气相色谱法对

其含量进行测定 o操作简便 o省时 o重复性好 o结果准确 o可有

效地控制止痒消炎水的质量 ∀

3q2  利用样品与对照品保留时间一致 o可同时对薄荷脑 o冰

片 o麝香草酚进行气相色谱鉴别 ∀
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摘要 }目的  建立复方盐酸林可霉素凝胶中尿囊素和林可霉素的的含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法 ∀色谱柱为

�²µ¥¤¬≥¤¬kwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°lo流动相为乙腈 2水 kwsΒyslo流速为 sq{ °�# °¬±
pt
o柱温为 us ε o检测波长为 utw ±°∀

结果  尿囊素和林可霉素浓度分别在 zq{z ∗ z{qzu °ª# �
pt和 tuqyv ∗ {{qwt °ª# �

pt内线性关系良好 oρ分别为 sq||| |和

sq||| u~平均回收率分别为 tstqzh o|zqxh o� ≥⁄分别为 tqy{h otqyxh kν � |l∀结论  该方法操作简便 !快速 !准确 o可用

于同时测定复方盐酸林可霉素凝胶中尿囊素和林可霉素的含量 ∀
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算 o结果见表 u∀

表 1  回收率试验结果 kν � |l

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·kν � |l

化学成分
加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均

回收率 rh

� ≥⁄

rh

尿囊素 tqyt tqyz tsvq{

tqyt tqy{ tswqu

tqyt tqyy tsvqw

uqtu uqtx tstqu tstqz tqy{

uqtu uqtv tssqy

uqtu uqtt ||qx

uqww uqw{ tstqz

uqww uqwy tssq{

uqww uqww tssqt

林可霉素 {q{| {q{w ||qw

{q{| {q{t ||qt

{q{| {q{x ||qy

ttqt tsqyz |yqt

ttqt tsqx{ |xqv |zqxs tqyx

ttqt tsqyw |xq|

tvquu tuq|w |zq|

tvquu tuq{t |yq|

tvquu ttq{w |zqt

表 2  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批号
尿囊素

含量 rh � ≥⁄rh

林可霉素

含量 rh � ≥⁄rh

sytttst |zq| sqxy |{q{ sqw{

sytttsu |yq| sqvu |{qs squs

sytttsv |yqw sqws |zq{ sqv{

3  讨论

3q1  检测波长的确定

对尿囊素紫外光谱图进行分析后发现尿囊素在 usw ∗

uty ±°都有吸收 o查阅相关文献 ≈v 
o林可霉素在 utw ±°处吸

收较好 o为使两组分有较接近的吸收度值 o而且又在最大吸

收附近 o故而确定 utw ±°为检测波长 ∀

3q2  色谱柱的选择

用 � ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥kwqy °° ≅ tss °°ox Λ°lo尿囊素保留

时间较短 o在 t °¬±左右 o这一时间段杂质峰溶剂峰较多 o易

受干扰 o故此柱子不适合分离此样品 ∀

选用 �²µ¥¤¬ ≤¤µ¥²«¼§µ¤·̈kwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°lo发

现尿囊素的保留时间在 tv °¬±左右 o但过几天重做时发现保

留间缩短为 y °¬±左右 o怀疑柱子受到破坏 ∀

选用 �²µ¥¤¬≥¤¬kwqy °° ≅ uxs°°ox Λ°lo尿囊素保留时

间在 uqu °¬±左右 o而且两组分峰形都较好 o分离度达到要求 ∀

3q3  流动相的选择

用 �²µ¥¤¬≥¤¬kwqy °° ≅ uxs °°ox Λ°l色谱柱 o先考察乙

腈 2sqsth磷酸二氢钠 o当乙腈 2sqsth磷酸二氢钠 kwsΒysl时

尿囊素和林可霉素的保留时间和峰形都较理想 ~后考察乙腈 2

水 o发现当乙腈 2水 kwsΒysl时尿囊素和林可霉素的保留时间

和峰形也较理想 o由于流动相中含盐越少 o越有利于延长色谱

柱寿命 ≈y 
o故选用不含盐的乙腈 2水 kwsΒysl作为流动相 ∀

3q4  复方盐酸林可霉素凝胶中主要成分是尿囊素和盐酸林

可霉素 o处方中盐酸林可霉素是按林可霉素计的 o故本实验

选择直接测定林可霉素的含量 ∀

Ρ ΕΦΕΡ ΕΝΧΕΣ

≈1  ��� �o÷�∞ � � q � ¶̈̈¤µ¦« ²± ¶¼±·«̈ ¶¬¶²©¤̄ ¤̄±·¬²±≈� q≥«¤±2

§²±ª≤«̈ ° �±§k山东化工 lousswovvkvl}ts2ttq

≈2  ≤�∞�÷ ± o��� ≠ ≠ o×��� �q �̈ º §̈¬·¬²± ²©³«¤µ°¤¦²ª±²¶¼

k新编药物学 l≈�  qtx·«q §̈q� ¬̈­¬±ª}° ²̈³̄ χ̈¶� §̈¬¦¤̄ °∏¥̄¬¶«2

¬±ª�²∏¶̈oussv}|xq

≈3  ≤«q°kussxl ∂ ²̄ µ k中国药典 ussx年版 q二部 l ≈ ≥ qussx}

xvtq

≈4  ≥����ƒ�∞�⁄ ��o �ƒƒ∞� � • q ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©¤̄ ¤̄±·²¬± ¬±

¥²√¬±¨°¬̄® ¥¼ «¬ª«2³̈ µ©²µ°¤±2 ¦̈ ¬̄́∏¬§¦«µ²°¤·²ªµ¤³«¼≈� q �

≤«µ²°¤·²ªµ�o t||{ozsy}vwu2vwyq

≈5  �∞�� �∞ ≥ �o ⁄�°� � ×o � ∞� � � � � o εταλq �°³µ²√ §̈� °�≤

° ·̈«²§©²µ·«̈ ¶¬°∏̄·¤± ²̈∏¶§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¤̄ ¤̄±·²¬±o∏µ¬¦¤¦¬§

¤±§¦µ̈¤·¬±¬±¨¬± ¦¤··̄̈ ∏µ¬±¨ ≈� q�≤«µ²°¤·²ªµ�o ussyo{vu}

tvw2tvzq

≈6  °∞�� �o�∞ • � o×�� � q≥oετ αλq ≥¬°∏̄·¤± ²̈∏¶§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

²©·«̈ ¦²±·̈±·¶²©²¬¤̄¤·̈¤±§¦¬·µ¤·̈¬± «∏°¤± ∏µ¬±¨¥¼ � °2� °�≤

≈� q≤«¬± �� ²§ �³³̄ °«¤µ° k中国现代应用药学 lousszouw

ktl}zu2zwq

收稿日期 }ussz2s|2u|

欢迎订阅 uss{年 5中国药物化学杂志 6

5中国药物化学杂志 6是由沈阳药科大学与中国药学会共同主办 !沈阳药科大学承办 !国内惟一专门反映药物化学学科的

科技成果与科研动态的专业性学术期刊 ∀本刊设有研究论文 !研究简报 !快报 !新药信息 !综述等栏目 o涉及新药研究 !药物合

成方法 !合成工艺改进 !天然药物有效成分研究 !重要药物中间体合成等内容 ∀本刊被美国化学文摘 k≤�l等文摘性刊物收录 o

为自然科学核心期刊 ∀本刊为双月刊 !大 ty开 !{s页 o每期定价 {qss元 ∀国内邮发代号 {2tsto国外发行代号 �� x||t∀欢迎

广大读者通过当地邮局订阅 ∀

本刊地址 }沈阳市文化路 tsv号   邮编 }ttssty

联系电话 }suw2uv|{ys{uosuw2uv||wxws  传真 }suw2uv|{ys{y

∞2°¤¬̄}½ª¼«� ¦«¬±¤­²∏µ±¤̄q± ·̈q¦±

#|sx#中国现代应用药学杂志 ussz年 tu月第 uw卷第 y期                ≤«¬± �� �°oussz ⁄ ¦̈̈°¥̈ µo∂ ²̄quw �²qy




