
2 9  样品含量测定

取供试品溶液和对照品溶液各 Λ 注入气相色谱

仪 按照上述色谱条件进行测定 内标法计算样品含量 结果

见表 ∀

表 3  样品含量测定结果 按标示量计

Ταβ 3  ×

批  号 薄荷脑 冰片 麝香草酚

3  讨论

3 1  现行国家药品标准没有对止痒消炎水中薄荷脑 冰片

麝香草酚的含量进行测定 就无法控制产品的质量 正如某

企业的三个成分的含量 如果该企业没有改变处方的话 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

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 操作简便 省时 重复性好 结果准确 可有

效地控制止痒消炎水的质量 ∀

3 2  利用样品与对照品保留时间一致 可同时对薄荷脑 冰

片 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

¬≥ ¬ ≅ Λ 流动相为乙腈 2水 Β 流速为 # 柱温为 ε 检测波长为 ∀

结果  尿囊素和林可霉素浓度分别在 ∗ # 和 ∗ # 内线性关系良好 ρ分别为 和

平均回收率分别为 ≥⁄分别为 ν ∀结论  该方法操作简便 !快速 !准确 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 结果见表 ∀

表 1  回收率试验结果 ν

Ταβ 1  ∏ √ ν

化学成分
加入量 测得量 回收率 平均

回收率

≥⁄

尿囊素

林可霉素

表 2  样品含量测定结果 ν

Ταβ 2  ⁄ ∏ ν

批号
尿囊素

含量 ≥⁄

林可霉素

含量 ≥⁄

3  讨论

3 1  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 ∗

都有吸收 查阅相关文献 ≈ 林可霉素在 处吸

收较好 为使两组分有较接近的吸收度值 而且又在最大吸

收附近 故而确定 为检测波长 ∀

3 2  色谱柱的选择

用 ⁄≥ ≅ Λ 尿囊素保留

时间较短 在 左右 这一时间段杂质峰溶剂峰较多 易

受干扰 故此柱子不适合分离此样品 ∀

选用 ¬ ≤ ≅ Λ 发

现尿囊素的保留时间在 左右 但过几天重做时发现保

留间缩短为 左右 怀疑柱子受到破坏 ∀

选用 ¬≥ ¬ ≅ Λ 尿囊素保留时

间在 左右 而且两组分峰形都较好 分离度达到要求 ∀

3 3  流动相的选择

用 ¬≥ ¬ ≅ Λ 色谱柱 先考察乙

腈 2 磷酸二氢钠 当乙腈 2 磷酸二氢钠 Β 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 发现当乙腈 2水 Β 时尿囊素和林可霉素的保留时间

和峰形也较理想 由于流动相中含盐越少 越有利于延长色谱

柱寿命 ≈ 故选用不含盐的乙腈 2水 Β 作为流动相 ∀

3 4  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 处方中盐酸林可霉素是按林可霉素计的 故本实验

选择直接测定林可霉素的含量 ∀
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