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反相高效液相色谱法测定水溶性奥硝唑栓含量

吴巧爱 浙江大学医学院附属妇产科医院 杭州

摘要 目的  建立反相高效液相色谱法测定栓剂中奥硝唑含量的方法 ∀方法  色谱柱为 ¬ ≤ 柱 流动相为乙腈 2 磷

酸 Β 流速为 # 检测波长为 ∀结果  奥硝唑在 ∗ Λ # 浓度范围内线性关系良好 ρ

平均回收率 ? ∀结论  该方法操作简便 结果准确 可用于奥硝唑栓的质量控制 ∀

关键词 奥硝唑 高效液相色谱 栓剂
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  奥硝唑 是新一代硝基咪唑类衍生物 其疗效

确切 !不良反应小 ≈ ∀口服奥硝唑能治疗由厌氧菌引起的阴

道感染 其制成的栓剂对治疗女性生殖道感染安全 !有效 ≈ ∀

笔者研制了新型水溶性基质奥硝唑栓剂 内含奥硝唑 !聚乙

二醇 和聚乙二醇 并用反相高效液相色谱法测定了

奥硝唑栓中的奥硝唑含量 现报道如下 ∀

1  仪器与试药

型高效液相色谱仪 公司 奥硝唑对照品

中国药品生物制品鉴定所 奥硝唑原料 南京海陵药业

聚乙二醇 !聚乙二醇 °∞ °∞ 上海浦东东

南化工厂 其他试剂为色谱纯或分析纯 ∀

2  栓剂处方及制备

称取 °∞ !°∞ 适量 置 ε 水浴上加热使熔

化 待温度降至约 ε 时 分次加入奥硝唑细粉 迅速搅

拌至将凝固 注入栓模中 凝固 !刮平 !取出包装即得 ∀共制

成 粒 ∀

3  含量测定方法与结果

3 1  色谱条件

色谱柱 ¬ ≤ 柱 流动相 乙腈 2 磷酸 Β

用三乙胺调节 至 流速 # 检测波长

柱温 室温 进样量 Λ ∀

3 2  标准曲线的制备

精密称取 ε 干燥至恒重的奥硝唑对照品 用

甲醇溶解后定容于 量瓶中 ∀各精密吸取奥硝唑液分

别置于 量瓶中 加甲醇至刻度 摇匀 制备得奥硝唑浓

度为 Λ # 的系列标准溶液 ∀在

/ 0项色谱条件下进样 以峰面积为纵坐标 所测成分浓度

为横坐标绘制标准曲线 得奥硝唑的回归方程为

≤ ρ 在 ∗ Λ # 浓度范围内呈

良好的线性关系 色谱图见图 ∀

图 1  奥硝唑栓剂的高效液相图谱

Φιγ 1  ° ≤ ∏

3 3  供试品处理

取 粒栓剂 加流动相约 微温至 ε 使其溶

解 超声振荡 冷至室温 加流动相定容至 摇

匀 过滤 精密量取续滤液 置于 量瓶中 定容

后进样 ∀基质对测定没有干扰 奥硝唑得到较好分离 保留

时间为 ∀

3 4  回收率与精密度试验
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精密称取奥硝唑对照品 加入按比例已称定的空

白基质中 并用流动相溶解后定容于 量瓶中 摇匀

过滤 精密量取续滤液适量 按 / 0项下方法操作 配成

种不同浓度溶液 按上述色谱条件进样 根据回归方程计算 ∀

结果 奥硝唑平均回收率为 ≥⁄ ∀

按 / 0项下方法处理样品 日内重复测定 次 测得奥

硝唑的日内相对标准差为 另取 / 0项下方法处理

的样品重复测定 测得奥硝唑的日间相对标准差为

∀

3 5  样品含量测定

在一批栓剂中取 粒 用流动相溶解并定容于

量瓶中 按 / 0项下方法操作 进样 Λ 根据标准曲线

计算含量 ∀结果 栓剂中奥硝唑的含量为标示量的 ?

∀

4  讨论

本栓剂所用基质为水溶性基质 其成分为聚乙二醇

和聚乙二醇 ∀试验证明 在本实验所述色谱条件下 基

质不影响主药含量测定 ∀流动相选用乙腈 2磷酸系统 可在

内出峰完毕 ∀但奥硝唑的峰形出现拖尾 在系统中加入

三乙胺调节 至 拖尾程度有改善 ∀本测定方法简便

主药成分不需提取分离 直接对栓剂溶解过滤后即可进样

所用流动相组成简单 ∀因此 本方法含量测定准确 !重复性

好 !精密度高 具有较好的推广应用价值 ∀
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藿香祛暑软胶囊质量标准研究

杜建红 张虹 山西生物应用职业技术学院 太原

摘要 目的  建立藿香祛暑软胶囊的质量标准 ∀方法  采用薄层色谱法对广藿香 !丁香 !白芷 !陈皮进行定性鉴别 采用高效

液相色谱法测定橙皮苷的含量 ∀结果  薄层图谱斑点清晰 阴性对照无干扰 橙皮苷在 ∗ Λ 范围内线性关系良

好 ρ 回收率在 ∗ 之间 ∀结论  该方法专属性强 灵敏度高 重复性好 运用薄层色谱法和高效液相色谱法

对藿香祛暑软胶囊进行质量控制的结果是可信的 ∀

关键词 藿香祛暑软胶囊 丁香酚 !欧前胡素 !橙皮苷 薄层色谱法 高效液相色谱法
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  藿香祛暑软胶囊是由广藿香 !香薷 !白芷 !紫苏叶 !苍术 !

丁香 !陈皮 !大腹皮 !法半夏 !茯苓 !生姜 !甘草十二味中药组

成的 具有祛暑化湿 解表和中的作用 ∀用于内蕴湿滞 受暑

感寒引起的恶寒发热 !头痛无汗 !四肢酸懒 !恶心呕吐 !腹痛

腹泻 ∀为了更好地控制产品内在质量 本实验采用 × ≤法对

制剂中的广藿香 !丁香 !白芷 !陈皮进行了定性鉴别 采用

° ≤法对制剂中橙皮苷进行了含量测定 ∀

1  仪器和试药
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