
选用甲醇超声处理样品 ∀索式提取含量较低的原因有待进

一步考察 ∀将样品分别用 甲醇超声处理

结果表明 样品超声处理 时橙皮苷含量

最高 ∀
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° ≤测定硝酸咪康唑尿素乳膏中硝酸咪康唑的含量

黄巧玲 杭州市第三人民医院 杭州

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定硝酸咪康唑尿素乳膏中硝酸咪康唑的含量 ∀方法  ×≤ 2≤ 1 ≅

Λ 色谱柱 流动相 1 醋酸铵溶液 2乙腈和甲醇 Β 混合液 1 Β 1 流速 1 # 检测波长 ∀结果

 硝酸咪康唑在 1 ∗ 1 # 的浓度内线性关系良好 ρ 1 平均回收率为 1 ≥⁄ 1 ν

∀结论  此法操作简便 !结果准确 !精密度好 可用于硝酸咪康唑尿素乳膏的质量控制 ∀

关键词 ° ≤ 硝酸咪康唑 硝酸咪康唑尿素乳膏

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµ ινατιον τηε Χοντεντ οφΜιχοναζολε Νιτρατε ιν Μιχοναζολε Νιτρατε ανδ Υρεα Χρεαµ βψ ΗΠΛΧ

± 2 (Τηε Τηιρδ Πεοπλε. σΗοσπιταλοφ Ηανγζηου, Ηανγζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ° ≤

≤ ΜΕΤΗΟ∆ Σ × ×≤ 2≤ ∏ 1 ≅ Λ ∏ 1 ∏ 2

∏ 2 2 1 Β 1 Β 1 × 1 # √
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≤
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  硝酸咪康唑尿素乳膏为我院皮肤科外用制剂 方中尿素

具有抗菌 !角质溶解 !止痒及促进皮肤穿透等作用 ≈ 硝酸咪

康唑为咪唑类抗真菌药 对许多临床致病真菌如白色念珠菌

等深部真菌和一些表皮癣菌 !酵母菌均有良好的抗菌作

用 ≈ 油包水基质可以滋润干燥皮肤 !改善皮肤角化和皲裂 ∀

临床主要用于角化型手足癣 !手足皲裂等的治疗 ∀本制剂的

质量标准中原无含量测定项 笔者采用高效液相色谱法 通

过摸索测试参数和条件 建立了可用于测定我院制剂硝酸咪

康唑尿素乳膏中硝酸咪康唑的含量测定方法 ∀并进行了方

法学研究 回收率高 精密度好 ∀

1  仪器与试药

高效液相色谱仪 ∀硝酸咪康唑对照品由中

国药品生物制品检定所提供 ∀甲醇 !乙腈为色谱纯 其他试

剂为分析纯 水为纯化水 ∀硝酸咪康唑尿素乳膏为我院自制

浙药制 批号为 ! ! ∀

2  方法与结果

211  色谱条件

×≤ 2≤ 1 ≅ Λ 1 醋酸铵

溶液 2乙腈和甲醇 Β 混合液 1 Β 1 为流动相 流速

1 # 进样量 Λ 检测波长为 ∀

212  溶液的配制

21211  供试品溶液的制备  取样品约 1 相当于含硝酸

咪康唑 精密称定 置 量瓶中 加甲醇 2氯仿 Β

稀释至刻度 摇匀 滤过 取续滤液作为供试品溶液 ∀
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21212  对照品溶液的制备  取硝酸咪康唑对照品适量 加甲

醇 2氯仿 Β 制成每 含 的溶液 作为对照品溶液 ∀

21213  空白基质溶液的制备  按处方比例称取辅料 同供试

液的配制方法制成空白基质溶液 不含硝酸咪康唑 即得 ∀

213  干扰试验

分别精密吸取对照品溶液 !供试品溶液及空白基质溶液

各 Λ 注入液相色谱仪 测定结果见图 结果显示 供试

品色谱中 在与对照品色谱相应的位置上 显相同的色谱峰

空白基质溶液在相应的位置上无干扰色谱峰 说明空白基质

对测定结果无干扰 ∀

图 1  ° ≤色谱图

空白样品 对照品 ≤ 样品 硝酸咪康唑

Φιγ 1  ° ≤

∏ ≤ 2

214  线性关系考察

精密称取硝酸咪康唑对照品适量 用氯仿 Β甲醇 Β 溶

解制成 1 # 然后用氯仿 Β甲醇 Β 稀释成浓度

为 1 1 1 1 1 1 1 # 的溶液 ∀各取

Λ 注入液相色谱仪中测定 ∀以峰面积为纵坐标 ψ 以

浓度 # 为横坐标 ξ)作线性回归 ∀回归方程为 : ψ

1 ≅ ξ 1 ≅ ; ρ 1 ∀结果表明 硝

酸咪康唑在浓度为 1 ∗ 1 # 内峰面积与

浓度呈良好的线性关系 ∀

215  稳定性试验

精密称取同一批号的供试品 份 每份约 1 按

/ 1 1 0方法制成供试品溶液 按选定的色谱条件 于 1

1 1 1 分别取 Λ 注入液相色谱仪中测定峰面

积 计算供试品中硝酸咪康唑的含量 ∀三份供试品 次含量

测定结果的 ≥⁄ ν 分别为 1 1 1

1 和 1 ∀表明供试品溶液在 内稳定性好 ∀

216  精密度试验

精密吸取同一对照品溶液 Λ 连续进样 次 以硝酸

咪康唑峰面积计算 ≥⁄为 1 ν 符合精密度试验

要求 ∀

217  重复性试验

精密称取同一批号的供试品 份 每份约 1 按

/ 1 1 0方法制成供试品溶液 按选定的色谱条件 测定峰面

积 计算供试品中硝酸咪康唑的含量为 1 ≥⁄为

1 ν ∀

218  回收率试验

取硝酸咪康唑对照品与空白基质 按处方工艺制成相当

于含主药浓度 的三份样品 以 硝酸

咪康唑为 按选定的方法测定 计算回收率 结果见

表 ∀

表 1  回收率试验测定结果 ν

Ταβ 1  ∏ √ ν

编号
加入量 测得量 回收率 平均回

收率
≥⁄

219  样品含量测定

取本品约 1 精密称定 置 量瓶中 加甲醇 2氯

仿 Β 稀释至刻度 摇匀 滤过 取续滤液 Λ 注入液相

色谱仪 记录色谱图 另取硝酸咪康唑对照品 精密称

定 置 量瓶中 加甲醇 2氯仿 Β 稀释至刻度 摇匀

同法测定 ∀按外标法以峰面积计算 ∀结果见表 ∀

表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  ⁄ ∏

批号 含量 标示量
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3  讨论

311  流动相的选择

文献 ≈ 2 采用甲醇 2乙腈 2 1 醋酸铵 1 Β 1 Β !

甲醇 2水 Β ! 1 # 硼砂溶液 2甲醇 Β !甲

醇 2 1 醋酸铵溶液 Β 为流动相测定硝酸咪康唑含

量 本实验分别用以上流动相进行试验 结果表明在本实验

条件下用甲醇 2乙腈 2 1 醋酸铵 1 Β 1 Β 峰形较好

对流动相的比例进行了调整 最后选择 1 醋酸铵溶液 2乙

腈和甲醇 Β 混合液 1 Β 1 为流动相 效果满意 ∀

312  提取方法的选择

文献报道类似剂型的制剂中硝酸咪康唑的提取方法有

≠用甲醇 2氯仿 Β 作溶剂 室温直接溶解样品 ≈ 分别

用甲醇 !流动相 !无水乙醇等作溶剂 在不同温度的水浴中加

热溶解 ψ冷却至室温 ψ冰浴冷却 以上 ψ重复提取

次处理样品 ≈ 2 ∀由于硝酸咪康唑在甲醇中略溶 在乙醇中

微溶 在甲醇 2氯仿 Β 中易溶 ≈ 本实验选择方法 ≠ 对供

试品进行处理 结果发现用甲醇 2氯仿 Β 作溶剂 在室温

下 少作振摇 乳膏即均匀分散 经 1 Λ 有机膜滤过后

滤液即为无色澄清液体 用续滤液进样 系统稳定 未出现柱

压升高等污染色谱柱的现象 ≈ ∀与传统的提取方法比较 具

有方法简单 !快捷等优点 ∀

313  在本实验条件下 制剂中另一有效成分尿素 不干扰硝

酸咪康唑的测定 其他辅料在相应位置上也无干扰峰 理论

塔板数按硝酸咪康唑峰计算不低于 以上各项指标均

符合药典的有关规定 ∀

采用 ° ≤法对硝酸咪康唑尿素乳膏中硝酸咪康唑的

含量进行测定 经过方法学的评价 证明该法稳定 !准确 !可

靠 可用于本制剂中硝酸咪康唑的含量测定 ∀
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原子吸收光谱法测定不同产地白术中的重金属含量

吕良忠 沈国芳 1浙江省人民医院 杭州 1杭州市药品检验所 杭州

摘要 目的  考察白术药材的重金属含量情况 ∀方法  收集 个不同产地的白术样品 以原子吸收光谱法测定样品中的铅 !

镉 !铜 !砷和汞的含量 ∀结果  所有样品的铅 !铜 !砷 !汞的含量均未超出限量范围 但有 个产地的镉含量超出限量 ∀结论  

个产地白术药材的重金属镉含量有超标存在 应引起高度重视 ∀

关键词 白术 重金属 原子吸收光谱
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