
比药品溶液中盐酸苯海拉明 k�l与氢溴酸右美沙芬 k≠ l斑点

的位置 o在 ts ε ∗ vs ε k或高于 vs ε l时 o可能存在三种情

况 }�在 ≠下或 �与 ≠重叠或 �在 ≠上 o从而使它们之间的

分离度或斑点顺序发生改变 o所以在判定结果时 o除考察 � ©

外 o还应注意不同成分斑点颜色的细微差别 ∀为了保证相对

� ©值的顺序的稳定 o必须控制层析温度 ∀ us ε 时 o盐酸伪麻

黄碱 � ©值 sq{uyo氢溴酸右美沙芬 � ©值 sqv|to盐酸苯海拉

明 � ©值 squyt∀

4  结论

我们所研制的薄层色谱控温仪具有如下主要功能 }恒

温 !升温 !降温 !程序线性变温 !计时等多种功能 ~用于确定薄

层色谱分离的 � ©值 ~用于确定新建薄层色谱方法的适用温

度范围 ~提高被分离物质绝对 � ©与相对 � ©的稳定性 ~有助

于重现 ussx版药典附录规定的薄层色谱系统适用性试验条

件 ~提高中药指纹图谱的重复性 k分离度 o展开时间等 l ~初

步推测高效液相色谱条件 ∀

薄层色谱控温仪不但可以在药物快速分析中获得应用 o

也可以在食品分析 o农药分析中获得应用 o因为在固定的条

件下可以获得重现的 � ©值 ∀
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摘要 }目的  制备环丙沙星 2奥硝唑复方栓剂并建立其含量测定方法 ∀方法  以 °∞�wsso°∞�ysss为基质 o熔融法制备环丙沙

星 2奥硝唑复方栓剂 o采用高效液相色谱法进行含量测定 ∀结果  制备得到水溶性基质的环丙沙星 2奥硝唑复方栓剂 ~环丙沙

星在 wtqy ∗ wty Λª# °�
pt浓度范围内线性关系良好 kρ� sq||| tlo平均回收率为 k|{qwx ? sqxth lh ~奥硝唑在 wv ∗ wvs

Λª# °�
pt浓度范围内线性关系良好 kρ� sq||| ylo平均回收率为 k|{qzs ? sqw|lh ∀结论  该制备工艺简单 o含量测定方法

操作简便 o测定结果准确可靠 o可用于复方环丙沙星栓剂的质量控制 ∀
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kρ� sq||| tl ¤±§wv ∗ wvs Λª# °�
pt

kρ�
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  细菌性阴道病是妇科常见疾病之一 o其特征为阴道生态

环境的改变 o患者阴道内乳酸杆菌的优势地位被加德纳阴道

杆菌或混合性厌氧菌群所取代 ≈t  ∀临床上治疗细菌性阴道

病多采用局部给药治疗 ∀环丙沙星 k¦¬³µ²©̄²¬¤¦¬±l属于喹诺

酮类抗生素 o对革兰阴性菌具有很强的抗菌活性 o对衣原体

也有抗菌作用 ∀奥硝唑 k²µ±¬§¤½²̄ l̈是第三代新型硝基咪唑

类衍生物 o能治疗由厌氧菌引起的阴道感染 o其制成的栓剂

对治疗女性生殖道感染安全 !有效 ≈u  ∀因此 o我们研制了以

°∞�wss和 °∞�ysss水溶性基质为基础的新型环丙沙星 p奥

硝唑复方栓剂 o以期为临床治疗混合细菌感染性阴道炎提供

新的制剂品种 ∀

国内外已有文献报道用高效液相色谱法分别测定环丙

沙星 ≈v 和奥硝唑的含量 ≈w 
o但由于 u种组分的液相色谱行为

差异较大 o迄今未见有同时测定这 u种组分的高效液相色谱

方法报道 o本研究建立了同时测定环丙沙星和奥硝唑含量的

高效液相色谱法 o作为环丙沙星 p奥硝唑复方栓剂的质量控

制手段 ∀

1  仪器与试药

�ª¬̄̈ ±·ttss高效液相色谱仪 o盐酸环丙沙星对照品 k中

国药品生物制品鉴定所 o纯度 }{wq|h o批号 }tvswxt p

ussvsulo盐酸环丙沙星原料 k南京海陵药业 o批号 usswsylo

奥硝唑对照品 k中国药品生物制品检定所 lo奥硝唑原料 k南

京海陵药业 o批号 usswsylo聚乙二醇 wssk°∞�wsso上海浦东

东南化工厂 lo聚乙二醇 ysssk°∞�yssso上海浦东东南化工

厂 lo其他试剂为色谱纯或分析纯 ∀

2  方法与结果

2q1  栓剂制备

称取 °∞�wsso°∞�ysss适量 ≈x 
o置于 zx ε 水浴上加热

使熔化 o待温度降至约 xs ε 时 o分次加入已过 y号筛环丙沙

星细粉 ux ª!奥硝唑细粉 us ªo迅速搅拌至将凝固 o注入事先

涂以液体石蜡栓模中 o凝固 !刮平 !取出即得 o共制成 tss粒 ∀

本品为微黄色圆锥形栓剂 o平均栓重约 uqu ªo用栓剂融变仪

进行检测 o均在 ws °¬±内全部融化 o符合中国药典 ussx年版

栓剂项下规定 ∀

2q2  含量测定

2q2q1  色谱条件

色谱柱 }�ª¬̄̈ ±·�²µ¥¤¬ ÷⁄�2≤t{
柱 kuxs °° ≅ wqy °°ox

Λ°l~流动相 }乙腈 2sqth磷酸 kvsΒzslo用三乙胺调节 ³�至

vqx~流速 }tqs °�# °¬±
pt
~检测波长 }vsx ±°~柱温 }室温 ~进

样量 }us Λ�∀

2q2q2  标准曲线的制备

精密称取干燥至恒重的盐酸环丙沙星对照品及奥硝唑

对照品各 us °ªo用超纯水溶解后定容于 ts °�量瓶中 o作为

环丙沙星及奥硝唑的标准贮备液 ∀精密吸取奥硝唑和环丙

沙星标准贮备液适量 o分别置于 ts °�量瓶中 o加超纯水至

刻度 o摇匀 o分别得环丙沙星浓度为 wtqyotswous{ouxsowty

Λª# °�
pt
o奥硝唑浓度为 wvo{yottuqxoutxowvs Λª# °�

pt

的系列标准溶液 o精密量取 us Λ�o进样 ∀以对照品的峰面积

为纵坐标 o所测成分浓度为横坐标绘制标准曲线 o得奥硝唑

的回归方程为 � � wq{xv x ≤ p uvqw{ kρ� sq||| ylo在 wv ∗

wvs Λª# °�
pt浓度内呈良好的线性关系 ~环丙沙星的回归方

程为 � � uq|v{ x ≤ p tuquuwkρ� sq||| tlo在 wtqy ∗ wty

Λª# °�
pt浓度内呈良好的线性关系 ∀

2q2q3  供试品处理

取栓剂 ts颗 o加超纯水约 wss °�o微温至 xs ε 使其溶

解 o超声振荡 x °¬±o冷至室温 o加超纯水定容至 xss °�o摇

匀 o过滤 o精密量取续滤液 sqx °�o置于 ts °�量瓶中 o加超

纯水后定容 o进样 ∀

2q2q4  方法专属性试验

按处方比例模拟制备空白栓剂 o取空白栓剂 ts颗 o按

/ uquqv0项处理样品 o进样 o作为空白图谱 o另取环丙沙星对

照品 !奥硝唑对照品及复方栓剂样品适量 o进样 o得相应的液

相图谱 ∀从各样品的液相图谱结果看 o基质对测定没有干

扰 o环丙沙星和奥硝唑得到较好分离 o保留时间分别为 vqswo

zqzt °¬±∀

2q2q5  回收率试验

精密称取相当于 ts颗栓剂的空白基质 o分别按处方比

例的 {sh otssh otush加入环丙沙星及奥硝唑对照品 o加超

#txv#中国现代应用药学杂志 uss{年 {月第 ux卷第 w期                ≤«¬± �� �°ouss{ �∏ª∏¶·o∂ ²̄qux �²qw



纯水约 wss °�o形成环丙沙星及奥硝唑对照品溶液高 !中 !低

浓度各三份 o按 / uquqv0项处理样品 o进样 o测定环丙沙星及

奥硝唑的加样回收率 o结果见表 to环丙沙星的平均加样回收

率为 k|{qwx ? sqxtlh o奥硝唑的平均加样回收率为 k|{qzs

? sqw|lh ∀

表 1  环丙沙星及奥硝唑回收率实验结果 kν � vl

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ µ̈¶∏̄·¶²©¦¬³µ²©̄²¬¤¦¬± ¤±§²µ±¬§¤½²̄¨

药物 加入量 rª 测得量 rª 回收率 rh � ≥⁄rh

环丙沙星 uqss tq|y |{qsw uqvz

uqxs uqwy |{qvt tq|{

vqss uq|z ||qsu tqu{

奥硝唑 tqys tqxz |{qvw tqxz

uqss tq|z |{qxt tqus

uqws uqvx ||quy tqvw

2q2q6  精密度考察

按 / uquqv0项下方法处理样品 o同日内重复测定 x次 o环

丙沙星的日内 � ≥⁄为 sqvyh o测得奥硝唑的日内 � ≥⁄为

squyh ~另取上述样品重复测定 x §o测得环丙沙星及奥硝唑

的日间 � ≥⁄分别为 sq{xh osqxxh ∀

2q2q7  样品含量测定

取三批栓剂各 ts粒 o精密称重 !求出平均栓重 o水浴熔

融 !搅匀 !冷凝 o按 / uquqv0项下方法操作 o进样 us Λ�o根据

标准曲线计算含量 ∀结果见表 u∀

表 2  样品含量测定结果 kν � vl

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

批号 环丙沙星 k标示量 h l 奥硝唑 k标示量 h l

ussyswsu tssqy| ? uqtt tstquv ? vqxs

ussyswsy tstqut ? tqys ||qvy ? uqyt

ussysws| tsvqxu ? tqxt tssqvt ? uqvs

3  讨论

细菌性阴道病是妇科常见疾病 o奥硝唑与环丙沙星治疗

厌氧菌或混合感染引起的阴道炎具有良好的协同作用 o能延

缓细菌耐药性的产生 ~局部给药可直接作用于病原体 o疗效

显著 o无刺激 !无不良反应 o可避免药物肝首过效应及其他不

良反应 ∀由于阴道腔道内的液体量有限 o水溶性基质更有利

发挥局部药效 ∀本研究复方栓剂选用水溶性基质 o其成分为

聚乙二醇 wss和聚乙二醇 y ssso且试验结果表明 o在本研究

色谱条件下 o基质不影响主药含量测定 ∀因此 o本研究所获

得的环丙沙星 p奥硝唑复方栓剂有望成为一种安全有效的

治疗女性生殖道感染的新型制剂 ∀

目前文献尚无在同一色谱条件下同时测定栓剂中的奥

硝唑和环丙沙星含量的报道 ∀本研究选择流动相系统时 o曾

尝试以甲醇 2水作为溶剂系统 o奥硝唑出峰情况良好 o但环丙

沙星峰形较差 ∀最后选用乙腈 p磷酸系统 o可在 y °¬±内出

峰完毕 ∀同时在系统中加入三乙胺调节 ³�至 vqxo改善拖

尾程度 ∀总之 o复方环丙沙星栓剂制备工艺简单 o含量测定

方法简便可行 o给药方便 o有望应用于临床 o提高患者生活

质量 ∀
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