
对乙酰氨基酚 }

∏¦u k÷ l � ¦
u
k�÷ l∏

u
k�÷ l n ¦

u
k• s l∏

u
k• s l n ¦

u
k� l

∏
u
k� l n ¦

u
k ∂ ÷ l ∏

u
k ∂ ÷ l n ¦

u
k�s l ∏

u
k �s l n ¦

u
k • ÷ l

∏
u
k• ÷ l n ¦

u
k∂ s l∏

u
k∂ s l

∏¦k÷ l � xq{x ≅ ts
pv

ψ sqx|h

4q10  扩展不确定度

在 |xh置信水平下 o取扩展因子 �� uo扩展不确定度 }

阿司匹林 }� � �# ∏¦ � u ≅ sqzuh � tqwh ~对乙酰氨基酚 }�

� �# ∏¦ � u ≅ sqx|h � tquh ∀相对扩展不确定度 }阿司匹

林 }�µ̈¯ � tqwh r|tqzh � tqxh ~对乙酰氨基酚 }�µ̈¯ � tquh r

|{qth � tquh ∀

4q11  小儿氨酚匹林片的测量不确定度报告

高效液相色谱法测定小儿氨酚匹林片中阿司匹林 !对乙

酰氨基酚的含量 o阿司匹林 !对乙酰氨基酚的扩展不确定度

分别为 tqwh otquh o相对扩展不确定度分别为 tqxh o

tquh o阿司匹林 !对乙酰氨基酚标示量的 h可表示为 }k|tqz

? tqwlh !k|{qt ? tqulh ∀

5  讨论

采用高效液相色谱法测定小儿氨酚匹林片中阿司匹林 !

对乙酰氨基酚的含量 o参考 5化学分析中不确定度的评估指

南 6≈w 及 ��ƒtsx|2t|||≈x  o对含量测定过程中的不确定度来

源进行分析评价 o结果供试品溶液峰面积的测定重复性引入

的标准不确定度分量是各不确定度分量中最大的 ∀同时 o在

文献 ≈u 中规定阿司匹林 !对乙酰氨基酚的低限为 |sqsh o由

不确定度评价结果 }阿司匹林标示量的 h为 k|tqz ? tqwlh !

对乙酰氨基酚标示量的 h为 k|{qt ? tqulh ∀阿司匹林的测

定结果处在边缘值 o因此在实验过程中 o按照 / uqw0项下严格

控制进样时间 o可以最有效地减小供试品溶液峰面积的测定

重复性给测定结果带来的影响 o并能准确地评价该药品的质

量状况 ∀
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摘要 }目的  建立盐酸丁卡因注射液的含量测定方法 ∀方法  采用 �± µ̈·¶¬̄ ≤{2vkwqy °° ≅ uxs °° x Λ° l的色谱柱 o以乙腈 2

水 k{sΒusl为流动相 o检测波长为 vts ±°o流速 tqs °�# °¬±
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pt范围内成线性关系 oψ �

ywy x| ξ p u|z yv(ρ� sq||| ul平均回收率为 tssqwzh o� ≥⁄为 sq{|h ∀结论  本方法简单 !准确 o可用于盐酸丁卡因注射液

含量的快速定量分析 ∀
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °�≤~·̈·µ¤¦¤¬±¨«¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ~¬±­̈¦·¬²±

  盐酸丁卡因注射液在临床上主要用于局部麻醉 ∀处方

来源于中国医院制剂规范 ≈t 
o规格为 ts ≅ ts

v Λª# °�
pt
o收

载于国标的盐酸丁卡因及其制剂 o其含量测定方法均采用容

量法或紫外分光光度法 o本品采用 � °�≤可进一步提高含量

测定的准确性和专属性 ∀

1  仪器与试药

�≤ p ts�×∂ °高效液相色谱仪 k日本岛津 l!≥°⁄2ts�∂ °

紫外检测器 ∀电子天平 k型号 �°utt⁄o≥¤µ·²µ¬∏¶l∀盐酸丁卡

因对照品 k中国药品生物制品检定所供含量测定用 o批号 }

tsswxy p ussvstl∀ th 盐酸丁卡因注射液 k本院制剂室生

产 o批号 }sxsztvosxs{utosxs|sxl∀乙腈为色谱纯 ∀

2  方法与结果

2q1  色谱条件

色谱柱 }采用 �± µ̈·¶¬̄ ≤{2vkwqy °° ≅ uxs °°ox Λ° l的

色谱柱 ∀柱温 }vs ε ~流动相为乙腈 2水 k{s2usl~流速 }tqs

°�# °¬±
pt
~检测波长 }vts ±°~灵敏度 }tqs��ƒ≥∀进样量 us

Λ�∀

2q2  线性关系考察

精密称取 xs ε 干燥至恒重的盐酸丁卡因对照品 sqssv u

ªo置于 tss °�量瓶中 o加水稀释得含盐酸丁卡因 vuqs

Λª# °�
pt的标准储备溶液 ∀分别精密吸取储备液 tqsouqso

vqsowqsoxqsoyqsozqs °�于 ts °�量瓶中 o加水稀释到刻

度 o摇匀 o配成盐酸丁卡因浓度为 }vquoyqwo|qyotuq{otyqso

t|quouuqw Λª# °�
pt的系列溶液 o在选定的色谱条件下 o取

us Λ�进样分析 o以被测物峰面积为纵坐标 kψlo相应浓度为

横坐标 kξlo进行线性回归 o结果得 }

盐酸丁卡因的线性回归方程 } ψ� yw yx|ξ p u| zyv kρ�

sq||| ul线性范围 vqu ∗ uuqw Λª# °�
pt ∀

2q3  回收率实验

已知含量样品中 o精密量取 t °�样品溶液 o置于 tss °�

量瓶中 o加水稀释至刻度 o摇匀 o再取上述溶液 t °�置于 ts

°�量瓶中 o加水稀释至刻度 ∀精密加入高 !中 !低三个剂量

标准品 oo进行样品回收实验 o见表 t∀

表 1  盐酸丁卡因注射液的加样回收率 kν � xl

Ταβ1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼kν � xl

样品含量

rΛª

加入值

rΛª

实测值

rΛª

回收率

rh
平均回收率

� ≥⁄

rh

|{qw tusqs ut|qu tssqvy

|{qw tssqs t|yq| ||qux tssqwz sq{|

|{qw {sqs t{tqy tstq{t

2q4  重复进样精密度实验

精密取盐酸丁卡因储备液 v °�o于 ts °�量瓶中 o加水

稀释至刻度 o在上述色谱条件下重复进样 x次 o盐酸丁卡因

平均峰面积 yxz twwo为 � ≥⁄为 sqyh o精密度良好 ∀

2q5  重复性实验

精密量取同一批号样品 x份 o按样品测定方法操作 ∀结

果盐酸丁卡因的平均含量为 |q|x Λª# °�
pt
o � ≥⁄为

sqw{h o重复性良好 ∀

2q6  稳定性实验

精密量取同一批号样品适量 o按样品测定方法操作 o分

别在常温下放置 towo{ouw «后测定 o盐酸丁卡因平均峰面积

值为 y|z suxo� ≥⁄为 sqw{h o说明该测定方法具有很好的稳

定性 ∀

2q7  破坏性试验

取盐酸丁卡因原料约 sqx ªo加 sqt °²̄# �
pt的 �¤��溶

液约 xs °�o加热煮沸 u «o放冷后用 sqt °²̄# �
pt的 � ≤ 调̄

溶液 ³�至中性 o照含量测定项下的方法试验 ∀强碱 !高温条

件下的分解产物 o在此色谱条件下也与主成分色谱峰达到良

好的分离 ∀试验结果表明 o该流动相系统能检出盐酸丁卡因

的分解产物 o且分离效果良好 ∀而紫外分光光度法无法将盐

酸丁卡因与分解产物对丁氨基苯甲酸分离 ∀

2q8  样品测定方法

精密量取 t °�样品溶液 o置于 tss °�量瓶中 o加水稀

释至刻度 o摇匀 o再取上述溶液 t °�置于 ts °�量瓶中 o加

水稀释至刻度 ∀在上述色谱条件下 o取 us Λ�进样 o并将测

定结果与紫外分光光度法 ≈u 进行比较 o结果见表 t∀

表 2  样品中盐酸丁卡因的含量测定结果

Ταβ2  � ¶̈∏̄·¶²©§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¶¤°³̄¨

样品批号
� °�≤测定值

rΛª# °�pt
� °�≤ rh

紫外分光

光度法 rh

sxsztv |q{w |{qws |{qzu

sxs{ut |q|v ||qvs ||qyu

sxs|sx tsqty tstqys tstq|v

3  讨论

有文献报道 ≈v 采用缓冲液作为流动相 o本实验用乙腈和

水作流动相 o避免缓冲液对色谱柱的损害 o且所出峰的峰形

对称 !无拖尾 ∀从盐酸丁卡因的紫外吸收图谱可见在 vts ±°

波长附近有一最大吸收峰 o故选择 vts ±°为检测波长 ∀

� °�≤能有效地将杂质与主成分分离 o从而在准确性方面优

于紫外分光光度法 ∀
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