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2.4  标准曲线的制备 

  精密吸取黄芪甲苷贮备液 0.5，1.0，2.0，3.0，

4.0，5.0 mL，置 10 mL 量瓶中并用甲醇稀释至刻度，

摇匀，分别精密吸取 20 µL 注入液相色谱仪，记录

色谱图，量取峰面积，以进样量(µg)的自然对数为

横坐标，峰面积的自然对数为纵坐标，绘制标准曲

线。得黄芪甲苷的线性回归方程为 Y=9.572 2+ 

1.130 5 X(r=0.999 8) 。结果表明，黄芪甲苷在

0.402 4~4.024 0 µg 内有良好的线性关系。 

2.5  稳定性试验 

取供试品溶液，室温下放置，分别于 0，2，4，

8，12 h 精密吸取 20 µL 注入液相色谱仪，测定。

结果表明，12 h 内待测组分峰面积无明显变化

(RSD=2.33%，n=5)，说明供试品稳定性良好。 

2.6  仪器精密度试验 

精密吸取对照品溶液(0.103 9 mg·mL1)，重复

进样 6 次，测得黄芪甲苷的峰面积 RSD=1.34%，结

果表明仪器精密度良好。 

2.7  重复性试验 

取同一批供试品 6 份，按“2.2.2”项下方法处

理，进样测定，结果黄芪甲苷含量的 RSD 为

2.40%(n=6)，说明方法重复性良好。 

2.8  回收率试验 

采用加样回收法。取软胶囊内容物，精密称定，

按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液 5 份，分别加

入黄芪甲苷对照品，测定，计算回收率，结果见表 1。 

表 1  回收率试验结果(n=5) 

Tab 1  Results of recovery test (n=5) 

样品含量/ 

µg 

加入量/ 

µg 

测得量/ 

µg 

回收率/ 

% 
RSD/% 

1.37 0.201 1.568 98.5 

1.37 0.403 1.782 102.2 

1.37 0.806 2.179 100.4 

1.37 1.613 2.971 99.3 

1.37 2.419 3.780 99.7 

1.41 

2.9  样品测定 

取 3 批样品，按“2.2.2”项下方法处理，进样

测定，计算含量。结果表明，3 批样品的黄芪甲苷

含量分别为 0.164，0.171，0.159 mg·g1。 

3  讨论 

复方参芪软胶囊是在医院制剂复方参芪颗粒

的基础上，研制开发的中药新剂型。本研究建立了

HPLC-ELSD 测定黄芪甲苷含量的方法，为“复方

参芪软胶囊”这一剂型的研究提供了可靠而适用的

分析方法与评价手段。 
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摘要：目的  建立高效液相色谱法测定硝酸舍他康唑尿素乳膏中硝酸舍他康唑的含量。方法  色谱柱：Hypersil C18(4.6 mm

×250 mm，5 μm)；流动相：乙腈-0.01 mol·L1 磷酸氢二钠溶液(用稀磷酸调 pH=7.0)(37∶63)；流速：1.0 mL·min1；检测

波长： 260 nm。结果  硝酸舍他康唑在 20.4~102.0 μg·mL1 内线性关系良好 (r=0.999 3)，平均回收率为 99.55%，

RSD=0.73%(n=6)。结论 此法操作简便、结果准确、精密度好，可用于硝酸舍他康唑尿素乳膏的质量控制。 
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ABSTRACT: OBJETCTIVE  A high-performance liquid chromatographic method was developed for the determination of 

sertaconazole nitrate in sertaconazole nitrate and urea cream formulation. METHODS  Hypersil C18 column (4.6 mm×250 mm, 

5 μm) was used along with a mobile phase consisting of acetonitrile-0.01 mol·L1 disodium hydrogen phosphate solution(37∶

63), adjusted to pH 7.0 by phosphoric acid. The flow rate was 1.0 mL·min1, and the detection wavelength was 260 nm. 

RESULTS  The detector response for sertaconazole nitrate is linear over the concentration range of 20.40102.0 μg·mL1, and 
the average recovery was 99.55%(RSD=0.73%, n=6). CONCLUSION  The method is simple and accurate, it can be used for 
quality control of sertaconazole nitrate and urea cream formulation. 
KEY WORDS: sertaconazole nitrate; sertaconazole nitrate and urea cream; HPLC; content determination 

 

硝酸舍他康唑是一种新型外用咪唑类抗真菌

药，通过对真菌细胞壁的直接破坏、抑制麦角固

醇的合成及减少细胞内的ATP 来发挥抗真菌作

用  

[1]。硝酸舍他康唑尿素乳膏为我院皮肤科外用制

剂，处方中尿素具有抗菌、角质溶解、止痒及促

进皮肤穿透等作用。本试验建立了硝酸舍他康唑

尿素乳膏中硝酸舍他康唑的含量高效液相色谱测

定法，操作简便，可用于硝酸舍他康唑尿素乳膏

的质量控制。 

1  仪器与试药 

高效液相色谱仪(日本岛津 LC-10AT，岛津

SPD-10AVP 紫外检测器，Class-vp 工作站 )；

Sartorius BP211D 型电子天平(北京赛多利斯仪器

系统有限公司)。 

硝酸舍他康唑对照品(武汉鑫华远医药化工制

造有限公司，含量为 99.86%，批号：080513)；硝

酸舍他康唑尿素乳膏(10 g∶0.2 g)为本院自制，批

号：080902，081125，081224；乙腈为色谱纯，

水为重蒸馏水，其余试剂为分析纯。 

2  方法和结果 

2.1  处方 

硝酸舍他康唑 20 g，尿素 10 g，硬脂酸 100 g，

吐温-80 40 g，月桂氮卓酮 20 g，羟苯乙酯 1 g，三

乙醇胺 10 g，十二烷基硫酸钠 50 g，纯化水加至

1 000 g。 

2.2  色谱条件  

色谱柱为 Hypersil C18(4.6 mm×250 mm，5 

μm)；流动相：乙腈-0.01mol·L1 磷酸氢二钠溶液(用

稀磷酸调 pH=7.0)(37∶63)；流速：1.0 mL·min1；

检测波长：260 nm。 

2.3  溶液的制备 

2.3.1  对照品溶液的制备  取减压干燥至恒重的

硝酸舍他康唑对照品约 10 mg，精密称定，置 100 

mL 量瓶中，加甲醇适量，振摇使溶解并稀释至刻

度，摇匀。精密量取 5 mL 置 10 mL 量瓶中，加甲

醇稀释至刻度，摇匀，作为对照品溶液，浓度为

50.128 μg·mL1。 

2.3.2  样品溶液的制备  取本品适量(约相当于硝

酸舍他康唑 25 mg)，精密称定。置具塞锥形瓶中，

精密加入甲醇 50 mL，称定重量，置 60 ℃水浴加

热约 5 min，同时振摇，使硝酸舍他康唑溶解，取

出，放冷至室温，再称定重量，用甲醇补足减失

的重量，摇匀，用微孔滤膜(0.45 μm)滤过，取续

滤液 5 mL 用甲醇稀释至 50 mL，摇匀，作为样品

溶液。 

2.3.3  空白基质溶液的制备  按处方比例称取辅

料(不含硝酸舍他康唑)，按“2.3.2”项下方法制成

空白基质溶液，即得。 

2.4  方法学考察 

2.4.1  方法专属性 分别精密吸取对照品溶液、样

品溶液、空白基质溶液各 5 μL，注入液相色谱仪，

按“2.2”项下色谱条件进行测定，记录色谱图，

见图 1。对照品及样品中硝酸舍他康唑峰的理论板

数不低于 5 000。在与对照品及样品色谱图相对应

的硝酸舍他康唑峰保留时间处，空白基质溶液色

谱图无色谱峰出现，表明其他成分对硝酸舍他康

唑的测定无干扰。 

 
图 1  硝酸舍康他唑尿素乳膏 HPLC 色谱图 
A对照品；B样品；C空白基质 

Fig 1  HPLC chromatograms of sertaconazole nitrate and 
urea cream 
A-reference substance; B-sample; C-blank base 
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2.4.2  线性范围和定量下限  精密称取硝酸舍他

康唑对照品 0.102 g 置 100 mL 量瓶中，加甲醇制

成 1.020 mg·mL-1 的溶液，作为储备液；分别吸取

上述储备液 0.2，0.4，0.6，0.8，1.0 mL 置 10 mL

量瓶中，加甲醇稀释至刻度，按“2.2”项下色谱

条件分别进样 5 μL 进行测定。以硝酸舍他康唑浓

度(X)对峰面积(Y)进行回归。得回归方程为：Ｙ

=8 562X725(r=0.999 3 ， n=5) ， 线 性 范 围 为

20.4~102.0 μg·mL1，定量下限为 20.40 μg·mL1。

取 20.4 μg·mL1 的溶液于 0，2，4，6，8，10 h 连

续进样 6 次，测得定量下限精密度与准确度分别

为 0.87%与 100.5%。 

2.4.3  检测限  取硝酸舍他康唑对照品溶液逐步

稀释后，精密量取 5 μL 进样，调节主峰峰高为噪

音的 3 倍，测得硝酸舍他康唑 低检测限为 0.1 

ng(S/N=3)。 

2.4.4  精密度试验  精密吸取“2.3.1”项下对照

品溶液 5 μL，于 0，2，4，6，8 h 连续进样 5 次，

记录色谱图，求得峰面积的 RSD 为 0.46%，表明

日内精密度良好；取同一对照品溶液于每天同一

时间连续测定 5 次，日间 RSD 为 1.06%，结果说

明日间精密度良好。 

2.4.5  重复性试验  取样品 5 份，按“2.5”项下

样品的测定方法测定硝酸舍他康唑的含量，RSD

为 1.6%。 

2.4.6  稳定性试验  取“2.5”项下的样品溶液，

按“2.2”项下的色谱条件，分别在 0，2，4，6，

8 h 进行测定，其 RSD 为 1.2%，结果表明样品溶

液在 8 h 内稳定性良好。 

2.4.7  回收率试验  取空白基质约 1.25 g，精密称

定，按处方量的 80%，100%，120%分别精密加入

“2.4.2” 项储备液约 20，25，30 mL，共 6 份，

置具塞锥形瓶中，按“2.3.2”项下制备溶液，精

密吸取 5 μL 进样测定，记录色谱图，计算回收率，

结果见表 1。 

2.5  样品的测定 

取 3 批样品，按“2.3.2”项下方法制备样品

溶液，按“2.2”项下色谱条件下，分别精密吸取

5 μL 样品溶液和对照品溶液进行测定；以峰面积

按外标法计算含量。结果见表 2。 

表 1  回收率试验结果 

Tab 1  Results of recovery test 

空白 

基质/g 

加入量/

mg 

测得量/

mg 

回收率/ 

% 

平均 

回收率/%
RSD/%

1.252 6 

1.250 6 

1.248 2 

1.251 4 

1.249 8 

1.251 2 

19.62 

20.18 

25.25 

25.10 

29.88 

30.63 

19.41 

19.94 

25.38 

25.02 

29.61 

30.71 

98.93 

98.81 

100.50 

99.68 

99.10 

100.30 

99.55 0.73 

表 2  样品中硝酸舍他康唑含量测定结果(n=3) 

Tab 2  Determination results of samples(n=3) 

批号 硝酸舍他康唑含量/mg·g1 RSD/% 

080902 19.82 1.02 

081125 20.24 0.24 

081224 20.10 0.65 

3  讨论 

笔者尝试了以下 4 种流动相：0.34%四丁基

硫酸氢铵溶液-乙睛( 75∶2 5 )[2]，0.5％醋酸铵溶液

-乙腈和甲醇 (1∶1)混合液 (16.5∶83.5)[3]，乙腈

-0.01 mol·L1 磷酸二氢钠溶液(37∶63)[4]，乙腈

-0.01 mol·L1 磷酸氢二钠溶液 (37∶63)(用稀磷酸

调 pH=7)，发觉用前 2 种流动相时峰型都有拖尾，

用第 3 种流动相，保留时间在 15~17 min，峰形差，

且酸性强不易于柱子的保护，用第 4 种流动相时，

出峰快，峰形较好，保留时间在 6~7 min，达到检

测要求。 

该方法简便，重复性好，结果准确可靠，可

作为硝酸舍他康唑制剂含量测定方法。 
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