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高效液相色谱法测定炎痛净乳膏中双氯芬酸钠和苯佐卡因的含量

茅志安 姚健康t 张 艳k嘉兴 vtwsss 武警浙江总队医院~t浙江嘉兴第一医院l

摘要  目的}测定炎痛净乳膏中双氯芬酸钠和苯佐卡因的含量∀ 方法}高效液相色谱法o甲醇为提取溶剂o地西泮为内标o

�²√¤2°¤®≤ t{色谱柱o甲醇2水2冰醋酸k{sΒ usΒ sqxl为流动相o检测波长为 u{v±° ∀ 结果}双氯芬酸钠和苯佐卡因在 xΛªÙ° ∗̄

wsΛªÙ°¯范围内o其浓度与峰面积均呈良好的线性关系kρ� sq||||lo平均回收率分别为 tstqsh o� ≥⁄� tquth ~||q{h o� ≥⁄

� sqyuh ∀ 结论}本法专属性强o操作简便o结果准确∀
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  炎痛净乳膏是由双氯芬酸钠和苯佐卡因为主要成份组

成的复方外用制剂o用于治疗急慢性软组织损伤!软组织风

湿性疾病和骨性关节炎等疾病∀ 由于其成份复杂且相互干

扰o难以用常规的容量分析和紫外分光光度法测定含量∀ 本

文采用 � °�≤ 法o以地西泮为内标o同时测定两主成份的含

量o方法简便!灵敏o结果准确∀

1  仪器和试药

• ¤·̈µ¶yss∞ 高效液相色谱仪~• ¤·̈µ¶w{y紫外检测器~

• ¤·̈µ¶°≤ {ss色谱工作站~zxvs� 紫外可见分光光度计∀

双氯芬酸钠k宁波思迈克化学制药有限公司lo苯佐卡因

k广东东西江制药厂lo地西泮k上海旭东海普药业有限公

司l∀以上对照品经面积归一法测定含量均在 ||q{h 以上∀炎

痛净乳膏k自制lo甲醇k色谱纯lo冰醋酸k分析纯l∀

2  实验方法和结果

2q1  检测波长的选择

以甲醇为溶剂o配制一定浓度的双氯芬酸钠!苯佐卡因!

地西泮溶液及空白乳膏k末加双氯芬酸钠和苯佐卡因l提取

液o于波长 uss∗ wss±° 范围扫描∀ 结果双氯芬酸钠于

u{v±° !苯佐卡因于 u|s±° 处有最大吸收o根据药物浓度及

吸收系数o确定测定波长为 u{v±° o地西泮在此有吸收而空

白乳膏提取液几乎没有吸收∀

2q2 色谱条件

色谱柱}�²√¤2°¤®≤ t{kvq|°° ≅ txs°° owΛ° l~流动相}

甲醇2水2冰醋酸k{sΒ usΒ sqxl~流速}sqx° Ù̄°¬±~检测波

长}u{v±° ~检测器灵敏度}sqsx� ∏©¶~柱温}室温~进样量}

tsΛ ∀̄

2q3 标准溶液的配制

混合对照液}精密称取双氯芬酸钠和苯佐卡因各约

xs°ª于 tss° ¯量瓶中o用甲醇溶解稀释至刻度∀ 内标溶液}

精密称取地西泮 uxs°ª于 xs° ¯量瓶中o用甲醇溶解稀释至

刻度∀

2q4 系统适应性试验

精密量取对照液及内标溶液各 u° ō置 xs° ¯量瓶中o用

流动相稀释至刻度o混匀o进样 tsΛ ō色谱图见图 t∀苯佐卡因!

地西泮!双氯芬酸钠的保留时间分别为 uqx{ovq|woxqsz°¬±∀

理论塔板数分别为 txssot{ssovsss∀ 地西泮与苯佐卡因和双
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氯芬酸钠的分离度分别为 vqsouqto符合中国药典规定∀

图 1 色谱图

tp 苯佐卡因~up 地西泮~vp 双氯芬酸钠

2q5  标准曲线的制备

精密量取混合对照液 sqxotqsotqxouqsovqsowqs° ō置

xs° ¯量瓶中o各加 u° ¯内标溶液o用流动相稀释至刻度o混

匀∀ 进样 tsΛ ō以各组分与内标的峰面积比k� l对各自的浓

度k≤ l进行回归o两者在 xqsΛªÙ° ∗̄ wsΛªÙ°¯浓度范围内均

呈良好的线性关系o线性方程为}双氯芬酸钠}≤ � ztq|ztw�

n squ|zuoρ� sq||||~苯佐卡因}≤ � utq|v{y� p squ|zvoρ�

sq||||∀

2q6  干扰性试验

取空白乳膏约 uqsªo照样品测定项下方法测定o结果空

白乳膏不干扰主成分的测定∀

2q7  回收率试验

取空白乳膏 x份o各 uqsªo分别精确加入处方量的双氯

芬酸钠!苯佐卡因o按样品测定项下方法测定o结果双氯芬酸

钠和苯佐卡因的平均回收率及 � ≥⁄kν� xl分别为 tstqsh o

tquth ~||q{h osqyuh ∀

2q8  精密度试验

取同一份样品测定项下待测溶液o重复进样 y次o结果

双氯芬酸钠和苯佐卡因的 � ≥⁄ 分别为 squzh 和 sqvuh o精

密度良好∀

2q9 稳定性试验

取同一份样品测定项下溶液o分别在 sowo{otu和 ty«o

进样测定o结果双氯芬酸钠和苯佐卡因的 � ≥⁄kν� xl分别为

sqv{h osqvzh ∀ 可见待测溶液在 ty«内稳定∀

2q10  重现性试验

取同一批号的炎痛净乳膏 x份o精密称定o照样品测定

项下方法测定双氯芬酸钠和苯佐卡因的含量o结果两者日内

� ≥⁄ 分别为 sqxuh 和 sqy|h ∀用同样方法连续测定 x天o以

每天的平均含量求得日间 � ≥⁄ 分别为 sqyxh 和 tqwzh o表

明方法重现性良好∀

2q11  样品测定

取 v批炎痛净乳膏各约 uqsªo精密称定o置 tss° ¯量瓶

中o加甲醇 ws° ō于 xsε 水浴溶解o冰浴冷却后加甲醇至刻

度o摇匀o滤过o取续滤液 t° ō置 xs° ¯量瓶中o加内标溶液

u° ō用流动相稀释至刻度o摇匀o离心后进样 tsΛ ō记录色谱

图o按回归方程计算含量o结果见表 t∀

表 1 样品测定结果kν� vl

样品编号 标示含量kh l � ≥⁄kh l

双氯芬酸钠 t |zqts sqsz

u |xq{{ squy

v |yqzy sqwz

苯佐卡因 t tsuqw| sqvy

u |uqyw sqtt

v |xqvz sqtw

3  讨 论

3q1  实验表明o提高流动相中甲醇的量o可以缩短保留时

间o同时改善双氯芬酸钠的峰形∀加入一定量的冰醋酸o可有

效地降低双氯芬酸钠的拖尾因子∀

3q2 用甲醇将炎痛净乳膏在微热情况下溶解o冷却后过滤o

这样既保证主成分提取完全o又可使基质充分析出滤除∀ 另

外o由于提取溶剂k甲醇l与稀释剂k流动相l不同而产生微浑

现象o可进行离心后进样∀
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门诊心血管药物利用研究和处方分析

陈 燕 张艳艳k北京 tsssu| 北京安贞医院药剂科!临检室l

摘要 目的}了解医师处方习惯!监测用药的合理性!发现药物使用的流行趋势∀方法}采用 • � � 推荐的限定日剂量k⁄⁄⁄l和

药物利用指数k⁄� �l作为药物利用研究单位o对北京安贞医院一个月门诊处方进行分析∀结果}≠ vwvtw张门诊处方中有 yv|y

张使用心血管药物o约占 t{qywh ~� 使用的 tt类心血管药物有 tus个品种o出现频率最高的有肠溶阿司匹林!美托洛尔!硝

苯地平!烟酸生育酚酯!长效硝酸异山梨酯~≈ 该 tt类心血管药的使用与患者年龄有关~…vs种药物 ⁄� �� to仅 |种药 ⁄� �

稍� t∀ 结论}我院医师应用心血管药物基本合理o有少数药物运用不当∀

关键词 心血管药物~限定日剂量~药物利用指数
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