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摘要 目的}建立盐酸芬氟拉明片的 � °�≤ 测定方法∀方法}采用 � ¼³̈ µ¶¬̄� ⁄≥≤ t{柱kwqy≅ uxs°° oxΛ°losqsux° ²̄ q�
p t磷酸

溶液k用三乙胺调节 ³� 至 vqsl2乙腈ky{Β vul为流动相o检测波长为 uyu°° ∀结果}线性范围为 sqtstp tqsts°ª# �
p tkµ� sq

|||{lo平均回收率为 tssqth o� ≥⁄为 sqzvh ∀ 结论}本法简便!快速o结果准确o适用于盐酸芬氟拉明片的质量控制∀
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  盐酸芬氟拉明是一种常用的食欲抑制药o其片剂的含量

以气相色谱法测定≈t o该法较为繁琐∀ 另有紫外分光光度

法≈u ∀ 本文采用高效液相色谱法测定盐酸芬氟拉明片的含

量o可以消除辅料的干扰o缩短分析时间o结果比较满意∀

1  仪器与度药

º ¤·̈µ¶高效液相色谱仪k包括 xts泵!w|s多功能紫外检

测器l!� ≥ 色谱数据工作站k杭州英谱科技开发有限公司l∀

盐酸芬氟拉明对照品k中国药品生物制品检定所l~盐酸

芬氟拉明片k浙江奥托康制药有限公司l~乙腈k色谱纯l~其

余试剂均为分析纯∀

2  方法和结果

2q1 色谱条件}� ¼³̈ µ¶¬̄ � ⁄≥ 柱kwqy≅ uxs±° oxΛ° l~流动

相}sqsux° ²̄ # �
p t磷酸溶液k用三乙胺调节 ³� 至 vqsl2乙

腈 ky{Β vulo流速 tqs° #̄ °¬±
p to检测波长}uyu±° o柱温}

vsε o进样量}us Λ�∀ � ∏©¶� squx∀

2q2  干扰试验}精密称取盐酸芬氟拉明对照品适量o加流动

相溶解并稀释制成 sqwsw°ª# °�
p t的溶液~另按处方比例

和工艺o制备不含盐酸芬氟拉明的空白样品o按样品液的制

备方法进行制备o得空白对照溶液o按上述色谱条件o分别进

样 usΛ�o色谱图见图 t∀

  结果表明o采用 � °�≤ 法测定盐酸芬氟拉明片的专属性

良好∀

2q3  线性关系}精密称取盐酸芬氟拉明对照品 xsqx°ªo置

ux° ¯量瓶中o加流动相溶解并稀释至刻度o摇匀∀ 精密量取

对照品贮备液 sqx!tqs!uqs!vqs!wqs!xqs° ō置 ts° ¯量瓶

中o加流动相稀释至刻度o摇匀∀ 吸取上述溶液o分别进样

usΛ�o记录色谱图∀以峰面积为纵坐标o盐酸芬氟拉明对照品

浓度为横坐标进行线性回归o得回归方程为}≠ � |q||z≅ tsy

÷ p wqt{≅ tswoµ� sq|||{∀ 线性范围为 sqtstp tqsts°ª#

� �
p t∀

图 1 色 谱 图

� 2空白辅料!�2对照品!≤ 2样品!¤2芬氟拉明

2q4  回收率试验}分别称取处方比例的盐酸芬氟拉明对照

品和辅料适量o置 ux° ¯量瓶中o用流动相使溶解并定容∀ 滤

过o取续滤液 usΛ�注入色谱仪o计算回收率∀ 结果平均回收

率为 tssqth o� ≥⁄sqzvh k±� xl∀

2q5  精密度和稳定性试验}取含盐酸芬氟拉明 sqysy°ª#

°�
p t的对照品溶液连续进样 y 次o其峰面积的 � ≥⁄ 为

sqxuh ∀

取同一批样品溶液o在同一天内不同时间进行稳定性试

验o每隔 u« 进样一次o连续 x 次o其峰面积的 � ≥⁄ 为

sqyuh ∀

2q6 重现性试验}取同一批样品o按样品测定项下方法重复

测定 x次o其含量的 � ≥⁄为 sq|uh ∀

2q7  样品测定}取盐酸芬氟拉明片 us片o精密称定o研细∀

精密称取适量k约相当于盐酸芬氟拉明 tx°ªlo置 ux° ¯量瓶

中o加流动相适量o振摇使溶解o并稀释至刻度o摇匀o滤过∀

吸取上述溶液 usΛ�进行分析o结果见表 t∀
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表 1 样品测定结果k标示量h o±� vl

批 号 本 法 药典法

ssswuy tssqy tssq{

sssxvs ||q| ||qx

sssyvs |{qu |zqy

3  讨论

3q1  流动相的 ³� 对分离效果有较大影响o³� 升高o会使盐

酸芬氟拉明峰的保留时间提前o影响其与杂质的分离o³� 降

低o则相反∀经过试验o确定流动相的 ³� 为 vqs∀流动相中用

三乙胺调节 ³� 则有助于改善峰形∀

3q2 本法可使盐酸芬氟拉明与杂质完全分离o方法简便!准

确!灵敏o更有利于药品的质量控制o适合常规分析∀
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紫外分光光度法测定水杨酸软膏的含量
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摘要 目的}为准确测定水杨酸软膏的含量∀方法}采用紫外分光光度法测定软膏中水杨酸的含量o测定波长为 u|y? t±° ∀结

果}水杨酸的平均回收率为 tssqyh o� ≥⁄为 sqysh o线性范围 tuqx∗ uxqsΛªÙ° ōµ� sq|||{∀ 结论}本方法简便!快速!准确!

专属性强o可用于水杨酸软膏的含量测定∀
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  水杨酸软膏为外用药o具有软化角质!抑制霉菌!止痒之

功能o主要用于治疗各种浅部霉菌病∀ 其含量测定中国医院

制剂规范采用酸碱滴定法≈t o笔者在实验中发现该法终点突

跃不明显o难以判断o测定误差较大o且专属性差∀ 据有关资

料报道水杨酸在紫外区有最大吸收≈uov o本文采用紫外分光

光度法测定其含量o方法简便!快速o测定结果准确可靠∀

1  仪器与试药

日本岛津 � ∂ 2uys 型紫外分光光度计~万分之一

ƒ� tysw电子天平k上海天平仪器厂l∀

水杨酸对照品k中国药品生物制品检定所提供l~水杨酸

软膏k舟山市普陀区人民医院普通制剂室提供l~所用试剂均

为分析纯∀

2  实验方法与结果

2q1  水杨酸标准贮备液的制备}精密称取置 tsxε 干燥至恒

重的水杨酸对照品 ux°ªo置于 xs° ¯量瓶中o加水溶解并定

容至刻度o制成浓度为 sqx°ªÙ°¯水杨酸标准贮备液∀

2q2 紫外吸收光谱}精密量取水杨酸标准贮备液适量o加水

定量稀释制成 usΛªÙ°¯的溶液o在 uxs∗ vxs±° 波长范围内

扫描得紫外吸收光谱∀

结果水杨酸在 u|y±° 波长处有最大吸收o与文献报道

一致∀

2q3  线性关系试验}精密量取水杨酸标准贮备液各 uqxo

vqsovqxowqsowqxoxqs° ¯置 tss° ¯量瓶中o加水稀释至刻度∀

摇匀o制成水杨酸浓度各为 tuqxotxqsotzqxousqsouuqx和

uxqsΛªÙ° ∀̄ 以水作为空白参比液o于 u|y±° 波长处测定水

杨酸的吸收度o结果表明在 tuqx∗ uxqsΛªÙ°¯浓度范围内吸

收度 � 与浓度 ≤ 呈良好的线性关系o其回归方程为}� �

sqstszvn sqsuw|y¦oµ� sq|||{k±� yl∀

2q4  回收率试验}模拟处方o精密称取水杨酸对照品约

xs°ª及相应量的基质o置 tss° ¯量瓶中o加新沸蒸馏水适量

溶解o放冷o加水至刻度o摇匀∀ 过滤o精密量取续滤液 u° ō

分别置 xs° ¯量瓶中o加水至刻度o摇匀∀以水作空白参比液o
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