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5．0，7．0，9．0mL，分别置25mL容量瓶中，加流动相稀释至刻 

度，摇匀。各取溶液5 进样，照上述色谱条件进行测定。 

以待测组分峰面积(x)为横坐标，待测组分浓度(Y)为纵坐 

标进行线性回归，得出回归方程及回归曲线图。试验结果表 

明，马兜铃酸A在4—361~g·mL 范围内峰面积与进样量呈 

良好线性关系(r=0．9999)，回归方程为：Y=78．764x一 

30．909(见图2)。 

表 l 回收率试验结果(n=9 J 

批号 供试品溶液浓度(％) 回收率(％) 平均回收率(％) 

070114 80 99．6 

070120 10o 99．8 99．5 

070121 120 99．1 

表2 重现性试验 

进样 峰面积值 峰面积平均值 S RSD(％) 

次数 对照品 供试品 对照品 供试品 对照品 供试品 对照品 供试品 

1 1555．2313 1542．4215 

2 1557． 54 1545．3321 

3 1557．4256 1541．2356 1嫩 74啦 ! 95638 2．23 3．12 n14％ 0．20％ 

4 1556．3215 1548．2415 

5 1552．1478 1547．6512 

4．2 加样回收率试验 取关木通药材，粉碎(过50目筛)， 

精密称取1．Og，置100mL量瓶中，加50％乙酸溶液约40mL， 

浸泡2h，超声提取30min，取出，放冷，加50％乙醇到刻度，摇 

匀，过滤，弃去初滤液，收集续滤液，各精密量取续滤液2mL 

置25容量瓶中，再分别精密加入“3．1”项下对照品贮备液 

3mL，4mL，5mL，用流动相稀释至刻度，摇匀，即得相当于供试 

品溶液浓度的80％，100％，120％的溶液。每个产地的药材 

各配制l份(共9份)。将此9份溶液照“4．1”项下实验方法 

测定，结果(见表 1)。 

4．3 重现性试验 照“3”项下的方法配制对照品溶液及供 

试品溶液(070114)，分别连续重复进样5次，结果证明重现性 

良好(见表2)。 

4．4 稳定性试验 取供试品(070121)，按“3．2”项下配制供 

试品溶液 1份，室温放置，分别在0，1，3，6，16，24h测定含量， 

平均值为 100．24，RSD为1．3％(n=6)，表明供试品溶液稳定 

性良好。 

5 讨论 

5．1 稳定性试验结果表明 供试品溶液立即测定与放置 

24h后测定的相对标准差在测定误差范围内，供试液在 24h 

内是稳定的。 

5．2 本实验供试品图谱中主成份峰前有一杂质峰，最初采用 

甲醇冰 作为流动相，结果峰形对称性不好，峰形宽，理论塔板 

数低，分离度达不到 1．5以上，同一份样品多次进样重现性和 

稳定性差，加入冰醋酸后，分离度达到 1．7，峰形可以得到改 

善，样品重现性良好，稳定性好，随着甲醇的比例增大，保留时 

间缩短。综合上述影响因素，确定了本文采用的流动相。 

5．3 本法简单，准确，快捷，可作为关木通药材中马兜铃酸A 

一 的含量测定方法。 
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压 片 法 红 外 光 谱 图 谱 的 影 响 因 素 

林志洪(福建省厦门星鲨制药有限公司中心实验室 厦门362000) 

摘要： 用压片法红外光谱谱图进行药品鉴别时，制样技术或制样技巧对测得的图谱影响很大，其中应特 4注意的有研磨的颗粒大小、不同的 

化合物、以及空气中的相对湿度。 
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红外光谱属于分子光谱，分子光谱是四大谱学之一，红外 

光谱和核磁、质磁、紫外光谱一样，是确定分子组成和结构的 

有力工具。红外光谱分析技术的优点之一是应用范围非常广 
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泛，可以说对于任何样品，只要样品的量足够多，都可以得到 
一 张红外光谱。 

要得到一张高质量的红外光谱图，除了有性能优良的仪 

器，选用合适的制样方法外，制样技术或制样技巧也是非常重 

要的。压片法是一种传统的红外光谱制样方法，是一种简便 

易行的方法。在药物鉴别中，压片法仍然是红外光谱实验室 

标准的制样方法。 

1 仪器与试剂 

NICOLET 380付立叶红外变换光谱仪；YP一2压片机；溴 

化钾(AR)；氯化钾(AR)。 

2 影响因素 

2．1 颗粒大小对红外图谱的影响 样品和溴化钾混合物要 

求研磨到颗粒尺寸小于2．51J．m。颗粒尺寸如果在2．5—25gan 

之间，就会引起中红外光的散射。光的散射与光的波长有关。 

当颗粒大于光的波长时，光线射到颗粒上才会发生散射。混 

合物研磨得不够细时，在中红外光谱的高波段容易出现光散 

射现象，使光谱的高波段基线抬高。因此，检查混合物是否研 

磨得足够细的标准，是看测得的光谱基线是否倾斜。当出现 

光散射时，吸收峰的强度会降低。对于固体样品的定量分析， 

必须将混合物研磨得足够细，使测得的光谱基线平坦。 

因此，所使用的溴化钾或氯化钾在中红外区应无明显的 

干扰吸收，应预先研细，并过200目筛。如图是过200目筛和 

没过200目筛所测的红外图谱(见图1、2)。 

图 1 

图2 

2．2 稀释剂的选择对红外图谱的影响 在空气中，氯化钾比 

溴化钾容易吸潮，所以卤化物压片法通常采用溴化钾而不采 

用氯化钾作为稀释剂。溴化钾作为稀释剂对绝大多数化合物 

是适用的，但是对于分子式中含有 HC1的化合物，溴化钾作 

为稀释剂就不适用了。因为溴化钾和分子中的 HC1会发生 

阴离子交换，使测得的谱带发生很大的变化。对于分子式中 

含有HC1的化合物应该采用氯化钾压片法。图3、4所示为 

分子式中含有 HC1的化合物使用溴化钾和氯化钾压片法测 

得的光谱。从图中可以看出二者有一定的差别，这是由于发 

生阴离子交换的结果。 
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图4 

2．3 水汽对红外图谱的影响 溴化钾粉末和有些样品容易 

吸附空气中的水汽，潮湿的样品不能直接用于压片，因为潮湿 

的样品不能压出透明的薄片。如果样品潮湿，测出来的光谱 

在3400cm 附近会出现水的吸收峰。潮湿的样品应经过真 

空干燥，或置于40℃烘箱中干燥。在空气中极易吸潮的样品 

不能采用溴化钾压片法制样，而应采用其它制样方法。溴化 

钾粉末在使用之前应经 120℃干燥 4h后分装并在干燥器中 

保存备用。若发现结块，则须重新干燥。研磨混合物应在红 

外灯下进行。图5、图6为吸附了水汽的样品和干燥样品的 

图谱。 

3 讨论 

3．1 红外实验室的室温应控制在 16—28~C，并尽量保持室 

温恒定；相对湿度应小于65％，适当通风换气，以避免积聚过 

量的二氧化碳和有机溶剂蒸汽。 

3．2 如果锭片压得又透明又平整，两个侧面非常平行，在测 

得的光谱中，靠近400cm 的低波段会出现干涉条纹，影响谱 
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带的辨认。为了消除干涉条文，在测试时，将磁性样品夹的一 

侧用5mm左右厚的块状物垫高，另一侧用磁片将锭片压住， 

使锭片测对着红外光路，以防止光经过锭片时发生干涉。 

3．3 检验溴化钾是否能满足红外分析测试要求的方法，是将 

150rag左右的溴化钾研磨压片，测试其光谱，如果光谱中没有 

杂质吸收峰即可直接使用。 

3．4 光谱中出现水的吸收峰可能有3个原因 (1)样品吸 

附空气中的水，称为吸附水；(2)溴化钾粉末和样品一起研磨 

时，溴化钾粉末吸附空气的中水；(3)样品本身含有结晶水。 

3．5 一张良好的红外谱图应该是：最大吸收峰在2％ ～10％ 

T，基线最好在80％T以上，且基线保持平直，就应均匀透明。 
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HPLC法测定复方硝酸咪康唑软膏中硝酸咪康唑和丙酸倍氯米松的含量 

林聪明(福建漳州水仙药业有限公司 漳州 363000) 

摘要：目的 建立高效液相色谱法同时测定复方硝酸咪康唑软膏中的硝酸咪康唑和丙酸倍氯米松的含量。方法 采用Hypersil ODS2柱 

(4．6mm×150mm，5 m)；流动相为0．5％醋酸铵：甲醇：乙腈(15：42、5：42．5)；流速为1．0ml·min～，检测波长240nm。结果 硝酸咪康唑 

在0．976—2．278mg·mLI1范围岗住线性关系良好(r=0．9992)，丙酸倍氯米松在5．17—12．O7 g·mLI1范围内线性关系良好(r=0．9997)，硝 

酸咪康唑和丙酸倍氯米松的回收率分别为99．3％和98．7％。结论 本法快速、简便、准确，可有效地控制复方硝酸咪康唑软膏的质量。 

关键词：硝酸咪康唑；丙酸倍氯米松；高效液相色谱法；含量测定 

中图分类号：R927．2 文献标识码：A 文章编号：1006-3765(2o07)05-0049-02 

复方硝酸咪康唑软膏是由硝酸咪康唑、丙酸倍氯米松等 

及适量的基质配制成的一种复方制剂。现行标准 采用气 

相色谱法测定硝酸咪康唑的含量，操作较为繁琐、费时，并且 

无丙酸倍氯米松的含量测定。本文采用高效液相色谱法同时 

测定硝酸咪康唑和丙酸倍氯米松的含量，操作简便、快速，重 

现性好，结果准确。 

1 仪器与试药 

美国Agilent 1100高效液相色谱仪，紫外吸收检测器。 

硝酸咪康唑对照品(100213—200204)、丙酸倍氯米松 

(0119—9802)对照品均由中国药品生物检定所提供；复方硝 

酸咪康唑软膏及阴性对照品均由漳州无极药业有限公司提 

供；甲醇、乙腈均为色谱纯，醋酸铵为分析纯，水为重蒸馏水。 

2 方法与结果 

2．1 色谱条件 色谱柱：Hypersll ODS2柱(4．6mm×150mm， 

5 ，大连依利特分析仪器有限公司)；流动相：0．5％醋酸铵 

：甲醇：乙腈(15：42．5：42．5)；流速为 1．Oml·rain～，检测 

波长24Ohm；柱温为室温；进样量20 ，色谱图《见图1)。 

2．2 溶液配制 

2．2．1 对照品溶液：精密称取硝酸咪康唑对照品0．8g、丙酸 

倍氯米松4．Omg，置 lOOmL量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻 

度，摇匀。 ‘ 

2．2．2 供试品溶液：精密称取样品4g，置50mL量瓶中，加甲 

醇适量，置70℃水浴中加热溶解，放冷至室温，加甲醇至刻 

作者简介：林聪明，男，3O岁，毕业于福建医科大学。职称：药师：联系 

电话：13015616607 

度，摇匀，置冰浴中冷却2h后，滤过。 

2．3 干扰试验 取阴性对照溶液与样品溶液，在上述色谱条 

件下测得色谱图。结果在与对照品相同保留时间处，供试品 

溶液出现相应的色谱峰，阴性对照溶液无该色谱峰出现，表明 

阴性对照无干扰，因此可以进行含量测定。结果(见表 I，2， 

3)。 

图 1 对照品 

一 r ⋯ ⋯ 。 一 一一 

{ 肌、 、_-- ，-_-_．_．．_ 一 

． 八一  

图2 雳性对照 

2．4 线性关系 精密量取 

对照品溶液 3．0mL、4．0mL、 

5．0mL、6．0mL、7．0mL置 于 

25mL量瓶中，用 甲醇稀释 

至刻度，摇匀 ，按上述色谱 

图3 样品 条件进样，每次进样 20 ， 

注：1为丙酸倍氯禾松；2为硝酸咪康哇 以对照品浓度为横坐标，以 

对照品峰面积为纵坐标，绘制标准曲线，硝酸咪康唑为 Y= 

591．13X一1．85，r=0．992；丙酸倍氯米松为 Y=26．73X+ 

2．18，r=0．9997。结果表明，硝酸咪康唑在0．976～2．278mg 

·mL 范围内呈良好线性关系，丙酸倍氯米松在 5．17～ 

12．07~,g·mL 范围内呈良好线性关系。 

2．5 精密度试验 取对照品溶液 5．OmL，置于 25mL量瓶 

中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，按上述色谱条件连续进样6次， 
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