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摘要 : 　建立 HPL C法测定酮康唑搽剂的含量。色谱柱为 Diamonsil C18柱 , 流动相为甲醇 - 水 (75 ∶

25) , 检测波长为 244nm。酮康唑浓度的线性范围为 011～019mg·mL - 1 , 平均回收率为 9917 % , RSD =

0155 % (n = 9) 。该法简便、准确 , 重现性好 , 可用于酮康唑搽剂的质量控制。
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Determination of Ketoconazole in Ketoconazole Liniment by HPLC
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ABSTRACT　To establish a HPL C met hod for the assay of ketoconazole in it s Liniment1 HPL C was

performed on Diamonsil C18 column with met hanol - water ( 75 ∶25 ) as mobile p hase1 The detection

wavelengt h was 244nm1 The linear range of ketoconazole on calibration curve was 011～019mg·mL - 11
The average recovery was 9917 % , RSD = 0155 % ( n = 9 ) 1 The met hod is simple , accurate and

rep roducible1 It can be used for quality cont rol of Ketoconazole Liniment 1
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　　2 %酮康唑搽剂由酮康唑及透皮吸收促进剂氮

酮、丙二醇等配制而成。在临床上多做为医院自制

制剂用于抗真菌感染。医院自拟标准多采用紫外分

光光度法测定酮康唑搽剂中酮康唑的含量[ 122 ]。经

参考有关文献资料[326 ] , 本文建立了高效液相色谱

法不经分离提取直接测定酮康唑搽剂中酮康唑含量

的方法 , 方法简便、快速、准确且重现性好 , 适用

于该产品的质量控制。

1　仪器与试药

BIO - TE K高效液相色谱仪 , 535型紫外检测

器 (美国生物公司) ; 酮康唑搽剂 (医院自制) ; 酮

康唑对照品 (中国药品生物制品检定所 ,批号 :

　　试验结果表明 , p H 在 310～410 之间色谱行

为及保留时间均无明显变化 , 不影响分离度。流动

相比例由 37∶63～39 ∶61 之间的保留时间变化不

大。不同填料、不同长度的色谱柱 , 对保留时间的

改变不太大 , 各峰间的分离度能达到要求 , 说明方

法的耐用性较好。

312　检测波长的选择

分别取盐酸苯海拉明及苯佐卡因加甲醇溶解 ,

分别进行紫外扫描 , 盐酸苯海拉明在 220nm 处有

一个肩峰 , 苯佐卡因在 220nm的波长处有最大吸

收 , 因此选用 220nm作为测定波长。

313　流动相的选择

本品中的盐酸苯海拉明为有机弱碱的盐酸盐 ,

苯佐卡因为有机弱碱 , 因此采用离子对色谱法 , 当

p H值为 310至 318时 , 两个主峰的色谱行为均良

好 , 因酸性较强的流动相对色谱柱及仪器有较强的

腐蚀性 , 易损坏 , 因此选用 p H 值为 315。在 2 个

主峰之间有一个小峰 , 当极性较大时盐酸苯海拉明

峰与其后面的小峰分离的不够好 , 因此选用水相 -

有机相 (38∶62) , 此条件下各峰之间分离度良好。

参考文献 :
[ 1 ] 复方苯海拉明搽剂 [ EB/ DL ] 1 http ∶/ / www1178yy1com/

news/ 2005/ 3/ 20053112344101 ht m

[ 2 ] 中国药典 [ S] 1 二部 , 2005∶323 , 833

328中国药事 2007年第 21卷第 10期



1002942199801) ; 甲醇为色谱纯 , 水为重蒸馏水 ,

其他试剂均为分析纯。

2　方法与结果

211　色谱条件

色谱柱 : Diamonsil C18柱 (416mm ×250mm ,

5μm) ; 流动相 : 甲醇 - 水 (75 ∶25) ; 检测波长 :

244nm ; 流速 : 110 mL ·min21 ; 柱温 : 室温。在

上述色谱条件下的色谱图见图 1。

a1 对照品 ; b1 样品 ; c1 空白对照。

图 1　酮康唑搽剂 HPLC色谱图

212　线性关系试验

精密称取 80℃减压干燥 4 小时的酮康唑对照

品 50mg , 置 50 mL 量瓶中 , 加无水乙醇溶解并稀

释至刻度 , 摇匀 , 作为标准储备液。分别精密量取

储备液 110 , 210 , 410 , 610 , 810 , 910 mL 置 10

mL 量瓶中 , 加无水乙醇稀释至刻度 , 摇匀 , 各进

样 10μL , 记录色谱图 , 测定各浓度酮康唑的峰面

积 , 各对照品溶液的峰面积 Y对浓度 X作线性回

归 , 得回归方程为∶Y = 119666232×107 X + 2123277

×105 , r = 019999。故本品浓度在 011～019mg ·

mL21的范围内与峰面积呈良好的线性关系。

213　精密度试验

取对照品溶液 , 连续进样 5 次 , 测定峰面积 ,

RSD为 0136 % , 表明精密度良好。

214　重复性试验

取批号为 20061201 的样品液 6 份 , 照样品测

定法项下方法测定 , 平均含量为 9919 % , RSD 为

0142 % , 方法重复性良好。

215　稳定性试验

取批号为 20061201 的样品液 , 分别于 0 , 1 ,

2 , 4 , 8 , 10 小时测定峰面积 , RSD 为 0168 % ,

表明测定溶液在 10小时内稳定。

216　干扰试验

取按处方比例制备的空白辅料溶液 , 进样

10μL , 记录色谱图 , 另取酮康唑对照品溶液及供

试品溶液 , 同法操作 , 结果见图 1 , 试验表明辅料

对酮康唑的测定无干扰。

217　最低检测限

取酮康唑对照品 , 用无水乙醇溶解并稀释成一

系列由高到低的梯度浓度溶液 , 在上述色谱条件下

分别进样测定 , 以信噪比为 3计 , 测得最低检测限

为 115μg·mL21。

218　回收率试验

精密称取酮康唑对照品约 5160 , 7100 ,

8140mg各 3份 , 分别置 10 mL 量瓶中 , 按处方比

例加入辅料 , 加无水乙醇溶解并稀释至刻度 , 摇

匀。同时取酮康唑对照品标准储备液配制适量的对

照品溶液 , 分别进样 10μL , 记录色谱图 ,计算回收

率 ,平均回收率为 9917 % ,RSD为 016 % (n = 9) 。

219　样品测定

精密量取酮康唑搽剂 3 mL , 置 25 mL 量瓶

中 , 加无水乙醇稀释至刻度 , 摇匀 , 精密量取 3

mL , 置 10 mL 量瓶中 , 加无水乙醇稀释至刻度 ,

摇匀 , 按回收率项下的方法测定 , 结果见表 1。

表 1　酮康唑样品测定结果 (标示量 % , n = 3)

批号 20061201 20061202 20061203 20061204

测定结果 9919 10011 10014 9917

RSD( %) 015 01 6 013 01 4

3　讨论

311　检测波长的选择

取酮康唑对照品 , 精密称定 , 加流动相溶解并

定量稀释制成每 1 mL 中约含 16μg的溶液 , 照分

光光度法进行扫描 , 结果在 244nm 的波长处有较

大吸收 , 故选取 244nm为检测波长。

312　流动相的选择

曾用甲醇与水不同比例的流动相进行试验 ,结

果选用甲醇 - 水 (75∶25) ,峰形好 ,保留时间适中。

本法操作简单、准确、重现性好 , 与紫外分光

光度法比较 , 方法专属性更强 , 适用于该产品的质

量控制。
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