
w、^M·zgys·Org 研究报告

HPLC法测定舒必利注射液的含量

夏维杰 (沈阳军区总医院 沈阳110016) 王超众 (齐齐哈尔市药品检验所)

摘要 目的：建立tlPLC法测定舒必利注射液的含量。方法：采用Diamonsil c18柱(150姗x4．6 him，5斗m)，以乙腈m．05
‘tool·L-1三乙胺溶液(用磷酸调节pH至3．0)(8：92)为流动相，流速1．0 ml·min～，检测波长292唧。结果：舒硌利在2—20

懈范围内呈良好的线性关系，，=0．999 6；平均回收率为99．6％，RSD=0．14％(n=6)。结论：本法简便、灵敏度高，专属性

好。
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Determination the Content of Sulpiride In．iection by HPLC
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ABSTRACT obiective：Tb develop a HPLC method for determination the contert of Sulpiride injections．Method：The Diamomil

C18 column(150 him×4．6 toni，5 p．m)was used，the acetonetrile-0．05 tool·L“triethylamine solution(adjusted pH to 3．0 with phos—

phorie acid)(8：92)a8 mobile phase．7Fhe flow rate wag 1．0 m卜min～，the detection wavelength was 292 am．Result：，nIe linear range
of sulpiride Was 2．0～20雌(r=0．999 6)．％e average recovery WaS 99．6％(RSD=0．14％，，I=6)．Conclusion：7rhis method is

simple，sensitive，and specific．
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舒必利是一种巾栉(性止吐药，止吐作用强大，亦有抗精

神病作用，并有一定的抗抑郁作用。《中国药典))2005版二

部采用紫外分光光度法测定其注射液的含最⋯，另有文献采

用比色法测定舒必利及其片剂的含量心1和采用荧光光度法

测定舒必利制剂的含量¨’。本文采用HPLC法测定舒必利

注射液的含量，方法操作简便，且灵敏度更高，专属性更强，

结果准确，可有效的控制产晶的质量。

1仪器与试药

1．1仪器

安捷伦1100高效液相色潜仪；G1314A VWD紫外检测

器；安捷伦色谱r作站。

1．2试药

舒必利对照品(中国药品生物制品检定所．批号：203．

9401)。舒必利注射液(上海某制药厂；批号：2008090l，

20080902，20081001；规格：2 ml：100 mg)，乙腈为色谱纯，水

为重蒸水，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1 色谱条件

色谱柱：Diamosil Cls(150 nnn×4．6 lnln，5¨m)；流动

相：乙腈旬．05 tool·L。i乙胺溶液，用磷酸调节pH至3．0)

(8：92)，流速：1．0 mi·min～；检测波长292 lira；柱温28℃。

2．2线性关系试验

精密称取舒必利对照品201．12 mg置200 ml茸瓶巾，加

流动相溶解并稀释至刻度，摇匀。精密煞取对照品溶液5，

lo．20，30．40，50“置50 IIll鼍瓶中，加流动相稀释至刻度。

摇匀。精密量取上述溶液各20一注入液相色谱仪，记录色
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谱网，以峰面积为纵坐标，进样量为横坐标，经线性回归，回

!几方程为：Y=8．70X+5．62(r=0．999 6)。结果表明，舒必

利浓度在2～20雠范周内与其峰面积旱良好的线性关系。

2．3加样回收试验

取已知含量的舒必利注射液样品，精密鼍取2 Illl，置

100 ml量瓶中，共6份，分别精密加入舒必利对照晶溶液

(20．35 mg．ml。1)4，5，6 ml各2份，按“样品测定”项F方法，

自“用流动相稀释至刻度，摇匀。精密量取25“⋯⋯”起测

定，测得平均回收率为99．6％，RSD：0．14％(n=6)。

2．4重复性试验

精密餐取同一批号的舒必利注射液6份，“照含量测

定”项下方法制备250 lag．ml。的供试品溶液，进样20山测

定，脑D=0．25％(n=6)。

2．5精密度试验

取同一份“含最测定”项下的对照品溶液，同法连续进

样5次，每次20斗l，测定峰面积，RSD=0．1l％(凡=5)。

2．6稳定性试验

取同一份“含馈测定”项下的供试品溶液在室温下放

置，分别于0，2，4，8，12 h进样20山测定峰面积，RSD=

0．加％(n=5)，结果表明舒必利在供试品溶液室温F 12 h

稳定。

2．7样品测定

精密量取奉品2 fnl，置100 ml昔瓶中，用流动相稀释至

刻度，摇匀。精密量取25 m1．置另一100 ml虽瓶中，用流动

相稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶液。另取舒必利对照品

适量，精密称定，用流动相溶解并稀释成每l列中约含250
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睇的溶液，作为对照品溶液。精密量取l二述两种溶液各20

山，注入液相色谱仪，记录色谱网(图1)，按外标法(以峰面

积)计算，即得。并同时与按《中国药典)2005版二部方法测

定的结果比较，结果见表l。
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A．对照品B．供试品C．空白1．舒必利

图1舒必利HPLC色谱图

表1 含量测定结果(标示■％)

3讨论

3．1舒必利对照品溶液的最大吸收波长为215，292 nm，采

HPLC法测定司坦唑醇片的含量

用292 Ilia作为检测波长可获得高灵敏度，良好的峰形，故选

择此波长进行检测。

3．2实验中比较了甲醇一水，磷酸二氢钾-四丁基溴化铵缓

冲液一乙腈溶液HJ。甲醇-20 mmo|·L一磷酸二氢钾溶液p1，乙

腈旬．05 mol-L“三乙胺溶液，用磷酸调节pH至3．0)列种流

动相，结果表明采用第四种流动相时主峰理论塔板数最高，

因此采用乙腈一o．05 tool·L“三乙胺溶液，用磷酸调节pH至

3．0)为流动相。

3．3《中国药典)2005版二部舒必利注射液的含量测定为紫

外分光光度法，本文建市了HPLC法测定其含量，测定结果表

明：两种方法测定结果一致，且本文方法专属性更强，操作简

单，避免了杂质吸收而带来的误差，能更好控制药品质量。
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摘要目的：建立HPLC法测定司坦唑醇片的含量。方法：色谱柱为C埔柱(150 mm×4．6 mm，5岬)；流动相为甲醇旬．05
tool·L。1磷酸二氢铵溶液(75：25)；流速为1．0 ml·rain一；检测渡长为224 nm。结果：司坦唑醇进样量在0．09—4．55¨g范围

内与峰面积呈良好线性关系(r=0．999 9)；平均回收率为101．0％，RSD为1．63％(见=9)。结论：该法简便、准确，适用于司坦

唑醇片的质量控制。

关键词HPLC法；司坦唑醇片；含量测定

中图分类号：R927．2 文献标识码：A 文章编号：1008-049X(2010)03-038l-03

Determination the Content of Stanozolol Tablets by HPLC

Liu Xianghong，Lu Rigang，Teng Nanyan，Zhao Zhuang(Guangxi Institute for Food and Drug Control，Nanning 530021，China)

ABSTRACT Objective：T0 establish a HPLC method for determination the content of stanozolol tablets．nethod：The Inertsil ODs3

C18 column(150 mm×4．6 nlln，5斗m)Wilts used，lhe methanol-0．05 tool·L“ammoium dihydrogen phosphate solution(75：25)as

mobile phase．the flow rate Was 1．0 ml·rain～。the detection wavelength Was 224 nm．Reslilt：The Iinear range of stanozolol was 0．09—

4．55 ttg，r=0．999 9，the average recovery was 101．O％诵th RSD 1．63％(，|=9)．Conclusion：The method iS simple and accurate，it
Call be,used for quality control of stanozolol tablets．

KEY WoRDS HPLC：Stanozolol tablets：Content determination

司坦唑醇片收载于《中国药典)2005年版二部，在BP

2008年版巾也有收载。该药品为蛋白同化激素⋯，用于慢

性消耗性疾病、重病及手术后体弱消瘦、年老体弱、骨质疏松

症、d,JL发育不良、再生障碍性贫血、白细胞减少症、血小板
_●。。。。_。'。。●____-____________。_。。。。______。。。。。一
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减少症、高脂血症等。还用于防治长期使用皮质激素引起的

肾上腺皮质机能减退【2圳。各国药典现行版含量测定法均

为差示uV法，操作较繁琐凡专属性不强。根据《中国药典》

2010年版课题任务书的要求，本文采用高效液相色谱法测

J髫矿
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