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高效液相色谱法测定异烟肼注射液的含量
黎昌权

（重庆市万州药品检验所，重庆 万州 +3+333）

摘要：目的 探讨用高效液相色谱（789/）法测定异烟肼注射液的含量。方法 采用 :);(<*=)> /%& 色谱柱 0 "#3 (( ? +$ , ((，# !(2，流动相

为甲醇 @ 水（"3 A &3），检测波长为 ",! *(，流速为 %$ 3 (9 ’ ()*。结果 进样量与峰面积的线性范围为 3$ "3" B %$ 3% !1（& C 3$ 666 &），平均回

收率为 66$ #!5 ，#$% 为 3$ !,5 （’ C ,）。结论 789/ 法简便、准确、灵敏度高，重现性好，可用于异烟肼注射液的含量测定。
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表 % 异烟肼加样回收试验结果 0 ’ C , 2

异烟肼注射液为临床常用的高效、低毒抗结核药物，收载于

%6&6 年版《卫生部药品标准·化学药品及制剂（第一册）》，其定量

方法为溴酸钾滴定法，该方法易产生主观误差。为了更好地控制药

品质量，笔者用高效液相色谱（789/）法测定异烟肼注射液中异烟

肼的含量，获得了满意效果。

* 仪器与试药

日 本岛津 9/ @ %3-DV8 型高效液相色谱仪；W;KF<K)Q= @ /8""+W
型 电 子 天 平 （= C 3$ % (1）；W;KF<K)Q= @ XY"%#W 型 电 子 天 平 （= C
3$ 3% (1）。异烟肼对照品 Z重庆迪康长江制药有限公司，按 "33# 年

版《中国药典（二部）》溴酸钾滴定法 Z % [测定，含量为 66$ 45 [；异烟

肼注射液（市售，规格为 3$ % 1 \ " (9U -，.，/ 厂产品批号分别为

3,3!3"，3#%"%,，3,36%"）；冰 醋 酸 ，溴 酸 钾 （分 析 纯 ）；甲 醇 （色 谱

纯）；水（重蒸馏水）。

# 方法与结果

!" # 色谱条件

色谱柱：:);(<*=)> /%& 柱 0 "#3 (( ? +$ , ((，# !(2；流动相：

甲醇 @ 水（"3 A &3）；流速：%$ 3 (9 ’ ()*；检测波长：",! *(；进样量：

"3 !9。

!" ! 溶液制备

精密称取于 %3#] 干燥至恒重的异烟肼对照品 %3%$ !, (1，置

%33 (9 量瓶中，加水溶解并稀释至刻度，摇匀，作为贮备液，精密取

贮备液 ! (9，置 %33 (9 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀即得对照品

溶液。精密取本品 " (9，置 %33 (9 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，

精密取稀释液 ! (9，置 %33 (9 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀即得

供试品溶液。取不含异烟肼的空白制剂产品，同法操作制成阴性对

照品溶液。

!" $ 方法学考察

系统适用性试验：分别取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照

品溶液各 "3 !9，注入液相色谱仪，按上述色谱条件测定，记录色谱

图，结果见图 %。可见，其他成分对异烟肼的测定无干扰，异烟肼的

保留时间约为 #$ " ()*，理论塔板数大于 # 333。

线 性关 系 考 察 ：精 密量 取 对 照 品贮 备 液 %$ 3，"$ 3，!$ 3，+$ 3，

#$ 3 (9，置 %33 (9 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，分别进样 "3 !9

测定，记录峰面积，以峰面积积分值（>）对异烟肼对照品进样量

（!1）进行 线 性回 归 。回归 方 程 > C %$ ,& ? %3, " ^ "$ 6% ? %3!，& C
3$ 666 &。结果表明异烟肼进样量在 3$ "3" B %$ 3% !1 的范围内与峰

面积积分值线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照品溶液 "3 !9，重复进样 , 次。结果

峰面积均值为 % 3%# ,&"，#$% 为 3$ ",5 ，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批号供试品溶液 "3 !9，分别于 3，"，+，,，

&，%"，"+ H 时进样，记录色谱峰面积。结果峰面积均值为 % 3%# #4,，

#$% 为 3$ #,5 ，表明供试品溶液在 "+ H 内稳定。

重现性试验：取同一批号样品，按供试品溶液制备方法制备 ,
份待测溶液，分别测定，计算异烟肼含量。结果其平均含量（标示

量）为 %33$ &5 ，#$% 为 3$ ,"5 ，表明方法重现性良好。

加样回收试验：精密量取已知含量的样品（约相当于异烟肼

%33 (1），置 %33 (9 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，精密量取 ! (9，

置 "33 (9 量瓶中（共 , 份），再分别精密加入异烟肼对照品贮备液

"，!，+ (9（各 " 份），

加水稀释至刻度，摇

匀即得待测溶液。按

上述色谱条件测定，

计算回收率，结果见

表 %。

!" % 样品含量测定

取 ! 批样品，按
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妇科止带片质量标准研究
岑淑姬，陈学松，林冬杰

（广西壮族自治区梧州食品药品检验所，广西 梧州 "#!$$%）

摘要：目的 提高妇科止带片的质量标准。方法 用薄层色谱法鉴别椿皮、五味子，用高效液相色谱（&’()）法测定盐酸小檗碱含量。结果 方

法平均回收率为 **+ !,- ，!"# 为 ,+ $$- 。结论 定性、定量方法简便，准确，专属性强，可以更有效地控制妇科止带片的质量。

关键词：妇科止带片；盐酸小檗碱；高效液相色谱法；薄层色谱法
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妇科止带片为《卫生部药品标准·中药成方制剂（第一册）》收

载品种，主要由椿皮、五味子、黄柏、龟板、茯苓、阿胶、山药七味中

药组方，具有清热燥湿、收敛止带的功能，用于治疗慢性子宫颈炎、

子宫内膜炎、阴道黏膜炎等引起的湿热型赤白带症。但原标准中无

含量测定指标，只有理化鉴别项，专属性不强。为确保产品质量，笔

者采用薄层色谱（.()）法对方中椿皮、五味子进行了定性鉴别H 同

时应用高效液相色谱（&’()）法测定方中黄柏的盐酸小檗碱含量，

结果令人满意，该法可用于妇科止带片的质量控制。

& 仪器与试药

岛津公司 () T %$,$G &. 高效液相色谱仪。妇科止带片（市售，

广西桂林安和药业有限公司）；阴性对照样品（自制）；椿皮对照药

材（经广西中医药研究所鉴定为苦木科植物臭椿 E):9&4*’, 9:4),,)F9
NU:33+ O VK:=E31 的干燥根皮或干皮）；五味子乙素对照品（批号为

,,$SQ" T %$$%$"，供 含 量 测 定 用 ），盐 酸 小 檗 碱 对 照 品 （批 号 为

,,$S,! T %$$%$R，供 含 量 测 定 用 ），甘 氨 酸 对 照 品 （批 号 为 S!" T
*$$,，供含量测定用），均由中国药品生物制品检定所提供。硅胶 W
N青岛海洋化工厂 O；乙腈（色谱纯）；磷酸二氢钠等试剂（均为 GX
级）；水（重蒸馏水）。

" 方法与结果

!" # 薄层色谱鉴别

椿皮：取本品 " 片，除去包衣，研细，加甲醇 !$ M(，水浴回流

!$ M:=，过滤，滤液蒸干，残渣用 %$ M( 水溶解，滤过，滤液用乙醚振

摇提取 % 次，每次 %$ M(，弃去乙醚液，水溶液用乙酸乙酯振摇提取

% 次，每次 %$ M(，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣用甲醇 , M( 溶解，

溶液作为供试品溶液。取除椿皮外其余各药按妇科止带片处方量

投料H 制成阴性对照样品H 再按供试品溶液制备方法H 制备缺椿皮

的阴性对照品溶液。取椿皮对照药材 ,+ " E，加水煎煮 , 6，过滤，

滤液浓缩至 !$ M(，自上述“用乙醚振摇提取 % 次”起同法制备对

照药材溶液。照 Y %$$" 年版《中国药典（一部）》附录! PZ 试验，吸

取上述 ! 种溶液各 ,$ "(，分别点于同一硅胶 W 薄层板上，以环己

烷 T 乙酸乙酯 T 甲酸（Q [ # [ ,）为展开剂展开，取出晾干，置紫外

灯（!Q" =M）下检视。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱

相应位置上显相同颜色的荧光斑点，阴性对照品溶液色谱则无此

荧光斑点（图 , G）。

五味子：取本品 ,$ 片，除去包衣，研细，加甲醇 !$ M( 回流 , 6，

放冷，过滤，滤液浓缩至 % M(，加 % E 柱层析用硅胶，拌匀，蒸干，置

层析柱内（\ L , IM）用 %$ M( 氯仿洗脱，收集洗脱液，蒸干，残渣用

, M( 氯仿溶解，溶液作为供试品溶液。取除五味子以外其余各药按

妇科止带片处方量投料H 制成阴性对照样品H 再按供试品溶液制备

方法H 制备缺五味子的阴性对照品溶液。取五味子乙素对照品，用

甲醇制成 , ME ] M( 的对照 品溶液。照 Y %$$" 年 版《中国药典 （一

部）》附录! PZ试验，吸取上述 ! 种溶液各 ,$ "(，分别点于同一硅

胶 W@%"# 薄层板上，以石油醚（Q$ ^ *$_ ）T 乙酸乙酯 T 甲酸（S+ "[
%+ " [ $+ "）为展开剂展开，取出晾干，置紫外灯（%"# =M）下检视。供

试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显相同颜色的

斑点，阴性对照品溶液色谱中则无此斑点（图 , P）。

!" ! 含量测定

%+ %+ , 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：十八烷基硅烷键合硅胶柱；流动相：乙腈 T 用磷酸调 4&
至 !+ $ 的 $+ $" M/3 ] ( 磷酸二氢钠溶液（!$ [ S$）；流速：,+ $ M( ] M:=；

检测波长：%S$ =M；柱温J 室温，进样量：,$ "(。在此条件下，理论板

数按盐酸小檗碱峰计算应不低于 # $$$，色谱图见图 %。

表 % 样品含量测定结果（& L !）%+ % 项下方法制备供试品溶

液，精密量取 %$ "(，按 外 标

法计算含量，结果见表 %。

- 讨论

$" # 取 样 品溶 液 ，用 二极

管检测器在 %$$ ^ #$$ =M 波

长范围内扫描。结果在 %Q! =M 波长处异烟肼的吸光强度最大，故

选 %Q! =M 作为检测波长。比较了不同比例的甲醇 T 水作为流动相

时的情况。结果表明，以甲醇 T 水（%$ [ R$）为流动相时理论塔板数

高，拖尾因子小。

$" ! &’() 法测异烟肼注射液含量，主客观因素的干扰较小，且

准确、简便、重现性好，可作为异烟肼注射液的定量分析方法。
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