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高效液相色谱法测定硝呋太尔片的含量
王亚洲，梁陈方

（广西医科大学第四附属医院，广西 柳州 "#"$$"）

摘要：目的 建立测定硝呋太尔片含量的高效液相色谱（%&’(）法。方法 色谱柱为 )*+,-./*0 (12 柱 3!"$ ,, 4 #5 6 ,,7 " !,8，流动相为甲醇 9
水（"$ : "$），流速为 15 $ ,’ ; ,*.，柱温为 <$= ，检测波长为 !6$ .,。结果 硝呋太尔的质量浓度在 "$5 1" > <$$5 ? !@ ; ,’ 范围内与峰面积

线性关系良好（! A $5 ??? ?，" A 6），平均加样回收率为 1$15 !B ，#$% A 15 2B （" A 6）。结论 %&’( 法简便易行、准确可靠，可作为硝呋太尔

片的含量测定方法。
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硝呋太尔（.*ILJ+ED0）是一种能有效抑制阴道滴虫、大肠杆菌、念

珠菌的硝基呋喃类广谱抗生素，其对组织内阿米巴的作用比盐酸

依米丁、克痢酰胺、甲硝唑等更好，临床多用于治疗由细菌、滴虫、

念珠菌引起的外阴、阴道感染和白带增多及泌尿系统感染，消化道

阿米巴病及贾第虫病 R 1 S。笔者尝试用高效液相色谱（%&’(）法测定

硝呋太尔片的含量 R ! S，报道如下。

) 仪器与试剂

日本岛津 ’( 9 1$TCON 型高效液相色谱仪（包括 U&) 9 1$TON
型紫外检测器），(’TUU 9 V& VDJ 65 1! U&1 型工作站，岛津 WV 9
!#$1 9 &( 型 紫 外 分 光 光 度 计 ；上 海 电 子 &%U 9 <X 型 酸 度 计 ；

Y&!11) 型电子天平。硝呋太尔片（南京厚生药业有限公司，批号为

$6$#$!，$6$#11，$6$"$2）；硝呋太尔对照品（鲁银利华医药科技发

展有限公司，纯度为 ??5 "!B ）；甲醇（一级色谱纯，天津市四友生物

医学有限公司）；四氢呋喃（分析纯，广东汕头新宇化工厂）；蒸馏水

（本院自制）。

# 方法与结果

!" # 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：)*+,-./*0 (12 柱 3!"$ ,, 4 #5 6 ,,7 " !,8；流动相：甲

醇 9 水（"$ : "$）；流速：15 $ ,’ ; ,*.；柱温：<$=；进样量：!$ !’；检测

波长：!6$ .,；灵敏度：$5 $$1TWXU。在此条件下，阴性对照品色谱在

对照品出峰位置上无干扰峰，即本试验条件下对测定无干扰。硝呋

太尔的保留时间约为 ?5 < ,*.，理论塔板数为 < "1$。色谱图见图 1。

!" ! 溶液制备

准确称取于 1$"=干燥至恒重的硝呋太尔对照品 !$$5 6 ,@，置

1$$ ,’ 量瓶中，加甲醇 !" ,’ 并加适量四氢呋喃助溶，振摇使之溶

解，用流动相稀释至刻度，做为对照品贮备液。取 !$ 片硝呋太尔片

准确称重，计算平均片重，研碎，准确称取粉末适量（约相当于硝呋

太尔 !$ ,@），置 1$$ ,’ 量瓶中，加甲醇 !" ,’ 并加适量四氢呋喃，

超声处理 1$ ,*.，用流动相稀释至刻度，用 $5 #" !, 微孔滤膜滤

过，取续滤液，作为供试品溶液。按处方比例制备不含硝呋太尔的

阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。

!" $ 方法学考察

线性关系考察：分别吸取一定量的硝呋太尔对照品贮备液，用

流动相稀释成 "$5 1"7 1$$5 <7 1"$5 #"7 !$$5 67 !"$5 Z"7 <$$5 ? !@ ; ,’
的溶液，依次进样 !$ !’，每一质量浓度测定 < 次以上，记录其色谱

图及峰面积。以峰面积（8）对质量浓度（1）进行回归，得硝呋太尔

的回归方程 8 A ## 1$? 1 9 !!? 61?，! A $5 ??? ?。结果表明，硝呋太

尔的质量浓度在 "$5 1" > <$$5 ? !@ ; ,’ 范围内与峰面积线性关系

良好。

稳定性试验：取供试品溶液（批号为 $6$#$!），在室温下放置

$，1，!，#，2，16，!# G，并分别进样 !$ !’，记录峰面积。结果硝呋太

尔峰面积的 #$% 为 $5 Z<B ，表明供试品溶液在 !# G 内稳定。

精密度试验：准确吸取质量浓度为 !$$5 6 !@ ; ,’ 的硝呋太尔

对照品溶液 !$ !’，连续测定 " 次，记录峰面积。结果的 #$% 为

$5 ?2B （" A "），表明仪器精密度良好。

重现性试验：取同一批号的硝呋太尔（批号为 $6$#$!）" 份，按

!5 ! 项下方法制备供试品溶液，再按 !5 1 项下色谱条件进行测定。

结果硝呋太尔含量的 #$% 为 $5 26B ，表明方法重现性良好。

加样回收试验：准确称取已知含量的硝呋太尔粉末（批号为

$6$#$!）适量（约相当于硝呋太尔 1$ ,@），分别加入一定量的硝呋

太尔对照品，按 !5 ! 项下方法制备待测溶液，按样品含量测定项下

方法测定，计算回收率，结果见表 1。

!" % 样品含量测定

取 < 批硝呋太尔，分别按 !5 ! 项下方法制成供试液，按 !5 1 项

图 1 高效液相色谱图
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样品含量（!# $ %&）
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回收率（0 ）

.-) .!
’(’) //
’(() -,
’(") (!
.-) ,(

’(") .’

! （0 ）

’(’) ’-

"#$（0 ）
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表 ’ 硝呋太尔加样回收试验结果（% 1 ,）

下色谱条件进样测定，记录色谱图，读取峰面积积分值，并按外标法

计算样品的含量，结果批号为 (,(*(!，(,(*’’，(,(+(- 的样品中硝

呋太尔含量分别为标示量的 ..) ’,0 ，..) !*0 2 ’(() (-0 3 % 1 " 4。
! 讨论

用紫外分光光度计测得的硝呋太尔的最大吸收波长为 "," 5%
和 !,( 5%。试验表明，!,( 5% 波长下无杂质峰干扰硝呋太尔的测

定，所以选 !,( 5% 为检测波长。硝呋太尔在醇和水中的溶解度较

小，用流动相较难溶解。试验发现，加入适量的四氢呋喃可以促进

硝呋太尔在流动相中的溶解 6 " 7。邹丽等 6 * 7报道了使用二极管阵列检

测器（898）及激光蒸发光检测器（:&;8）测定硝呋太尔的工作参照

品含量的方法，考虑到国内大多数高效液相色谱仪都是配备紫外

检测器，本方法更简便易行，具有更大的适用范围。
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表 ’ 棕色瓶和无色瓶贮存的硫酸铜溶液比重变化情况（! & ’2 % 1 ’(）
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表 ! 加盖和不加盖量杯贮存的硫酸铜溶液比重变化情况（! & ’( % 1 ’(）

#######################################################

硫酸铜溶液用于 AE’-*,/ = !((’《献血者健康检查要求》规定

的献血者血红蛋白测定。由于影响硫酸铜溶液比重的因素较多，一

般要求现配现用。笔者根据 !((+ 年版《中国药典（二部）》附录相对

密度测定法中韦氏比重秤法 6 ’ 7，对硫酸铜溶液在不同贮存条件下

的比重变化进行了考察。

( 试验材料

?F = E = + 型 韦 氏 比 重 秤 （上 海 精 密 科 学 仪 器 有 限 公 司 ）；

>G.+++(! 型数显测温仪（哈纳）。硫酸铜结晶（@H;I*·+>!I2 分析

纯，杭州萧山化学试剂厂）；蒸馏水（自制）。’(( %& 棕色磨口试剂

瓶、无色磨口试剂瓶各 ’( 只，’(( %& 量杯 !( 只，一次性塑料培养

皿盖 ’( 个。

# 方法与结果

按《中国输血技术操作规程》6 ! 7 + = / 方法分别配制硫酸铜溶液

! ((( %& 各 ’ 瓶，根据药典方法分别测定其比重。一瓶分别贮存于

’( 只棕色磨口试剂瓶和 ’( 只无色磨口试剂瓶中，采用韦氏比重秤

法分别在 ’，"，+，/ C 测定比重；另一瓶分装于 ’( 只加盖和 ’( 只不

加盖的量杯中，分别在 ’，"，+，/ D 测定其比重。测定时要使温度保

持一致。结果见表 ’、表 !。

! 讨论

试验发现，硫酸铜溶液在棕色试剂瓶贮存的 + C 内，在无色试剂

瓶贮存的 " C 内，其比重均处于初始比重校正值的 B () ((( + 范围

内，质量符合要求 6! 7 +.。建议规定硫酸铜溶液的贮存条件为避光密封

贮存+ C。另外，硫酸铜溶液盛放在加盖量杯 / D 内，其比重值仍符

合要求。而未加盖量杯盛放时，比重仅在 ’ D 内符合要求。因此，在

献血体检操作时间较长时，应在硫酸铜溶液测定量杯上加盖使其

密闭放置。
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硫酸铜溶液比重变化考察
罗建勇，李建华，吴峥献

（浙江省嘉兴市中心血站，浙江 嘉兴 "’*((’）

摘要：目的 考察硫酸铜溶液在不同贮存条件下的比重变化。方法 配制硫酸铜溶液（比重为 ’) (+( *），分别贮存于 ’( 只棕色磨口试剂瓶和

’( 只无色磨口试剂瓶中，采用韦氏比重秤法分别在 ’，"，+，/ C 测定比重；另配制硫酸铜溶液（比重为 ’) (+’ "），分装于 ’( 只加盖和 ’( 只不加

盖的量杯中，分别在 ’，"，+，/ D 测定比重。结果 棕色试剂瓶贮存 ’，"，+，/ C 的比重分别为’) (+( ++ B () ((( ’’，’) (+( /! B () ((( ’,，’) (+( /. B
() ((( ’(，’) (+’ !- B () ((( ’.；无色试剂瓶贮存 ’，"，+，/ C 的比重分别为 ’) (+( ," B () ((( ’-，’) (+( -’ B () ((( ’"，’) (+( ." B () ((( !’，

’) (+! ’! B () ((( !(；加盖量杯放置 ’，"，+，/ D 的比重分别为 ’) (+’ !. B () ((( (.，’) (+’ "+ B () ((( ’+，’) (+’ "" B () ((( ’/，’) (+’ *. B () (((
!!；不加盖量杯放置 ’，"，+，/ D 的比重分别为 ’) (+’ +! B () ((( ’-，’) (+’ -+ B () ((( !"，’) (+! !/ B () ((( *(，’) (+! +’ B () ((( *"。结论 在棕

色试剂瓶贮存 + C，无色试剂瓶贮存 " C，加盖量杯放置 / D，未加盖量杯放置 ’ D，硫酸铜溶液比重仍符合要求。

关键词：硫酸铜溶液；比重；相对密度测定法；韦氏比重秤法
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