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反相 H PL C 法测定舒唾嗦含 t
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(分析计算中心 )

关. 词 舒唾嗦 , 磺胺甲啥陡 ;

PH cL

舒 唾嘛 为 抗森 痛 新药
,

英 国 药典 lt1

( 19 8 8) 和 日本药局方第十二改正版 [,1均采用

非水酸量法进行含量测定
,

该法对试剂要求

高
,

操作繁琐且所用溶剂毒性大
。

本文应用

H P cL 法对舒唾嗦原料及片剂进行了含量分

析
,

结果表 明该法准确可靠
、

稳定性好
,

测得

片剂中舒唾嗦含量与紫外分光光度法结果一

致
。

1 实验部分

1
.

1 仪界与试药

w a et r s
M od e l 5 1 0 泵

,

D z
一

1 2 5一紫外检

测器 (上海科仪厂 )
,

sP 4 2 7 0 微处理机
。

舒唾

嗦对照品
、

原料及片剂均由本校医药化工研

究所提供
。

L Z 色讼条件

色谱柱
:

15 0 m m x 4
.

6 m 。 不锈钢柱
,

填充 s hP
e r

iOS
r b c

, 。 ,

5 协 (大连化物所 ) ;
流动

相
:

乙腌
一

水 ( 1 7
:
8 3 )

,

流速 1
.

2 m l /m i n ,内标

为磺胺甲喻陡
。

舒唾嗓及内标色谱图见图 1
。
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.

3 工作曲线的绘制

精密称取磺胺甲啥陡适量
,

加甲醉溶解

并稀释配制为含内标 0
.

02 m s/ ml 的溶液
。

取舒唾嚓对照品适量
,

精密称定
,

加内标

溶液溶解并稀释制成浓度为 0
.

04 ~ 1
,

4 m s/

m l 的标准溶液
,

取 10 时 进样
,

以 A 禅 / A 内 为

纵坐标 梦 ,

浓度 C 为横坐标 (劝 得回归方程
:

亨~ 0
.

2 3 0 6 : 一 0
.

0 1 3 3 7
, , = 0

.

9 9 9 8
。
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4 样品分析

原料药 取舒唾嗓样品适量 (约 6 gm )
,

精密称定
,

置 50 m l 量瓶中
,

加内标溶液溶解

并稀释至刻度
,

摇匀
,

吸取 10 泌进样
。

所得峰

面积比按回归方程计算样品含量
,

见表 l
。

片剂 取舒唾嚓 片剂 20 片
,

研磨混匀
,

取 粉末适量 (约 1 0 m s )
,

精密称定
,

置 5 0 m l

量瓶中
,

加丙标溶液溶解 并稀释至刻度
,

摇

匀
,

滤过
,

取续滤液 10 川进样分析
。

所得峰面

积比按回归方程计算片剂含量
,

并求得标示

量的百分含量见表 1
。
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5 加样回收率

取片剂粉末约 5 m g
,

精密称定
,

添加适

量的舒唾嚓对照品
,

按片剂分析项下操作
,

以
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测得舒唾嗓总量减去片剂 中舒唾嚓的含量
,

计算回收率
,

结果得平均率为 1 00
.

8% ( R s D

= 2
.

1%
, 二
~ 8 )

。

1
.

6 稳定性试验

取舒唾嗓样品适量
,

加 内标溶液溶解稀

释
,

取 10 川进样分析
,

结果表明舒唾嚓在 72

h 内稳定
。

1
.

7 最小检 出 t

当 S / N > 3 时测得舒唾嚓 0
.

01 阳
。
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2 讨 论
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2 本文色谱条件下
,

若流动相 乙睛比例增

加则舒唾嗦和内标峰保留时间缩短
,

必要时

可作调整
。

2
.

1 为了进一步考察本法的准确性
,

应用紫

外分光光度法测定比较了 8 个批号片剂的含

量
,

结果较 为一致
,

最天偏差小于 0
.

5 %
,

见

表 2
。
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