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高效液相色谱法测定乙酰甲喹注射液的含量
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!摘!要"!为建立M3̂+法测定乙酰甲喹注射液含量的方法!试验选用 1K7G>ZO+$- 色谱柱!检测波

长为 "2& 7<!流动相采用磷酸二氢钾溶液%#,#$ <B?)̂& % VMi.,#&p乙腈为 :# p$#!流速为 $,#

<̂ )<>7!柱温 %# a" 结果显示!浓度在 #,#$#%" (#,$#%"# <8)<̂ 的范围内!峰面积与测定浓度呈

良好的线性关系!4i#,:::.!加样平均回收率为 ::,29!重复性试验 R-J为 #,%9!最低检出限为

$," 78" 该方法简便'准确'可行!可用于乙酰甲喹注射液的质量控制"

!关键词"!乙酰甲喹#M3̂+#含量测定
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!!乙酰甲喹又名痢菌净!是兽医临床广泛使用的

药物之一!具有广谱抗菌活性和较强的体内外抗菌

活性& 其注射液的含量测定方法为非水滴定法'$(

!

该方法受人为和环境因素影响较大!终点颜色变化

不显著!常常会由于终点判定困难而导致结果测定

不准确!且所用试剂毒性较大& 本文采用高效液相

色谱法测定乙酰甲喹注射液的含量!方法简便快

速!结果更加准确可靠!可用于乙酰甲喹注射液的

质量控制并为标准修订提供参考&

;<材料与方法

$,$!仪器!高效液相色谱仪 U=WOZE".:2 型"配二

级管阵列检测器!404#%色谱柱!1K7G>ZO+$-"&,.

<<6$2# <<!2

"

<#%电子天平 1=ZWBZ>KEH3""$1%实

验室 VM计!上海雷磁 VM1c/&0型%电热恒温干燥

箱!4MQ/:"&#0型&

$,"!试剂!乙腈"色谱纯#![OA>=+B<V=7YI7D%磷

酸二氢钾"分析纯#!天津科密欧化学试剂有限公

司%三乙醇胺"分析纯#!天津科密欧化学试剂有限

公司%实验用水为超纯水&

$,%!药品

$,%,$!对照品!乙酰甲喹!中国兽医药品监察所!

批号$M#$$$##-!纯度$::,.9&

$,%,"!供试品!乙酰甲喹注射液 % 批!分别为$韶

山大北农动物药业有限公司!批号 $$#:".#$!规格

#," 8p$# <̂ %四川省欧邦动物药业有限公司!批号

"#$##-#.!规格 #," 8p$# <̂ %江西博莱大药厂!批

号 "#$$#2"2!规格 #,"2 8p2 <̂ &

$,&!溶液的配制

*&%*



!"#$%!&'"$#$%& (%2!&&)郑 洁!等 中国兽药杂志

$,&,$!对照品溶液!取在 $#2a干燥至恒重的乙

酰甲喹对照品适量!精密称定!用 :#9乙腈配制成

含乙酰甲喹约为 #,#2 <8)<̂ 的溶液&

$,&,"!供试品溶液!取供试品"$$#:".#$#% 支!

将注射液倒入烧杯中混匀!精密量取适量!配制成

浓度约为 #,#2 <8)<̂ 的溶液!用 #,&2

"

<微孔滤

膜过滤!取续滤液作为供试品溶液!即得&

$,2!试验方法

$,2,$!色谱条件!色谱柱为 U=WOZE1K7G>ZO+$-!

"&,. <<6$2# <<! 2

"

<#%检测波长为 "2& 7<%流

速 $,# <̂ )<>7%柱温为 %#,# a%流动相为磷酸二氢

钾溶液"#,#$ <B?)̂#"三乙醇胺调节 VMi.,##p乙

腈i:# p$#&

$,2,"!线性关系考察!精密称取乙酰甲喹对照品

"2,-# <8!置 2# <̂ 容量瓶中!加 :#9乙腈稀释至

刻度!摇匀!作为储备液& 再精密量取储备液 $)")

2)-)$# <̂ 分别置 2# <̂ 容量瓶中!加 :#9乙腈至

刻度!摇匀!分别进样 $#

"

!̂测定峰面积!以浓度为

横坐标!峰面积为纵坐标!绘制标准曲线&

$,2,%!重复性试验$"%

!精密量取 $,&," 项下的供

试品溶液!重复进样 . 次!进样体积为 $#

"

!̂计算

. 次峰面积的R-J值&

$,2,&!稳定性试验!将供试品溶液放置 #)")2)

$#)$%)$-)"& S进样!按 $,2,$ 方法测定!记录每个

时间点的峰面积!计算 ' 个峰面积的R-J值&

$,2,2!检测限与定量限!取乙酰甲喹对照品

$",2- <8!用 :#9乙腈逐级稀释!记录图谱!信噪比

为 % 时测定检测限!在信噪比为 $# 时测定定量限&

$,2,. ! 加样回收试验 ! 精密量取供试品

"$$#:".#$#溶液 2 <̂ !置 "## <̂ 容量瓶中!用

:#9乙腈稀释至刻度!摇匀!作为供试品储备液&

另精密称定乙酰甲喹对照品".,#. <8!至 $## <̂

容量瓶中!用 :#9乙腈稀释至刻度!作为对照品储

备液& 精密移取 2 <̂ 供试品储备液 : 份分别置于

: 个 $## <̂ 容量瓶中!再分别精密加入对照品储备

液 2,#)$#,#)$2,# <̂ 各 % 份!:#9乙腈溶定容至

刻度!摇匀!按 $,2,$ 方法测定含量&

$,2,'!系统适用性!取乙酰甲喹对照品和供试品

适量!按 $,& 方法配制成系统适用性溶液& 取 $#

"

注̂入液相色谱仪!记录色谱图& 乙酰甲喹的保

留时间约为 $. <>7!理论板数按乙酰甲喹峰计算均

大于 2###!乙酰甲喹样品的色谱峰与辅料峰能得到

良好的分离!分离度为 $%,2!结果见图 $)图 "&

$,2,-!含量测定!精密量取 $,%," 项下的三个厂

家的乙酰甲喹样品适量 "约相当于乙酰甲喹

2# <8#!置 $## <̂ 容量瓶中!用 :#9乙腈稀释至刻

度!摇匀 &精密量取2 <̂ !置2# <̂ 容量瓶中 !加

图 ;<乙酰甲喹对照品

图 =<乙酰甲喹供试品

:#9乙腈溶解并稀释至刻度!摇匀& 同时精密称取

乙酰甲喹对照品适量!照 $,&,$ 项下的方法配制成

对照品溶液!照$,2,$项下的方法测定含量!结果与

非水滴定法测定的结果进行比较&

=<结<果

",$!线性关系考察!以供试品峰面积对浓度进行

线性回归!得回归方程$Ui$!.#- 6$#

&

k"!-&# 6

$#

'

L!4i#!:::.& 结果表明浓度在 #,#$#%" (

#,$#%"# <8)<̂ 的范围内!峰面积与测定浓度呈良

好的线性关系&

","!重复性试验!供试品乙酰甲喹峰面积的 *14

为 #,%9!结果表明重复性良好&

",%!稳定性试验!' 个时间点的含量测定结果

*14为 #,:9!表明供试品在 "& S内稳定&

",&!检测限和定量限!信噪比为 % 时测得检测限

为 $," 78!在信噪比为 $# 时测得定量限为 &,# 78&

",2!回收率试验!: 份添加样品的平均回收率及

*14见表 $&

表 ;<回收率测定结果#+U]$

样品含量

)<8

加入量

)<8

测得量

)<8

回收率

)9

平均回收

率)9

R-J

)9

",%#'2 $,":'- %,2:-&

",%#'2 $,":'- %,2:':

",%#'2 $,":'- %,2:-.

::,2

",%#'2 ",2:2. &,-:'-

",%#'2 ",2:2. &,-:%.

",%#'2 ",2:2. &,-:2"

::,'

",%#'2 %,-:%& .,$.:-

",%#'2 %,-:%& .,$.::

",%#'2 %,-:%& .,$.-&

::,"

::,2 #,%
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诸多环节!国家兽药追溯系统只是兽药行业产品追

溯体系建设的一部分内容!只有加大经费投入和政

策导向!企业才有积极性投入人力物力才于其中)

监管部门才有手段来监管%只有保障其实施!社会

才能认知其重要性& 因此!应进一步保证投入!把

兽药追溯体系建设纳入动物防疫体系建设!并逐步

和动物标识及疾病可追溯体系的有效对接&

国家兽药产品追溯信息系统项目的建设!其最

终产品就是建设完成一个可以用来进行兽药产品

信息追溯的工具!该系统应用多种方式在企业和中

央数据库间进行数据的采集和传输!其中央数据库

的运行)维护)协调管理!包括硬件)软件的日常运

行和维护!还要技术上的种种难题!都需要政府部

门在推广)组织实施追溯制度时全面考虑&

参考文献%

'$(!丁 鲲,关于建立农业企业质量安全追溯系统的思考'c(,中

国农村科技!"#$#!"$##$'& /'2,

'"(!P=AOD_!QOOZE*!;fOEEOKZ!%6,$,[Z=DO=X>?>WY>7 WSOV>8VZB̀

AKDW>B7 DS=>7 'c(,*O\1D>[ODS gGGI7W;V>d!"##$!"# "" #$

2"% /2%',

'%(!b7>WOA 1W=WOE4OV=ZW<O7WBG08Z>DK?WKZO"b140#,P=Z]OW>78=7A

*O8K?=WBZY3ZB8Z=<E07><=?=7A 3?=7WMO=?WS I7EVODW>B7 1OZ\>DO!

5=W>B7=?07><=?IAO7W>G>D=W>B7 1YEWO<"50I1# /[ODS7>D=?1KV`

V?O<O7WWB4Z=GW3ZB8Z=<1W=7A=ZAE,'h)ĝ (,""##2 /#' /".#
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",.!样品测定!三个厂家的乙酰甲喹注射液的含

量见表 "& 结果表明高效液相色谱法较非水滴定法

的结果无显著差异&

表 =<样品测定结果

样品批号 高效液相法)9 非水滴定法)9

$$#:".#$ :",% :$,-

"#$##-#. $#2,: $#2,.

"#$$#2"2 :%,% :",.

><讨<论

%,$!乙酰甲喹难溶于水!溶剂中含有大部分有机

相乙腈!使乙酰甲喹完全溶解!少量的水使注射液

中的辅料及杂质等水溶性物质溶解!以达到完全溶

解样品的目的&

%,"!通过上述试验可以看出!用高效液相色谱法测

定乙酰甲喹注射液的含量!其线性和回收率均取得

令人满意的结果!与传统的非水滴定法比较!高效液

相法有结果准确!数据稳定!简单易行的特点!也可

以克服非水滴定法操作繁琐复杂的缺点!避免人为

因素和环境因素对结果造成的影响!防止使用大量

氯仿进行提取操作而给检测人员带来的肝损害&

%,%!近年来!有人用紫外分光光度法测定乙酰甲

喹注射液的含量'%(

& 与紫外法相比!高效液相法可

有效地避开辅料对有效成分的干扰!可以更直观地

发现注射液中添加的其它非药用组分&

%,&!本试验所采用的流动相!有机相比例占 $#9!

在此比例下!保留时间保持在 $. <>7 左右!理论塔

板数为 2###!并且辅料和有效成分达到有效分离&

而水相的 VM在 2 (' 范围内变化时!对色谱峰的影

响不大!而 VM为 . 时!峰形最好&

%,2!404检测器记录的紫外光谱图显示!乙酰甲

喹在 "&" 7<和 "2& 7<附近有最大吸收!见图 %&

由于在 "&" 7<波长附近辅料的干扰峰比较大!而

在 "2& 7<附近处辅料的峰高最小!因此选择 "2&

7<波长为检测波长较合理&
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