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摘要：目的　探讨测定曲咪新乳膏中醋酸曲安奈德和硝酸咪康唑含量的方法。方法　采用反相高效液相色谱法。色谱柱为
ＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５．０μｍ）；以Ａ甲醇∶０．０５％乙酸铵（８５∶１５），Ｂ甲醇∶０．０５％乙酸铵（７５∶２５）为流动相，采用梯
度洗脱；流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温３０℃；检测波长２４０ｎｍ，进样量：２０μＬ。结果　醋酸曲安奈德在０．０１～０．０６ｍｇ／ｍＬ范围内线
性关系良好（ｒ＝１．００００，ｎ＝５），平均回收率为１００．５２％，ＲＳＤ＝０．６２％；硝酸咪康唑在０．１～０．６ｍｇ／ｍＬ范围内线性关系良好
（ｒ＝０．９９９６，ｎ＝５），平均回收率为９９．９３％，ＲＳＤ＝０．８６％。结论　此方法可同时测定曲咪新乳膏中两组分的含量，方法简
便，准确，快速。
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　　曲咪新乳膏是由醋酸曲安奈德、硝酸咪康唑、
硫酸新霉素组成的复方制剂，每克乳膏含有醋酸曲安

奈德１ｍｇ，硝酸咪康唑１０ｍｇ，硫酸新霉素３０００Ｕ。
适应证：用于湿疹、接触性皮炎、脂溢性皮炎、神经

性皮炎、体癣、股癣及手足癣等。曲咪新乳膏的已

有国家标准［１］中，只制订了醋酸曲安奈德的含量测

定。该方法采用氯仿提取，四氮唑盐比色法［２］使用

紫外分光光度计测定［３］。其中样品前处理过程繁

琐，温度、光照、空气均会对检测结果产生影响，且

未对硝酸咪康唑的含量［４５］进行测定。本文采用反

相高效液相色谱法（ＲＰＨＰＬＣ）同时测定两组分含
量［６９］，试样前处理简单且样品稳定，比已有标准更

具优势。

１　试药与仪器
１．１　试剂与药品　醋酸曲安奈德对照品（中国食
品药品检定研究院，生产批号 １００１２５２０１４０６）；硝
酸咪康唑对照品（中国食品药品检定研究院，生产

批号１００２１３２０１４０６）；硫酸新霉素（宿州亿帆药业
有限公司提供，生产批号１５１１０９）；甲醇（色谱纯，美
国Ｔｅｄｉａ），乙酸铵（分析纯，国药集团），水为娃哈哈
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纯净水；曲咪新乳膏（宿州亿帆药业有限公司）３批
（生产批号：１５１１０１、１５１１０２、１５１１０３）。
１．２　仪器　岛津ＬＣ２０Ａ高效液相色谱仪，安捷伦
１２６０高效液相色谱仪，ＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８色谱柱，ＭＥＴ
ＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯＭＳ１０５ＤＵ电子天平。
２　方法和结果
２．１　色谱条件　色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８（１５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５．０μｍ）；流动相：Ａ甲醇∶０．０５％乙酸铵
（８５∶１５），Ｂ甲醇∶０．０５％乙酸铵（７５∶２５），按表１进
行梯度洗脱；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２４０ｎｍ；
柱温：３０℃；进样量：２０μＬ。

表１　梯度表

时间／ｍｉｎ Ａ／％ Ｂ／％

０ ０ １００

１ ０ １００

２ １００ ０

１０ １００ ０

１１ ０ １００

１８ ０ １００

２．２　溶液的配制
２．２．１　对照品溶液的制备　精密称取醋酸曲安奈
德对照品约１０ｍｇ置１００ｍＬ量瓶中，加入甲醇溶解
并定容至刻度，作为贮备液。精密称取硝酸咪康唑

对照品约１０ｍｇ、移取１０ｍＬ醋酸曲安奈德对照品
贮备液均置２５ｍＬ量瓶中，加入甲醇稀释定容至刻
度，作为对照品溶液。

２．２．２　供试品溶液的制备　精密称取乳膏约２．０
ｇ，置烧杯中，加甲醇３０ｍＬ，置８０℃水浴中５ｍｉｎ，
转移至５０ｍＬ量瓶中，放冷，用甲醇稀释至刻度，摇
匀，在冰浴中冷却２ｈ，迅速滤过，取续滤液作为供
试品溶液。

２．２．３　阴性溶液的制备　取除醋酸曲安奈德及硝
酸咪康唑之外的原辅料按配比制成空白基质，照

“２．２．２”项下方法制成阴性溶液。
２．３　色谱行为　分别精密量取“２．２．１”、“２．２．２”、
“２．２．３”项下对照品、供试品、阴性对照溶液各２０
μＬ注入液相色谱仪，记录色谱图。色谱图见图１。

结果表明，加入硫酸新霉素的空白基质在此液

相条件下对主药峰无干扰，主药峰拖尾因子均在

０．９５～１．０５之间，理论塔板数醋酸曲安奈德为
２９６０，硝酸咪康唑为１４６８６。
２．４　线性关系与范围　配制含醋酸曲安奈德０．１
ｍｇ／ｍＬ，硝酸咪康唑１ｍｇ／ｍＬ的混合对照溶液。

对照品溶液

供试品溶液

阴性溶液

图１　ＲＰＨＰＬＣ色谱图：１．醋酸曲安奈德；２．硝酸咪康唑

　　精密量取混合对照溶液１、２、３、４、６ｍＬ分别置
１０ｍＬ量瓶中，加甲醇定容至刻度。分别吸取 ２０
μＬ进样，按“２．１”项下色谱条件测定，以峰面积均
值（Ｙ）为纵坐标，进样浓度（Ｘ）为横坐标进行回归
分析，得醋酸曲安奈德、硝酸咪康唑的回归方程分

别为Ｙ＝３９６８６．５７８１Ｘ＋５．４３９７（ｒ＝１．００００），
Ｙ＝２５３９．４３４６Ｘ＋３４．２９７４（ｒ＝０．９９９６）。

结论：醋酸曲安奈德在０．０１～０．０６ｍｇ／ｍＬ浓
度范围内线性关系良好；硝酸咪康唑在 ０．１～０．６
ｍｇ／ｍＬ浓度范围内线性关系良好。
２．５　稳定性实验　取“２．２．２”项下供试品溶液，室温
放置，分别于０、２、４、８、１２ｈ取样，量取２０μＬ注入液相
色谱仪，记录醋酸曲安奈德和硝酸咪康唑的峰面积。

结果表明，醋酸曲安奈德和硝酸咪康唑两组分

峰面积的ＲＳＤ分别为０．３４％、０．５６％，说明样品溶
液在１２ｈ内稳定。
２．６　重复性实验　按照“２．２．２”项下方法配制６
份样品溶液，连续进样６次，记录醋酸曲安奈德和
硝酸咪康唑的峰面积。
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结果表明，醋酸曲安奈德、硝酸咪康唑两组分

峰面积的ＲＳＤ分别为０．１８％、０．２６％，说明该方法
重复性良好。

２．７　精密度实验　取线性考察项下的对照品溶
液，连续进样６次，分别计算６次的峰面积ＲＳＤ。

结果：醋酸曲安奈德 ＲＳＤ＝０．１６％，硝酸咪康
唑ＲＳＤ＝０．２１％，精密度良好。
２．８　定量限和检测限　取混合对照贮备液定量稀
释，按“２．１”项下方法测定，以Ｓ／Ｎ＝１０计算，醋酸
曲安奈德和硝酸咪康唑的定量限分别为０．２８ｎｇ、
０．８ｎｇ，按Ｓ／Ｎ＝３计算，醋酸曲安奈德和硝酸咪康
唑的定量限分别为０．０８４ｎｇ、０．２ｎｇ。
２．９　回收率实验　配制含醋酸曲安奈德０．４０８ｍｇ／
ｍＬ，硝酸咪康唑４．０３２ｍｇ／ｍＬ的混合对照贮备液。

称取空白基质各２．０ｇ置各烧杯中，再精密量
取混合对照储备液４、５、６ｍＬ加入烧杯，照“２．２”项
下方法配制含醋酸曲安奈德、硝酸咪康唑为标示量

注８０％、１００％、１２０％的样品溶液，每个浓度各 ３
份，结果见表２。

表２　回收率实验结果

组分
１ｇ基质中
加入量／ｍｇ

测得量／
ｍｇ

回收率／
％

平均回

收率／％
ＲＳＤ／
％

醋酸曲安奈德

０．８１６０
０．８１６０
０．８１６０
１．０２００
１．０２００
１．０２００
１．２２４０
１．２２４０
１．２２４０

０．８１８４
０．８１８９
０．８１１７
１．０２１５
１．０３２７
１．０２７１
１．２２４１
１．２３９０
１．２３８７

１００．２９
１００．３６
９９．４７
１００．１５
１０１．２５
１００．７０
１００．０１
１０１．２３
１０１．２０

１００．５２ ０．６２

硝酸咪康唑

８．０６４０
８．０６４０
８．０６４０
１０．０８００
１０．０８００
１０．０８００
１２．０９６０
１２．０９６０
１２．０９６０

８．１１４９
８．１３９７
８．１５４３
１０．０６５４
９．９８８６
１０．１１９６
１１．９９７３
１１．９６２４
１２．０１０８

１００．６３
１００．９４
１０１．１２
９９．８５
９９．０９
１００．３９
９９．１８
９８．９０
９９．３０

９９．９３ ０．８６

　　 实验结 果：醋 酸 曲 安 奈 德 平 均 回 收 率
１００．５２％，ＲＳＤ＝０．６２％，硝酸咪康唑平均回收率
９９．９３％，ＲＳＤ＝０．８６％。

曲咪新乳膏的标示量为每克乳膏含有醋酸曲

安奈德１ｍｇ，硝酸咪康唑１０ｍｇ。
２．１０　含量测定　取三批次样品，按“２．２．２”项下方
法处理样品，进样，记录色谱图，按照外标法计算样品

中醋酸曲安奈德和硝酸咪康唑的含量，结果见表３。

表３　三批含量测定结果

批号 醋酸曲安奈德含量／％ 硝酸咪康唑含量／％

１５１１０１ ９９．９７ ９９．３６

１５１１０２ １００．１２ ９９．０８

１５１１０３ １００．０８ ９９．５３

３　结论
　由于醋酸曲安奈德与硝酸咪康唑均可溶于

甲醇，醋酸曲安奈德在０．０１～０．０６ｍｇ／ｍＬ范围内
线性关系良好，硝酸咪康唑在０．１～０．６ｍｇ／ｍＬ范
围内线性关系良好，所以醋酸曲安奈德与硝酸咪康

唑检查项中的供试品可以共用。

由于曲咪新乳膏中的基质在甲醇中溶解，甲醇

提取物中不可避免的残留有部分基质而影响被测

成分分析，还可能会污染色谱柱，故将样品处理过

程中置于冰浴中２ｈ，既可除去基质对样品的影响，
还可避免污染色谱柱，试验表明冰浴２ｈ后迅速使
用微孔滤膜滤过，样品中的乳膏基质大部分可以除

去，能够满足分析需要。

醋酸曲安奈德在药典［１０］中有使用甲醇∶水
（６０∶４０）作为流动相进行含量测定的，但该方法保
留时间较长且不能同时对两组分进行含量测定，本

文中的方法增加了硝酸咪康唑的含量分析，使得曲

咪新乳膏的测定标准进一步完善，可以更为准确灵

敏地控制乳膏质量。
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