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HPLC 同时测定乳膏中尿囊素和烟酰胺的含量 
 

于桂兰，杨建春，杜国辉，张琦(唐山市妇幼保健院，河北 唐山 063000) 

 
摘要：目的  建立以高效液相色谱法同时测定乳膏中尿囊素和烟酰胺含量的方法。方法  采用 Zorbax SB C18 色谱柱

(4.6 mm×250 mm，5 μm)，流动相：甲醇-0.02 mol·L1 磷酸二氢钾溶液(25 75)∶ ，流速：0.5 mL·min1，柱温：30 ℃，检测

波长：217 nm。结果  尿囊素在 4.2~21.0 µg·L1 内线性关系良好(r=0.999 9)，烟酰胺在 8.0~40.0 µg·L1 内线性关系良好

(r=0.999 7)；尿囊素和烟酰胺平均加样回收率分别为 99.4%(RSD=0.27%)和 99.7%(RSD=0.25%)。结论  该方法简便、快

速、准确，可用于制剂的质量控制。 
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Simultaneous Determination of Allantoin and Nicotinamide in Cream by HPLC 
 
YU Guilan, YANG Jianchun, DU Guohui, ZHANG Qi(Women and Children’s Hospital of Tangshan , Tangshan 063000, 
China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish an HPLC method for determination of allantoin and nicotinamide in cream. 

METHODS  Zorbax SB-C18 column(250 mm×4.6 mm, 5 μm) was used as stanationly phase with methanol-0.02 mol·L1 

potassium dihydrogen phosphate(25 75) as mobil∶ e phase. The flow rate was 0.5 mL·min1,  the column temperature was 30 ℃, 
and the detection wavelength was set at 217 nm. RESULTS  The method had good linear relationship within the range of 

4.221.0 µg·L1(r=0.999 9) for allantoin and 8.040.0 µg·L1(r=0.999 7) for nicotinamide, respectively. The results of the 
average recovery were 99.4%(RSD=0.27%) and 99.7%(RSD=0.25%). CONCLUSION  The method is simple, rapid and 
accurate, and it can be used for the quality control. 
KEY WORDS: allantoin; nicotinamide; HPLC; content determinntion 

 

尿囊素烟酰胺乳膏是我院自制制剂，主要由

尿囊素、烟酰胺、半硬脂酸甘油酯、甘油、硬脂

酸等制成，用于预防和治疗皮肤干燥、手足皲裂、

糙皮病等，疗效显著。该制剂执行省级医疗机构

制剂质量标准，标准只有主药烟酰胺的含量测定[1]。

为更好的控制制剂的质量，本实验采用高效液相

色谱法同时测定尿囊素、烟酰胺的含量，该方法

简便、快速、准确。 

1  仪器与试药 

1.1  仪器 

Agilent 1100 高效液相色谱仪(美国 Agilent 公

司，包括 Agilent 1100 系列四元泵、真空脱气机、

自动进样器、柱温箱、可变波长检测器、

Chemistation 数据处理系统)；BP211D 电子分析天

平(北京赛多利斯仪器系统有限公司)；B5200S-DT

超声波提取器(比能信上海超声有限公司)。 

1.2  试药 

尿囊素对照品(中国药品生物制品检定所，批

号：100431-200401，纯度：100%)；烟酰胺对照

品 (中国药品生物制品检定所，批号：100115- 

200703，纯度：99.9%)；甲醇为色谱纯；磷酸二氢

钾为分析纯，水为重蒸馏水；尿囊素烟酰胺乳膏(本

院制剂室自制，规格：15 g，含尿囊素 45 mg 与烟

酰胺 75 mg；批准文号：冀药制字 H20050007，批

号：100422，100604，110506)。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件及系统适用性试验  

色谱柱：Zorbax SB-C18(4.6 mm×250 mm，5 

μm)，柱温：30 ℃，流动相：甲醇-0.02 mol·L1 磷

酸二氢钾溶液(25 75)∶ ，流速：0.5 mL·min1，检

测波长：217 nm，进样量 20 μL。在该色谱条件下，

色谱图见图 1。尿囊素、烟酰胺的理论板数均

>4 000，分离度>1.5。 

2.2  混合对照品溶液的制备 

精密称取尿囊素、烟酰胺对照品 10.50，16.80 

mg，加入 50 mL 量瓶中，加适量蒸馏水超声溶解

并稀释至刻度，摇匀，制成两种对照品含量分别

为 210.0，336.0 μg·mL1 的混合对照品溶液。 
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图 1  高效液相色谱图 
A对照品；B空白溶液；C供试品溶液；1尿囊素；2烟酰胺 

Fig 1  HPLC chromatograms  
Acontrol; Bsample; Cblank sample; 1allantoin; 2nicotinamide 

2.3  供试品溶液的制备 

精密称取样品 0.2 g，置 50 mL量瓶中，加 80 ℃

水使溶解，放冷至室温后，加水稀释至刻度。冰

水浴冷却 15 min，迅速用 0.45 μm 针式滤器滤过，

取续滤液作为供试品溶液。 

2.4  线性关系考察  

分别精密吸取“2.2”项下混合对照品溶液 0.5，

1.0，1.5，2.0，2.5 mL 置 25 mL 量瓶中，用蒸馏

水稀释到刻度，即得系列混合对照品溶液。分别

取上述溶液 25 μL，依次注入液相色谱仪，记录色

谱图，以峰面积积分值 Y 对进样量 X 进行回归，

得尿囊素和烟酰胺的回归方程分别为 Y=32.1X+1.3，

r=0.999 9；Y=194.5X9.4，r=0.999 7；线性范围分

别为 4.2~21.0 μg·mL1 和 8.0~40.0 μg·mL1。说明

两种成分浓度和峰面积线性关系良好。 

2.5  仪器精密度试验  

取“2.2”项下混合对照品溶液，25 μL 进样重

复 5 次，尿囊素、烟酰胺峰面积的 RSD 分别为

0.32%和 0.26%，表明仪器精密度良好。 

2.6  稳定性试验  

取“2.2”项下混合对照品溶液，分别放置 0，

1，2，3，6，12，24 h 后，进样测定，尿囊素和

烟酰胺峰面积的 RSD 分别为 1.36％和 1.23％，结

果表明该溶液在 24 h 内稳定。 

2.7  重复性试验  

取同一批号样品 6 份，按“2.3”项下方法制

备供试品溶液，按“2.1”项下方法测定尿囊素和

烟酰胺的含量，结果表明方法的重复性良好，RSD

分别为 1.50％和 1.30％。 

2.8  回收率试验  

精密称取已知含量乳膏样品(批号：110506) 

0.1 g，共 9 份，分成 3 组，每组 3 份，置 50 mL

量瓶中，加 80 ℃水使溶解，放冷至室温；每组分

别加入混合对照品溶液 2.5，1.5，0.5 mL，加水稀

释到刻度，制成高、中、低 3 个浓度的供试品溶

液，测定含量，计算回收率。结果尿囊素和烟酰

胺平均回收率分别为 99.5%，99.6%；RSD 分别为 

0.27%，0.25%，结果见表 1。  

表 1  回收率测定结果 

Tab 1  Recovery test of allantoin and nicotinamide in cream 

成分 
已知量/

mg 

加入量/

mg 

测得量/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均回

收率/%

RSD/
% 

尿囊素 0.306 6 0.525 0 0.827 4 99.5   

 0.303 0 0.525 0 0.823 0 99.4   

 0.307 8 0.525 0 0.827 8 99.4   

 0.304 8 0.315 0 0.616 7 99.5   

 0.301 2 0.315 0 0.615 0 99.8 99.4 0.27

 0.302 1 0.315 0 0.615 2 99.7   

 0.303 6 0.105 0 0.404 5 99.0   

 0.303 0 0.105 0 0.403 9 99.0   

 0.305 1 0.105 0 0.408 0 99.5   

烟酰胺 0.523 3 0.840 0 1.360 6 99.8   

 0.517 1 0.840 0 1.344 9 99.1   

 0.525 3 0.840 0 1.361 2 99.7   

 0.520 2 0.504 0 1.022 2 99.8   

 0.514 0 0.504 0 1.017 0 99.9 99.7 0.25

 0.515 6 0.504 0 1.017 6 99.8   

 0.518 1 0.168 0 0.684 0 99.7   

 0.517 1 0.168 0 0.683 0 99.7   

 0.520 7 0.168 0 0.684 6 99.4   

 

2.9  样品测定    

按“2.3”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”

项下色谱条件取 25 μL，依次注入液相色谱仪，记

录色谱峰面积，按外标法计算含量，结果见表 2。 

表 2  样品测定结果( sx  ，n＝3) 

Tab 2  Results of content in samples( sx  ，n＝3) 

批号 尿囊素/% 烟酰胺/% 

100422 100.1±1.7 100.3±1.4 

100604  98.9±2.0  99.2±1.8 

110506 100.2±1.5 102.6±1.9 

3  讨论 

按处方比例分别取尿囊素、烟酰胺对照品适

量，用水溶解制成对照品溶液，并稀释为样品测

定项下的浓度，在 200~400 nm 内经紫外扫描得知，

尿囊素是在末端有吸收，烟酰胺在 214，261 nm

有最大紫外吸收，因此选择尿囊素末端吸收的 217 
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nm 为检测波长，且烟酰胺在该波长下与尿囊素的

吸收无太大差异，二者分离度很好。尿囊素在热

水中溶解，在碱中或在水中长时间煮沸易破坏，

制备供试品溶液时易采用 70~80 ℃水提取。有文

献报道[2-3]，在尿囊素的 HPLC 含量测定方面使用

磷酸缓冲液调整流动相不同 pH 值，因此尝试流动

相体系中加入磷酸盐缓冲液调整流动相 pH 值，改

变尿囊素、烟酰胺色谱峰两种成分的保留时间，

改善分离效果。通过对流动相的比例和流速的调

整，使两种成分出峰时间合理，辅料无干扰，样

品前处理简便，能够快速、准确分析两种主药的

含量，可提高本制剂的质量控制标准。 
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来曲唑中残留溶剂四氯化碳顶空-ECD 检测方法的建立和验证 
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摘要：目的  建立用气相色谱外标法分析来曲唑中残留溶剂四氯化碳的方法。方法  采用 SE-30 色谱柱，50 ~150 ℃ ℃程

序升温，微电子捕获检测器检测。结果  四氯化碳能与其他组分很好的分离，分离度(α)>2.0，且峰型对称。四氯化碳浓

度在 0.000 516~0.020 64 μg·mL1 内，r=0.999 9，呈现良好的线性关系，检测限为 0.01 μg·g1。采用的顶空进样的样品处

理方法回收率高且对色谱柱及检测器的污染小。结论  测定方法操作简便、快速、准确性高、重复性好，可作为本品的

质量控制方法。 

关键词：气相色谱法；四氯化碳；微电子捕获检测器；来曲唑 
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Determination of Tetrachloromethane in Letrozol by Headspace Analysis with μ-ECD 

 
WANG Yuqin, LIU Li, LIU Jieheng(Guangdong Provincial Public Laboratory of Analysis and Testing Technology, Chinese 

National Analytical Center, GuangZhou 510070, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a method for the quantitative determination of tetrachloromethane in Letrozol by GC. 
METHODS  Tetrachloromethane was analyzed by Gas Chromatography with SE-30 column, μ-ECD detector, and programming 
temperature from 50  to 150℃  . ℃ RESULTS  Experimental results showed that a good separation of tetrachloromethane with 
other contents of sample was achieved on SE-30 column, and the separation degree was more than 2.0. The calibration curves of 

solvent was linear in 0.000 5160.020 64 μg·mL1. The limit of detection was 0.01 μg·g1. CONCLUSION  This method is simple, 
rapid, accurate and precise, and can be used for the quality control of residual tetrachloromethane in Letrozol. 
KEY WORDS: gas chromatography; tetrachloromethane; μ-ECD; Letrozol 

 

来曲唑是新一代芳香化酶抑制剂，为人工合成

的苄三唑类衍生物，来曲唑通过抑制芳香化酶，

使雌激素水平下降，从而消除雌激素对肿瘤生长

的刺激作用。与其他芳香化酶抑制剂和抗雌激素

药物相比，来曲唑的抗肿瘤作用更强[1-2]。来曲唑

也是新型的促排卵药物，用它来促排卵是最新的

方法，即芳香剂疗法。由于该药在制备工艺中使

用了四氯化碳，药典[3]规定四氯化碳的含量限度为

0.000 4%，故有必要在质量标准中对四氯化碳的

含量进行有效控制。笔者建立并验证的分析方法
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