
 

实训十五 甲硝唑片的含量测定 

 

产成品请验单（5 分,原则上每格扣 0.5 分）注：编号，编码不写 

编号：                        编码： 

请验部门：药分实训室请验人：实训室负责人 请验日期：当天 

品名 甲硝唑片 规格 0.2g/片 

批号 180119 数量 500 瓶 

生产日期 2018.01.19 有效期至 2021.01.18 

生产厂家 
亚宝集团药业集团股份

有限公司 
检验项目 含量测定 

质量部签收人 批长 签收日期 当天 

 

一、实训预习报告（23 分） 

1、实训目标(2 分，无写出利用高效液相色谱法进行甲硝唑含量测定扣 1分) 

通过本实训，要求掌握高效液相色谱法测定甲硝唑的含量的原理及操作，并能进

行外标法含量测定的有关计算。能够按照标准操作规程操作高效液相色谱仪。 

 

2、根据归纳实训的简要步骤，制定实训计划（6 分，步骤 3 分每项 1 分，计划 3

分）（手写，用流程的形式写出实训的步骤，拍照后再粘贴到此处） 

 

（1）甲硝唑对照品溶液的配制：精密称取甲硝唑对照品 0.025g（两份） → 

分别置于 100 ml 量瓶中 → 加流动相溶解并稀释至刻度，摇匀。 

(2) 供试品溶液的配制：取本品 20 片，精密称定→研细→精密称取细粉适

量（约相当于甲硝唑 0. 25g，两份） →置 50ml 量瓶中→加 50% 甲醇溶解、稀

释至刻度，摇匀→滤过，精密量取续滤液 5 ml，→置 100 ml 量瓶中，用流动相

稀释至刻度，摇匀。 

（3）含量测定：分别精密量取对照品溶液和供试品溶液各 10l 注入液相

色谱仪→记录色谱图→按外标法以峰面积计算→发出报告。 

（4）高效液相色谱仪的简要操作步骤： 

开机→排气→跑基线→进样→收集色谱数据→清洗→关机 

 

实训计划： 

(1)熟悉实训指导中关于岛津高效液相色谱仪的标准操作规程。  

(2)根据实训内容作出安排，先配制对照品溶液和供试品溶液，再按照岛津

高效液相色谱仪的标准操作规程进行测定，记录色谱图，然后再进行数据的处理。 

 

3、根据实训标准操作规程列出需要使用的仪器（5分，每项 1分） 

序

号 
名称 规格或型号 

数

量 

序

号 
名称 规格或型号 

数

量 

1 电子天平 万分一 1 4 移液管 5 ml 1 

①
：
车
间
（
白
）
②
质
量
部
（
红
） 



 

2 称量瓶 中 4 5 高效液相色谱仪 岛津 LC-10A  

3 容量瓶 100 ml，50 ml 6     

 

4、思考题：（10 分，每题 5 分） 

(1)原料药与制剂含量的表示方法有何不同？（5分，没写出公式各扣 1分） 

答：原料的含量表示方法：用百分含量， %100% 
s

m
含量   （2.5 分） 

制剂的含量表示方法：用标示量的百分含量， %100% 
标示量

实际含量
标示量   

（2.5 分） 

如：片剂： %100% 
标示量

每片实际含量
标示量  

(2)色谱柱的使用和保存应注意的问题有哪些？（5分） 

答： 

色谱柱的使用时注意：使用完要进行冲柱（用甲醇冲 30 分钟，如使用含盐流动

相，则先用 10%甲醇水冲 1h 以上，再用 50%甲醇水冲约 20 分钟，再用甲醇冲 1h

以上）（2.5 分，注：没写冲柱，但还有其他补充，可扣一分） 

保存色谱柱时注意：应将柱内充满乙腈或甲醇，柱接头要拧紧，防止溶剂挥发干

燥。绝对禁止将缓冲溶液留在柱内静置过夜或更长时间。（2.5 分） 

 

二、实训报告         

1、原始记录（43 分） 

天平型号：万分之一（1 分） 编号：  不填   高效液相色谱仪型号： LC-10A

（1 分）   编号：不填      

色谱条件  色谱柱型号： ODS 柱或 C18 柱（1 分）  ；流动相：甲醇－

水（ 20 ：80 （1 分））；检验波长： 320（1 分）nm；流速： 1.0（1 分）  ml

∕min；进样量： 10μl（1 分）  l； 

理论板数按甲硝唑峰计算  4631（0.5 分）    （应不低于 2000）。 

（1）对照品溶液的制备：取甲硝唑对照品（批号：  不填   ，来源：  不填  ），

WR1＝ 25.2mg（0.5 分）  ，WR2＝ 25.0mg0.5 分 （对照品含量： 不填 ）， 置 100ml

（0.5 分）   容量瓶中，加流动相溶解并稀释至刻度，摇匀，即得每 1ml 约含 0.25mg

甲硝唑的对照品溶液（配制批号： 不填  ）。  

（2）供试品溶液的制备：取本品 20 片，精密称定 W 总＝6.1740g（0.5 分）  ，

W 平均＝0.3087g（0.5 分）   ，研细，精密称取细粉适量（WX1＝ 0.3848g（0.5 分）   ，

WX2＝0.3827g（0.5 分）  ），分别置 50ml（0.5 分）   容量瓶中，加 50% 甲醇适



 

量，振摇使甲硝唑溶解，用 50%甲醇稀释至刻度，摇匀，滤过，精密量取续滤液      

ml(0.5 分) ，置 100ml 量瓶中，用流动相稀释至刻度，摇匀，即得供试品溶液。 

（3）测定数据：照高效液相色谱法（通则 0512），精密量取对照品溶液 R1,连

续进样 5 次，记录色谱图，计算其相对标准偏差；再精密量取对照品溶液 R2与供

试品溶液，连续进样两次记录色谱图。 

在对照品 R1 的色谱图中，其峰面积分别为 AR1－1＝ 4249657 0.5 分  ；AR1－2＝ 

42586520.5 分   ；AR1－3＝42694320.5 分；AR1－4＝4258682 0.5 分；AR1－5＝ 42693570.5

分；平均值 AR1＝ 4261156（1 分） ；计算其相对标准偏差为  0.2% (2 分)  （应

不大于 2.0%）。  

在对照品 R2的色谱图中，其峰面积分别为 AR2－1＝41485030.5 分  ；AR2－1＝4205266 

0.5 分  ；平均值 AR2＝41768841 分 。 

在供试品溶液 X1的色谱图中，其峰面积分别为：AX1－1＝41489480.5 分  ；AX1－2

＝41738410.5 分 ；平均值 AX1＝41613941 分 。 

在供试品溶液 X2的色谱图中，其峰面积分别为：AX2－1＝43820220.5 分  ；AX2－2

＝43793920.5 分  ；平均值 AX2＝43807071 分  。 

实训结果（粘贴图谱和数据）（2 分 ） 



 

 

计算公式及结果：（公式 2 分，有效数字约不正确每份扣 0.5 分，共 2 分） 

（数据处理都手写，拍照后再粘贴到此处） 

 

 

 

1）X1-1%（2 分 ）（代入数据和结果各 1 分） 
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3）X2-1%（2 分 ） 
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4）X2-2%（2 分 ） 
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平均值：（1 分 ） 
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相对标准偏差（公式 1 分，代入数据 1 分，结果 1 分 注：“%”也以可以省去） 
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2.检验报告 23 分（表头 5分，原则上每格扣 0.5 分，检验依据 1分；检验结果

10 分；结论 5分；签名 3分） 

检验报告书 

编码：                                报告编号：  

品    名 甲硝唑片 

规  格 0.2g/片 批    号 180119 

包装规格  50 瓶/件 取样日期 当天 

数    量 500 瓶 报告日期 当天 

件    数 10 有效期至 2018.01.18 

检验依据 《中国药典》2015 年版（二部） 

  检验项目 

 

【含量测定】 

 

 

标准规定 

 

本品含甲硝唑（C6H9N3O3) 应为标示

量的 93.0% 〜107.0% 。 

 

检验结果 

 

101.6%，符合规定（各

5 分） 

结  论 

按《中国药典》2015 年版（二部）测定甲硝唑片的含量，

结果符合规定 
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负责人：填批长 

 

复核人：填小组另一同

学 

检验人：本人 

 

盖章 

 

 

3.实训结果分析与讨论（6分，结果分析 3分，讨论 3分） 

 

结果分析：是指分析结果合格或不合格的原因，可从操作过程、样品质量、仪器

质量等方面分析 

讨论：可以对实训提出问题，同时提出解决问题的方法，也可实训过程中体会最

深刻或最值得注意的问题。 

备注：1.文档命名不规范酌情扣分（共 5 分） 

2.文档内命名不规范酌情扣分（共 5 分） 

 


