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△ 一 加 卯卯

将各 浓度 克霉 哇 溶 液在 麟 和

 分别测定吸收度
,

计算△
,

求得回

归方程 △ 加  ! 二 卯

由回归方程可知 在 。
,

一

娜血 范

围内
,

益康哇
、

克霉哇的吸收度与浓度的线性

关系良好
。

三
、

回收率测定

在吸收度与浓度的线性范围内
,

配制

份硝酸益康哇和克霉哇以不同比例混合的模

拟样 品 溶 液
,

分 别 于
、

团  和

研
、

测定吸收度
,

求得相应的△

值
,

分别代人上述得到的回归方程
,

求得硝酸

益康哩 的平均 回收 率为
,

为
,

克霉哩平均回收率为
,

为
。

四
、

样品测定

精密量取样液
,

置 耐 量瓶中
,

用

酸性乙醇稀释至刻度
,

摇匀
,

按回收率测定项

下的方法测定 △
,

由回归方程计算各组分

的测定结果
,

见表
。

五
、

小结与讨论

表 样品测定结果 标示量

样品批号 益康哇

宝珍 卯

克霉哇

《

中国医院制剂规范》中收载的处方为每

中含益康哩
、

克霉哩各
,

而中国药

典收载及市售的原料药物均为硝酸益康哇
,

在配制及测定本制剂时均应根据实际情况进

行换算
。

以无水乙醇或酸性 乙醇为溶剂时
。

组分

的吸收光谱会有 改变
,

因而测定波长也应随

着改变
。

本文以酸性 乙醇为溶剂
,

其作用是

确保益康哩在测定过程中以盐的形式存在
,

以使测定条件稳定
。

实验表明
,

溶液配制后

内测定
,

结果不变
。

在大于 的波长范围 内
,

二甲基亚

矾几无吸收
,

对测定无干扰
。

参考文砍
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,
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以科
,

复方诺氟沙星软膏中两组分的含量测定

杨以真

浙江省台州医院

冯 皓

临海 刃

摘要 测定复方诺氟沙星软膏中两组分含量
,

为该制剂提供质量控制方法
。

根据诺氟沙星和克霉哇不

同的溶剂选择性
,

选用不同溶剂
,

一次取样
,

分别提取两组分
。

采用紫外分光光度法和双相溶液阴离子表面活

性剂滴定法测定含量
。

诺氟沙星和克霉哇的平均 回收率分别为 男 和 二

。

此法所需设备简易
,

试剂易得
,

方法简便快速
,

适合医院制剂快检要求
。

关键词 诺氟沙星 克霉哇 复方诺氟沙星软膏 含量浏定
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由诺氟沙星 (2 % )和克霉哩(1
.
5% )组成

的复方诺氟沙星软膏是我院烧伤科与制剂室

共同研制
,

用于烧伤病人的外用制剂
。

对防

止烧伤皮肤的细菌和真菌感染
,

促进皮肤结

痴
,

加快新皮生长等均有显著疗效
。

为保证

制剂质量
,

我们拟订了两成份含量测定方法
。

一
、

仪器与试剂

75 1G 分光光度计(上海分析仪器厂 );诺

氟沙星原料 (浙江新昌制药厂 );克霉哩原料

(山东北山制药厂 );复方诺氟沙星软膏(本院

自制);二 甲基黄
—

溶剂蓝 19 指示液 (按药

典法配制);十二烷基硫酸钠溶液
:
取十二烷

基硫酸钠 1
.
29

,

加水适量与硫酸 2血
,

使溶

解
,

加水 稀 释 成 1《XX〕血
,

摇 匀 ;硫 酸溶 液

(lm
ol/ L );氯仿 (分 析纯 );氢 氧化钠 溶液

(0
.
05伽F L)

。

二
、

诺氟沙星的含最测定

精密称取样品 1
.
00 9

,

分次加氢氧化钠液

适量
,

水浴加热使基质熔化
,

充分搅拌后冷

却
,

使基质凝固
,

并保留供克霉哩含量测 定

用
。

合并滤液
,

用氢氧化钠液稀释至 2加d
,

摇匀
。

精密量取稀释液 5以 置 100 而 量瓶

中
,

加氢氧化钠液至刻度
,

摇匀
,

得供试液含

诺氟沙星 16 “岁血
。

以氢氧化钠液 (0
.
05
11
刃

L) 为空 白
,

取供试液于 27 3nln 处测吸收度
,

按 E涤为 109 5 计算含量
。

〔‘〕或于 335 士 I
lun

处测吸收度
,

按 E}器为 414 计算含量[z]
。

三
、

克霉哩的含量测定[3]

取诺氟沙星含量测定项下的凝固基质
,

加氯仿 30 而 溶解
,

加水 加耐
,

硫酸液 (l
xnoF

L)sd
,

及二 甲基黄
—

溶剂蓝 19 指 示液

0
.
4耐

,

在不断振摇下 用 十二烷基硫酸钠液

(0
.
12 % )滴定至近终点时强烈振摇

,

继续滴

定至氯仿层由绿色转变为红灰色
。

另精密称

取径 105 ℃干燥至恒重的克霉哇对照品 24 zng

置锥形瓶中
,

同法测定
。

根据二者消耗十二

烷基硫酸钠液的 d 数计算含量
。

四
、

回收率测定

按处方精密称取诺氟沙星和克霉哇 (事

先经含量测定)
,

配制四份软膏样品
。

按含量

测定分法处理
,

分别测定两成份的含量
。

计

算回收率
,

结果见表 1和表 2o

表 1 诺氟沙星回收率测定

编号 投人量
(g)

测得值
(g) 畏

收率
% )

平均值
(元土 SD )

那p
t% )

2
.
8() l8

2
.
13肠

1
.
984 3

2
.
2155

2
.7优势

2
.
134 3

1
.
% 23

2
.
175 2

卯
.
55

l(X)
.
08

98
.
卯

98
.
18

99
.
18

士 0
.

82

0
.
8 3

表 2 克霉哇回收率测定

编号
投入量
(g)

测得值
(g) 奥

收率
% )

平均值
(又土 SD ) 卿(%)

1.5016
1.5138
1.4965
1.5278

1.粼刃3 97
.
85

1
.
5以4 卯

.
38

1
.
498 3 1(X)

.
12

1
.
父38 98

.
43

98
.
95

上 1
.
0 1

五
、

样品的测定

取连续配制的 4 批样品
,

每批均 取样 3

次
,

按含量测定项下方法操作
,

测定结果见表

3
。
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表3 复方诺氟沙星软膏含量刚定结果(
n = 3)

。二 诺氟沙星 RS D
_
克霉些

_
RsD

硕 7
(标示百分含量) (% ) (标示百分含量) (% )

34476379000043253297 7798叨981100QO42O久�飞�.

…
000097.5898.35l(X).4198.46

六
、

小结

诺氟沙星含量测 定方法众多[’]
,

但由于

紫外分光光度法设备简单
,

一般医院药检室

均有配备
,

方法也较简便快速
,

适合医院制剂

快检要求
。

在波长 27 3nln 或 335 nln 处测定经

比较无显著性差异(
n = 4

,

P
>

0

.

05 )

。

克霉哩呈弱碱性
,

在酸性水溶液中遇热

迅速水解
,

故采用氢氧化钠液提取诺氟沙星
,

以防止克霉哇被破坏
。

克霉哇原料含量测定

采用非水滴定阎
。

此法不适用于软膏制剂
。

采用双相溶液阴离子表面活性剂滴定法较为

简便
,

终点变色明显
,

重现性较好
,

虽灵敏度

稍差
,

亦在医院制剂允许误差范围内
。

也可

用十二烷基苯磺酸钠或磺基丁二酸钠二辛醋

液代替滴定
。

溶剂蓝 19 不易得到
,

可用亚 甲

蓝代替
,

二者变色情况一致
。

氯仿用量与酸

度对滴定终点有影响
,

应尽量保持一致
。

本法利用诺氟沙星和克霉哇对溶剂的选

择性不同
,

可取样一次
,

分别提取
,

二者含量

测定互不干扰
,

既可避免重复抽样操作
,

又可

消除取样称量所带人的误差
。
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三波长分光光度法测定硫软膏的含量

樊丽蓉 年泉清

(上海市第六人民医院

徐铭甫

上海 2田233

摘要 硫软膏中的硫的含量测定
,

按照中国药典(1995 年版
,

二部)碘量法测定
,

方法繁琐费时
,

本文试

用三波长分光光度法不经分离直接测定硫的含量
,

具有快速
、

准确的优点
,

结果令人满意
,

其平均 回收率为

100
.
3% ,

R S D 为 0
.
68 %

。

关键词 硫软膏;三波长分光光度法 ;碘量法

硫软膏主要用于治疗疥疮
、

体癣与脂溢

性皮炎等疾患
,

按中国药典 (1995 年版
,

二

部)含量测定方法是先将硫转化成硫代硫酸

钠
,

再用碘量法测定〔
‘〕

,

方法繁琐费时
,

本文

根据硫在氯仿溶液中
,

在波长 25 0
一
35 0 范围

内有紫外吸收[2]
,

试用三波长分光光度法不

经分离直接测 定硫的含量
,

取得了较为满意

的结果
,

现介绍如下
。

一
、

仪器与试药

岛津 UV
一
21 00 型紫外分光光度计

,

氯

仿(分析纯)
,

20
% 与 5% 硫软膏(自制)(取符

合药典规定的升华硫进行升华重结晶
,

照药

典方法[3] 测定含量为 99
.
48 % )

。

硫对照 液
:
精密称取升 华硫 0

.
19

,

置

100 耐 量瓶中
,

用氯仿溶解并稀释至刻度
,

摇

匀
,

精密量取 101111
,

置 100 耐 置瓶中
,

用 氯仿

稀释至刻度
,

摇匀
,

即得每 d 含硫 0
.
lrng 的

硫对照液
。


