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�

值改变对两性霉素 � 的容量 因子 �
’

影响较

大
,

当流动相中磷酸盐缓冲液 声
� � 时

,

��

值越小
,

�
‘

增 大
,

州 值增大 时 �
‘

随 州 值的

增大而呈下降趋势 � 当磷酸盐缓冲液 �� 调

至 �
�

�� 时
,

其两性霉素 � 的 �
,

变化相对稳

定
。

故选 定乙睛 一 磷酸盐缓冲液 ����
�

�� �

���� ��
,

�� �� 作流动相
,

此时两性霉素 � 峰形

对称
,

柱效高
,

保留时间短 �为 �
�

�而��
,

且能

与分解物 及杂 质 峰分开
,

测定 样 品周期 为

�
�

�而
� 。

由于两性霉素 � 具多烯
、

多经基结

构
,

且碳链较长
,

这 可能是造成两性毒素 �

出峰 时 间 及 峰 形 不 很 稳 定 的原 因
,

加 人

�
�

�� �
� �� 毛 四 丁 基澳化钱

,

可 使两性霉素 �

的出峰时间和峰形相对稳定
,

有利于样品的

测定
。

样品的稳定性
�
将测定样品在室温避 光

与不避光放置
,

每 �� 测一次含量
,

其结果为

避光 的样品在 �� 内含量与 � � 相 比变化 �

��
,

而不避光的样品含量下降 � � �
,

故本实

验要求在避光条件下进行
,

并在 �� 内完成样

品测定为最佳
。
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一阶导数光谱法测定泻立宁合剂中诺氟沙星的含量

程 实 韩福鹏 徐世清

�丹东空军医院 丹东 �� 印�治

摘要 本文采用一阶导数光谱法测定泻立宁合剂中诺氟沙星的含量
,

不受辅料和其它成分的干扰
,

简

便
、

快速
。

平均回收率为卯
�

�� �
,

�� � 为 �
�

�� �
。

关键词 诺氛沙星 �一阶导数光谱法 �含量测定

泻立宁是 我院 自行 研制的一种抗菌
、

止

泻的药物
,

是由诺氟沙星
、

硫酸庆大霉素
、

陈

皮配
、

颠茄 配
、

复 方樟 脑配等 组成 的复方制

剂
。

其主要成分诺氟沙星含量按资料 〔‘〕方法

测定
,

在紫外区受到其它组分的干扰
,

本文采

用一阶导数光谱法
,

不经分离直 接测 定诺氟

沙星的含量
,

获得满意的结果
。

一
、

仪器与试药

��
一 � � � ���

、

�� ��� � 软件 �日本 岛津 � �

� �� 微机 �
以

� � ��
�

� �美 国微软公司 � � ���
一 �

型酸度计 �杭州亚美 电子仪器厂 � �诺氟沙星

�沈阳第六 制药厂
,

批号 � �� � �� � � �硫酸 庆大

霉素
、

陈皮配
、

颠茄配
、

樟脑配
、

聚 山梨 醋
�

��
、

冰醋酸等 �均符合中国药典九五年版各药

项下的有关规定 �
。

二
、

实验方法与结果

�一 �处方

诺氟沙 星 �
�

兔
,

硫 酸庆大霉素 �
�

� �
,

陈

皮配 ��� 而
,

颠 茄 配 �� �� �� 
,

复 方樟 脑 配

��� 间
,

聚山梨醋 一 ��  �
�

�间
,

冰醋酸适量
,

蒸馏水加至 �《���时
。

�二 �制法

甲液 �
将诺氟沙星溶于适量冰醋酸中

,

硫

酸庆大霉素溶于适量 蒸馏水中
,

两液混 匀
。

乙液 �取陈皮 配
、

复方樟脑配
、

颠茄配与聚山

梨醋
一
�� 混匀

,

缓缓 加人适量蒸馏水 中
,

搅

匀
。

将 甲液缓缓加人 乙液 中随加随搅拌
,

调

至 �� 值 �
�

� 一 �
�

�
,

加水使至全量
,

分装 为
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�加
� �� � 瓶

,

即得
。

�三�含量测定

�
�

吸收光谱的绘制 精密称 取 ��� ℃干

燥至恒重的诺氟沙星 �沈阳第六制药厂
,

纯度

为��
�

卯� � �对照品适量
,

加少量冰醋酸使其

溶解
,

用盐酸溶液 ��� ���� �稀释成含诺氟沙

星� ��岁血 的溶液作为对照液 �按处方配制不

加诺氟沙星的溶液
,

用盐酸��一 ����〕�成对照

液相同倍数作辅料液 �以盐 酸溶液��� �《����

为空白
,

在 �� �
一 ���

� � 波长 范围 内扫描
,

分

别绘制各液的零阶导数光谱图 �见图 �� 和一

阶导数光谱图�见图��
,

由图�可知辅料

� 呀�
�
� ��

⋯
‘‘‘、

�
��

��
��
�

��‘
‘

�卜

�� ������

� � �
另漏一一代箭于二二亏氛产� 一嗽

� � �

图 � 吸收光谱 图

—
辅料和其它组分

⋯⋯诺氟沙星

图 � 一阶导数光语图

⋯⋯辅料和其它组要

—
诺氟沙星

液对在紫外区直接测定诺氟沙星的含量有明

显的干扰
,

由图 � 可知
,

在 � � � 土 ���� 波长处

诺氟沙星的一阶导数光谱图在 �研 士 ���� 和

�� � 土 ���� 波长处分别有一波峰和波谷
,

而辅

料在此波长处的一阶导数光谱图基本在零线

上
,

对被测组分不产生干扰
。

�
�

精密称取 ��� ℃干燥至恒重 的诺氟沙

星对照品 �
�

� �
,

精密称定
,

置 ��� 间 容瓶 中
,

加冰醋酸使其溶解
,

用盐酸溶液 ��� �《����至

刻度
,

混匀
,

分别取 �
、

�
、

�
、

�
、

�间 于 ��� 耐 量

瓶 中
,

加盐酸溶液��� �仪���至刻度
,

摇 匀
,

在

�� �
一 �田�� 波长范 围内扫描分别绘制一 阶

导数光谱图
。

在 �麟 士 ���� 和 � �� 士 �� � 波长

处分别读取峰
一 谷的振幅值

,

并将读取 的峰

一 谷 的差值�此�输人 �� �� �� 软件 中进行数

据处理
,

得回归方程
�

� � ��
�

�� △� 一 �
�

� � ��

�� �
一
匆

�

�� 
� �

�

�仄兀阵�
� 二 �

�

�哭刃�� 结果

表明诺氟沙星在 � 一 ��产州耐 的浓度范围 内

线性关系 良好
。

�
�

稳定性实验 以本品 �“岁耐 的盐酸

溶液 ��� �仪旧�在 �� � 士 ���� 处立即测定与室

温放 置 �
、

�
、

�
、

�
、

�� � 和 ��� � 换」定 △�此 �

��
�

以刃��和 如� ��
 
�! ∀几乎无变化

。

4

.

回收试验 取 105 ℃干燥至恒重的诺

氟沙星 0
.
29

,

精密称定
,

按处方 比例加人辅

料液
,

混匀
,

精取 Zd (相 当于诺氟沙 星 约

4人穿Inl )置 1侧叉)间 容量瓶中
,

用盐酸溶液 (9

~ 101 ))稀释至刻度
,

在 35 0
一
2田run 波长范

围内扫描 并绘制
一
阶导数光谱 图在 264 土

I
nln
和 28 6 士 I

nln 波长处分别测定波峰和波

谷的数据输人 Exc el 7
.
0 中进行处理结果见

表 l
。

表 l 回收试验结果

投人量(g)

0 1望刃8

0
.
2〕I X) 7

0
.
1望刃58

0
.
1望刃so

0
.
2 137田

测得量(g) 回收率(% ) 平均回收率(% ) RSD (% )

0
.
20 102

0
.
197 05

0
.
20 102

0
.
20 102

0
.
21294

1(X)
.
52

98
.
52

1(X)
.
53

1(X)
.
52

卯
.
麟

卯
.
9拓 0

.
88
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表 2 样品测定结果 (
n =
5)

序号 平均百分含量(% ) 平均百分标示量(% ) RS D( % )

肠72467200007927

?
101弧103101

.且,‘内」

5

.

样品测定 精密量取泻立宁合剂适

量(相当于诺氟沙星约 41
29/耐)

,

按上述 回收

试验项 下操作方法
,

测定 瓦
,

输人 Ex ce 17
.
0

中计算诺氟沙星的百分标示量结果见表 2
。

三
、

小结

1一阶 导数光 谱法直接测定泻 立宁合

剂中诺氟沙 星的含 量
,

不受制剂中其它组分

的干扰
,

不需分离
,

快速简便
,

结果满意
。

2

.

虽然 UUV
PC3 7 软件有直接输出计算结

果的能力
,

如果结合 E
xce 17

.
0来计算

,

可以节

省大量的时间
。

参考文献

【月叶之火
.
诺氟沙星胶囊溶出度考察

.
中国医 院药学杂

志
.
1卯2 ;27 (2 )

:
叫

紫外分光光度法和旋光法分别测定肤麻滴鼻剂中两组分的含量

徐 敏

(浙江中医院

黄德华
赞

杭州 31 《XX 拓

摘要 用紫外分光光度法测定吠麻滴鼻剂中吠喃西林的含量
,

用旋光法测定吠麻滴鼻剂中盐酸麻黄碱

的含量
。

回收率试验与中和法比较
,

结果无显著性差异
。

用本法测定吠麻滴鼻剂的含量
,

方法简便
,

可靠
,

准

确性高
。

关键词 吠麻滴弄剂 ;紫外分光光度法 ;旋光法 ;含量测定

吠麻滴鼻剂为五官科常用治疗鼻炎的外

用制剂
,

浙江省 医院制剂规范用 中和法测定

盐酸麻黄碱的含量
,

用 比色法测 峡喃西林的

含量
。

中国医院制剂规范用中和法测定盐酸

麻黄碱的含量
,

用紫外分光光度法测 吠喃西

林的含量
。

盐酸麻黄碱含手性碳原子
,

有旋

光性
,

因此
,

我们考虑用旋光法测定盐酸麻黄

碱的含量
。

一
、

仪器与试药

75 4 一 紫外分光光度计(上海第三分析仪

器厂 );从卫Z
一
2 自动旋光仪 (上海物理光学

仪器厂 )
。

乙醇 AR
,

0

.

l

mo
U L N

a
O H 溶液(按

中国药典二部 附录配制 )
,

吠麻滴鼻剂 (本 院

制剂室 自制 )
,

吠喃西林 (江 苏苏州勤建制药

厂
,

批号 :8如302 );盐酸麻黄碱 (江苏丹阳市

制药厂
,

批号
:9503 04 )

。

二
、

方法与结果

(一 )盐酸麻黄碱的含量浏定

1
.
标准曲线 的制备 精密称取盐酸麻

黄碱 10 9
,

置 loo nil 容量瓶中
,

用水溶解并稀

释到刻度
,

精取上述溶液 2
、

5

、

ro

、

巧
、

20 间
,

分

别置 100 阎 容量瓶中
,

用蒸馏水稀释到刻度
。

配成 2
、

5

、

ro

、

巧
、

加
n
娜nil 的盐酸麻黄碱 溶

液
。

使用 Zd 测定管
,

以水为空白
,

在室温下

测定其旋光度
,

以浓度对旋光度做线性回归
。

结果表明
:
在 2

一
25

n

娜L 内
,

线性关系 良好
。

浓度 m岁L 2 5 10 15 20

旋光度
a 0

.
120 0

.
325 0

.
66 5 1

.
02 5 1

.
345

回归方程为
:C = 14

.
6 a + 0

.
23796

r= 0
.
999

2
.
样品中麻黄碱的测定 使用 2d 测定

管
,

以蒸馏水为空白
,

测定峡麻滴鼻剂的旋光

度
,

代人 回归方程
,

求含量 Co

盐酸麻黄碱%
= 10

一 ‘ x
C %

二 日本卫材株式会社杭州办事处


