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三波长分光光度法测定复方双氢青篙素片中双氢青篙素的含量

肖文中
,

詹利之
,

张美义
,

林燕芳 广州中医药大学热带医学研究所
,

广东 广州

摘要 目的 建立复方双氢青篙素片中双氮青篙素含量测定的方法
。

方法 主波长为
,

基线波长 为
,

基线波长 为
。

结果 在
一 协

· 一 ’ ,

范围内线性良好
, ,

平均回收率

为
,

尺 。 为
。

结论 三波长分光光度法可不经分离
,

能消除甲氧千咤和磷酸呱啥的干扰
,

从而

直接测定复方制剂中双氢青篙素的含量
,

该法操作简便
、

快捷
、

准确
。
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复方双氢青篙素片是国家药品监督管理局批

准的三类新药
,

由于本品中磷酸呱唆和 甲氧节陡的

含量大
,

双氢青篙素的含量很低
,

相 互干扰无法排

除
,

质量标准中双氢青篙素含量测定所采用的方法

须经无水乙醇提取
,

冷风吹干无水乙醇后
,

用乙醚转

移过硅胶柱
,

收集 乙醚洗脱液
,

挥干乙醚
,

这样双氢

青篙素经过提纯后再次用无水乙醇溶解
,

加碱加热

开环反应
,

在 238
nm 波长处进行测定

。

本文研究了

三波长分光光度法测定复方双氢青篙素片中双氢青

篙素的含量测定
。

三波长分光光度法无需提取
、

分

离
,

可直接测定该复方制剂中双氢青篙素的含量
,

经

实验证明该法简便
、

快速
、

灵敏度高
、

结果准确
。

1 仪器和材料

TU 一
1 9 01 型紫外分光光度计 (北京普析通

用 )
,

S H
一
Z I O R 电子天平 (德国)

,

C S F 一IA 超声发

生器(汕头超声 电子 )
。

双氢青篙素对照品由北京

科泰新提供
,

磷酸呱唆对照品由上海中西药业有限

公司提供
,

甲氧节陡购 自中检所
。

乙醇等试剂均为

分析纯
。

复方双氢青篙素片 3 批
,

由广州健桥医药

研究所提供(批号
:991020

、

9 9 1 0 2 1

、

9 9 1 0 2 2
)

。

2 方法和结果

2
.
1 溶液制备和测定法

2
.
1
.
1 样品溶液制备 精密称取样品细粉适量

(约相当于双氢青篙素 10m g)置 loom L 量瓶中
,

加

60 % 乙醇溶液约 75 m L
,

超声处理 巧m in
,

放冷至室

温
,

加 60 % 乙醇稀释至刻度
,

摇匀
,

滤过
。

精密量取

续滤液 sm L 置 25 m L 量瓶中
,

用 2% N
a0 H 溶液稀释

至刻度
,

摇匀
,

用 0
.
45 林m 微孔滤膜过滤

,

滤液置

10 m L 量瓶中
,

于 60 ℃ 水浴加热 30 m in
,

取出放冷至

室温
,

作为供试品溶液
。

2

.

1

.

2 对照品溶液 I制备 精密称取双氢青篙素

对照品约 10 m g 和 处方 量的磷酸 呱 喳对照 品 置

10 0m L 量瓶中
,

照样品溶液制备项下 自
“

加 60 % 乙

醇溶液约 75 m L’’起
,

同法操作
,

作为对照品溶液 I
。
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2
.
1
.
3 对照品溶液 n 制备 精密称取处方量的磷

酸呱喳对照品和甲氧节陡对照品置 loo m L 量瓶中
,

照样品溶液制备项下自
“

加 60 % 乙醇溶液约 75 m L
”

起
,

同法操作
,

作为对照品溶液 11
。

2

.

1

.

4 空白溶液制备 精密称取处方量的磷酸呱

唆对照品置 loo m L 量瓶中
,

照样品溶液制备项下 自
“

加 60% 乙醇溶液约 75 m L
”

起
,

同法操作
,

作为空白

溶液
。

2

.

1

.

5 测定法 取对照品溶液 n
,

以 250 nm 为主波

长(入
,

)

,

2 7 2
n

m 为基线波长 l(入
:
)

,

在 30I
nm 附近

每间隔 0
.
Inm 寻找基线波长 2(入

3
)

,

使 么A = o
。

再

在 入, 、

入: 和 入3 波长处分别测定样品溶液与对照品

溶液 I 的吸收度
,

求出各自的吸收度差值 (△A )
。

2

.

2 测定波长的选择

按溶液制备方法分别制备对照品溶液 I 和对照

品溶液 11
,

在 190
一
3 80

n m 波长范围内扫描得紫外

图谱(见图 1)
,

对照 品溶液 I 在 238
nm 波长处有最

大吸收峰
,

在 25 O
nm 波长处的吸收也较大

,

对照 品

溶液 11 在 250
nm 、

2 7 2
n

m 及 30I
nm 附近有一线性点

,

故选用 25o
nm 、

2 7 2
n

m 及 3lo
nm 三波长测定双氢青

篙素
。

m L

一 ‘

浓度范围内线性良好
。

2

.

4 回收试验

表 1

样品

吸收度测定结果

浓度(协g / m L )

6
.
0

6
.
0

12
.
0

12
.
0

18
.
0

18
.
0

2 4
.
0

2 4
.
0

3 0
.
0

3 0
.
0

0
.
10 8 1

0
.
10 7 5

0
.
2 】5 8

0
.
2 15 7

0
.
3 19 7

0
.
3 1 8 8

0
.
4 3 1 8

0
.
4 32 9

0
.
5 37 6

0
.
5 3 8 8

样 品

对照品溶液11

似绷俐分2L10

住〔叉旧‘-
.

19 0乃
2 5 0刀 3 0 0刀

波长 (nm )

一对照品溶液l

砍 350刀 3 80 乃

图 1 复方双氢青篙素三波长紫外图谱

2
.
3 线性测试

精确称取双氢青篙素对照品适量
,

用 60 % 乙醇

溶解使成 1
.
sm g

·

m L

一 ‘

溶液
。

分别精密量取上述

溶液 2
、

4

、

6

、

8

、

1 0 m L

,

置含 0
.
239 其他成分的 100 m L

量瓶 中
,

加 60 % 乙 醇溶液至约 75 m L
,

超声处 理

巧m in
,

其他操作同样品溶液制备
。

照测定法测定其

吸收度
。

结果见下表
:

以浓度 ‘为横坐标
,

吸收度差值劫 为纵坐标

作图
,

求得线性方程为
:C 二

0
.
0 33 以

+
55
.
683 IM

,

; 二
0
.

99 9 92 (
n =

10 )
。

结果表明
,

双氢青篙素溶液

浓度与吸收度均呈 良好的线性关系
,

在 6
一
30
协g

·

准确称取双氢青篙素对照品适量
,

加 60 % 乙醇

溶解成 2
.
om g

·

m
L

一 ’

溶液
,

作为贮备溶液
。

分别精

密量取上述溶液 3
.
sm L

、

5

.

o m L

、

6

.

s m L 至含有 0.

23 9其他成分的 loo m L 量瓶中(每个浓度各 3 份)
,

照样品溶液制备项下 自
“

加 60 % 乙醇溶液约 75 m L
”

起
,

同法操作
,

作为样品溶液
。

另照溶液制备项制备

对照品溶液和空白溶液
,

照测定法进行测定
。

9 份

样品的 △A 分别为 0
.
253 1

、

0

.

2 5 5 1

、

0

.

2 5 4 6

、

0

.

3 6 2

2

、

0

.

3 6 7 8

、

0

.

3 6 8 0

、

0

.

4 7 3 6

、

0

.

4 7 6 7

、

0

.

4 7 1 2

,

其对

应的回 收率分别为
:100

.
8%

、

1 01

.

6 %

、

1
01

.

4 %

、

1 0 1

.

0 %

、

1 0 2

.

6 %

、

1 0 2

.

6 %

、

1 0 1

.

6 %

、

1 0 2

.

2 %

、

1 0 1

.

1 %

。

平均回收率为 101
.
7%

、

R S D 为 0
.
66%

。

按处方量分别称取磷酸呱哇和甲氧节咤各为处

方量 的 70 %
一 1

30 %
,

测定双氢青篙素回收率为
100
.
2%

、

9 9

.

5 %

、

9 8

.

9 %

、

1 0 0

.

2 %

。

说明本方法测

定样品中双氢青篙素的含量是可信的
,

即使在甲氧

节陡和磷酸呱喳含量偏高或偏低的情况下
,

也不影

响测定的准确性
。

2

.

5 精密度试验

按样品溶液制备项下操作
,

配制 3 个不同浓度

的样品 (每个浓度制备 3 个样品 )
,

9 个样品的创 分

别为 0
.
253 1

、

0

.

2 5 0 4

、

0

.

2 4 7 9

、

0

.

3 5 7 7

、

0

.

3 6 1 0

、

0

.

3 5 3 8

、

0

.

4 6 2 4

、

0

.

4 7 0 5

、

0

.

4 6 4 0

,

其对应的含量测

定结果分别为
:100

.
7%

、

9 9

.

3 %

、

9 8

.

1 %

、

9 9

.

2 %

、

1 0 0

.

9 %

、

9 5

.

4 %

、

9 9

.

0 %

、

一0 0
.
3 %

、

9 9

.

4 %
; 平均值

为 99
.
5%

,

RS

D 为 0
.
98%

。

2

.

6 样品加碱后立 即过滤与放置 Z h 后 过滤的比

较

比较了样品加碱后立 即过滤与放置 Z h 后过

滤
,

再置 60 ℃水浴加热 30 m in
,

结果无明显差别
。

加

碱后立即过滤
,

回收率分别为 l0()
.
5

、

9 9

.

6

、

1 0 1

.

2

、

9 9

.

4
; 放置 Z h 后 过滤 回收率分别为 99

.
9

、

1 0 0

.

7

、



、

1 0 0

.

2

。

3 讨论

实验表明本文采用的三波长分光光度法可不经

分离
,

能消除甲氧节咤和磷酸呱哇的干扰
,

从而直接

测定复方制剂 中双氢青篙素的含量
,

该法操作简便
、

快捷
、

准确
。

在三波长分光光度法测定时
,

找等吸收点应设

间隔为0
.
Inm ,

得到的数据较精密
,

有利于精选等吸

收波长
。

采用三波长分光光度法测定主要是消除甲氧节

健的于扰
,

磷酸呱哇则通过差示分光光度法来消除

其影响
。

在加碱后
,

磷酸呱喳产生呱哇碱基沉淀
,

通

过微孔滤膜过滤除去
。

但滤液中仍有微量的呱哇碱

基 以饱和状态存在
,

干扰测定
。

可以用磷酸呱唠和

The Journ al of PharlllaeeutiealPra etiee V ol
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甲氧节陡一起找线性吸收点
,

在双氢青篙素对照品

中和空白溶液中均加人磷酸呱哇
,

因所有样品中的

呱唆碱基均为饱和溶液
,

对照品溶液
、

样品溶液和空

白溶液中的呱哇碱基产生 的紫外吸收相互抵消
,

消

除了磷酸呱唆的影响
。
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复方红霉素醇溶液中红霉素的含量测定
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,
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,

程 静(第三军医大学附属西南医院药剂科
,

重庆 40仪〕3 8)

摘要 目的
:测定复方红霉素醇溶液中的红霉素含量

。

方法
:
采用 比色法和旋光法两种方法测定

。

结果
:两

种测 定方法红霉素的平均回收率分别为 99
.
27 %

,

R

SD

二
0

.

48 % ;
99

,

45

%

,

尺
J
SD = 0

.
84 %

。

结论
:比 色法比旋

光法的刚定更灵敏
,

结果更准确
。
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复方红霉素醇溶液是本院自制的皮肤外用制

剂
,

主要用于治疗酒糟鼻
、

座疮
、

脂溢性皮炎
、

头皮糠

疹
、

疹痒症等多种皮肤病
,

疗效良好
。

其主要成分是

红霉素等
,

对红霉素制剂中红霉素的含量测定方法

有抗生素微生物检定法t
’
{

、

比色法 〔’口
、

反相高效液

相色谱法〔’子
,

我们采用 比色法和旋光法对复方红霉

素醇溶液中的红霉素进行含量测定
,

并对二种方法

进行比较
,

现将测定方法和结果报告如下
。〕

1 仪器和试药

BE CK M A N 一 D V
一
6 5 0 可 见紫外分光光度仪

(美国贝克曼公司);W ZZ
一
lS 型数字式 自动旋光仪

(上海物理光学仪器厂制造 ) ;复方红霉素醇溶液


