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应用联立方程组新解法测定两种复方制剂 中两组分的含量

刘庭华�江苏省苏北人民医院
,

江苏 扬州 �� � �� ��

摘要 目的
� 测定氯霉素地塞米松滴眼液及复方诺 氟沙星涂剂中两组分的含量

。

方法 � 采用联立方程组新解

法
,

不 经分离直接测定氯霉素地塞米松滴眼液及复方诺氟沙星涂剂 中的氯霉素
、

地塞米松磷酸钠
、

诺氟沙星

的含量
。

结果 � 以 ���
、

�� � � � 分别为氯霉素地塞米松滴眼液中两组分的测定波长
,

以蒸馏水为空白
,

氯霉素

和地塞米松磷酸钠的平均回收率及 � �� 分另
,

�为 �� !
�

� � �
,

�
�

�� � 和 � �
�

� � �
,

�
�

� � � � 以 � � �
、

� � � � � 为诺氟

沙星涂剂中两组分的测定波长
,

以蒸馏水为空白
,

诺氟沙星和地塞米松磷酸钠的平均 回收率及 尺�� 分别为

���
�

�� �
,

�
�

�� � 和 ��
�

�� �
,

�
�

�� �
。

结论
� 本法操作简便快速

,

重现性好
,

可消除各 处方 中两组分的相互

干扰
,

结果满意
。
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复方诺氟沙星涂剂与氯霉素滴眼液均系我院自

制品种
。

复方诺氟沙星涂剂含诺氟沙星 �
�

��
,

地

塞米松磷酸钠 �
�

�� � 氯霉素地塞米松滴 眼液 中含

氯霉素 �
�

�� �
,

地塞米松磷酸钠 �
�

�� �
。

复方诺氟

沙星没有定量方法
,

而氯霉素地塞米松滴眼液按原

测定方法操作
,

其误差太大
,

实际工作中难 以控制
。

诺氟沙星与地塞米松磷酸钠及氯霉素的紫外吸收相

互干扰
,

本 文 采 用 联 立 方 程组新 解 法 �新 ��
� � �

,�� �� 
� ’�

,

可不经分离直接测定 出两种复方制剂中两

组分的含量
�

� 仪器与试药

� � 一 � � �  紫外 分光 光 度计 �日本 岛津 ��

�� � � � 型可见紫外分光光度计�上海第三分析仪器

厂 � �诺氟沙星对照 品
、

氯霉素对照 品
、

地塞米松磷

酸钠对照品�中国生物制品检定所 � �其它所用试剂

均为分析纯
。

� 方法与结果

�
�

� 紫外图谱 的绘制 精密称取 ��� ℃ 干燥至恒

重的氯霉素对照 品 � �� � 今地塞米松磷酸钠对照品

�� � �
、

诺氟沙星对照品 ��� � �
,

分别置容量瓶中
,

氯

霉素用热蒸馏水使溶
,

诺氟沙星要加适量的冰醋酸

使溶后
,

加蒸馏水配成氯霉素 �� 卜梦� �
、

地塞米松

磷酸钠 � 林岁� � 和诺氟沙星 �� 林梦� �
,

并按处方配

制附加剂溶液
,

同比稀释
,

以蒸馏水为空 白
,

置 ���
一 � � � � 波长内扫描

,

详见图 �
、

图 �
。

由图可见
,

附加剂稀释液在上述波长范围内几

乎无吸收
,

对测定无干扰
。

氯霉素
、

地塞米松磷酸

钠
、

诺氟沙星 的最大吸 收波 长分别 为 � ��
、

� ��
、

� � � � �
。

以该波长为测定波长来测定单一成分及混

合物的吸收值
,

见表 卜表 �
。
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图 � 复方诺氟沙星涂剂 � � 吸收图谱
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图 � 氯霉素滴眼液 � � 吸收图谱

一氯霉素
—

·

一地塞米松磷酸钠 ……溶剂



表 � 氯霉素
、

地塞米松磷酸钠及混合物的

吸收值 �
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药 品 吸收比
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表 � 诺氟沙星
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精密配制氯霉素 �� 一
�� 林群� � 和地塞米松磷

酸钠 � 一 �� 卜� � � �
�

的梯度溶液各 � 份
,

以蒸馏水为

空白
,

分别在 � ��
、

� � � � � 处测定 吸收值
。

各 自的平

均吸收值与浓度呈线性关系
。

回归方程如下
�

氯霉素
� � �� � � � �

�

� � �  � 一 �
�

�� � �
, � �

�
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精密配制诺氟沙星 � 一
�� 林岁� � 和地塞米松磷

酸钠 � 一 �� 卜酬� � 的梯度溶液各 � 份
,

以蒸馏水为

空自
,

分别在 � ��
、

�� � � � 处测定吸收值
。

各 自的平

均吸收值与浓度呈线性关系
。

回归方程如下
�

诺氟沙 星
�
� �� � � � �

�

� � � �� 一 �
�

� � �  
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�
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地塞米松磷酸钠
�
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�
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, �

二 �
�

� � � � �� � � � �� �

吸收比��
、

� �的测定
� 根据公式 � , � �聂� �势

。 ,

日
, � �携

、� �戮
� � � � � �勇

� � �柔
,

�
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 势
3/A鳖
2;分别配

制氯霉素
、

诺氟沙星
、

地塞米松磷酸钠溶液若干份
,

测定其 278
、

2
73

、

2

42

n
m 波长处的吸收值

,

并按上述

公式计算及统计学处理得
:
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.
3 13 士

0
.
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。
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2 稳定性试验 本实验试样 的吸收值经 之6
、

1 2

、

24
h 重复测定

,

结果无变化
。

2

.

3 回收率试验 配制氯霉素地塞米松滴眼液
,

加

蒸馏水稀释
,

于 278
、

2

42

n
m 波长处测定吸收值

:
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配制 复方诺 氟沙 星涂 剂
,

加蒸馏 水稀 释
,

于
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、
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2
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m 波长处测定吸收值
:
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由以上公式计算出 A舅
8、

A 笠
2;A勇

, 、

A 聂
,

代人方

程 (l )
、

(
2

)

、

(

3

)

、

(
4

)

,

回收率分别为 (100
.
26 士

0
.
1 5

) %
、

(
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.

9 6
士 0

.
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、

(
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.

5 6
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.
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、

(
9 9

.

9 3

土 0
.
3 1 ) %

,

(

n =
3
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4 重复性试验 配制氯霉素 20 协留m L
、

地 塞米

松磷酸钠 4林群m L; 诺氟沙星 4林留m L
、

地 塞米松磷

酸钠 2林群m L 的混合液各 3 组
,

放置 3h 后按 2
.
4 项

下操作
,

计算出 A晏
8、

A 笠
2;A剪
3、

A 轰
,

其 RsD 分别为

0
.
51%

、

0

.

4 5 %

、

0

.

6 1 %

、

0

.

4 9 %
(

n =
3 )

。

2

.

5 样品测定 精取氯霉素地塞米松滴眼液
、

复方

诺氟沙星涂剂各 3 批
,

按 回收率项下测定含量
,

结果

均合格
。

见表 3
、

表 4
。

表 3 氯霉素地塞米松滴眼液样品含量

测 定结果 (n = 3)

氯霉素 地 塞米松磷酸钠
编号

——
标示量 (% ) R SD (% ) 标 刁‘量 (% ) 尺别 , ( % )

9 7
.
9 5

9 8
.
8 8

9 9
.
3 0

0
.
6 5

0
.
6 2

0
.
4 8

9 8
.
2 2

9 8
.
4 0

10 1
.
3 8

0
.
9 5

1
.
0 1

1
.
1 1

表 4 复方诺氟沙星涂剂样品含量

测定结果(n = 3)

编号
诺氟沙星 地塞米松磷酸钠

标示量(% ) R SD (% ) 标示量(% ) 尺5刀( % )

0116229 7
.
6 2

10 1
.
5 0

9 8
.
5 0
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3 讨论

3
.
1 联立方程组新解法 (新 Vi er o记t) 实质上 是用

数学方法将各组分在其 入m
ax
处 的吸收值从混合物中

分离出来
,

然后按各单组分分析方法计算
,

不存在如

双波长
、

导数法
、

正交 函数等方法 中存在 的由相对
“

零假设
”

带来的误差
,

因而结果可信
。

3

.

2 采用新 Vi
ero rd t法分析复方制剂中的各组分

,

只需 满足 ap < 0
.
5 和 A井

’
7 日A万

” 、

A 衬
b/aA井

b >

1.2 两个条件
,

即获得满意结果
。

有关原理徐嘉凉

等已进行详细推导 f
’
}

,

此处 不再重复
。

本实验 中

a ,

日
.
与 a

Z
p
Z
均 < 0

.
5

,

数值分别为 0
.
078 和 0

.
089 ;

A纂扩
地/ p

I
A 黔

地
、

A 黔
地/ 。

,
A 盆

地及 A盆
地/ p

Z
A 扮

地
、

A 鑫
地
/a

Z
A 鑫

地也 均 > 1
.
2 ,

其数值分别为 3
.
38

、

2

.

39 和 1
.
67

、

2

.

26

,

以上 6 个参数均符合要求
,

结果

表明此法可消除两种制剂中的二组分相互十扰
。

3

.

3 复方制剂中的吸收物质在特定两波长处 的吸

收比(a
、

p ) 是与浓度无关的常数
,

故被测溶液无需
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精密配制
,

样品也无需分离
,

可直接在两波长处测定

吸收值
,

方法简便
、

快速准确
,

尤其适用于医院制剂

的快速分析

参考文献
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「川 徐嘉凉
,

俞善辉
,

易大年
.
联立 方程新解法及 其在豆 方制

剂分析中应用[J〕
.
药学学报

,
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,
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吸收系数法测定双氯芬酸钠肠溶片的含量

刘海英(北京军区药检所
,

北京 100071)

摘要 目的
:建立吸收系数法测 定双氯芬酸钠肠溶片的含量

。

方法 :采用吸收 系数法
,

吸收 系数 E思
1
为 43

结果 :本法与对照品法无显著性差异
。

结论
:方法

一

简便易行
、

快速
、

准确
,

可作为该制剂 的质量控制方法

关键词 双氯芬酸钠肠溶片 ;吸收系数法 ;含量测 定
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双氯芬酸钠肠溶片为消炎镇痛药
,

在 含量测定

检查时
,

中国药典采用对照品比较法
,

由于对照品价

格 比较昂贵且用前须 105 ℃
一

于燥
,

以除去水分
,

操作

比较繁琐
。

根据国家药典委员会的安排
,

我们对中

囚药典 2000 版收载 的双氯芬酸钠肠溶片质量标准

中含量测定进行修汀
,

为此
,

本文建立了吸收系数法

测定双氯芬酸钠肠溶片含量测定的研究
。

本方法操

作简便
、

快捷
,

测定结果准确
、

可靠
。

1 仪器与试药

1
.
1 仪 器 U V 一

26 0 紫外分光光度计
、

U V
一
24

0

紫外 分 光 光 度 计
、

U V
一 2 1 0 0 紫 外分光 光度计

、

!
a
m b d

a 一
6 紫外分光光度计

、

La

m b
da

一
16 紫外分光

光度计
、

精密天平 (十万分之一
,

沙多利斯 2004 M P6

型 )
。

1

.

2 试药 双氯芬酸钠对照品(中检所提供 l() 334
一

00 01 )

、

双 氯 芬 酸钠 肠 溶 片两 批 (¹ 批 号
:

作者简介
:
刘海英( 1976

一
)

,

女 (汉族)
,

药师
.

20 0 1 120 1
,

规格
:
25 m gX 24 片

,

长春长红制药有限公

司 ;º 批号
:0 10 7252

,

规格
:2 5m g X 24 片

,

广州自百

山制药股份有限公司
。

均从市场购得 )
、

乙 醇(分析

纯 )
。

2 试验与结果

2
.
1 双氯芬酸钠对照品处理 取双氯芬酸钠对照

品置 105 ℃ 于燥器中于燥至恒重
,

备用
。

2

.

2 波长的确定 20 00 年版 中国药典规定双氯芬

酸钠肠溶片在 284
nm 处有最大吸收

,

因此在(284 士

2 )
n m 处取吸收度测定项下第一份对照浓溶液测定

其吸收度
,

结果表明双氯芬酸钠在 284
nm 处吸收度

值最大
,

因此波长选定为 284
nm 。

表 1 溶剂在不 同波长处的吸收度值

溶剂吸收度值

282nnl

0
.
0 52 0

.
052

284 nm

0
.
052

285r一叮

0

.

0 5 2 0

.

0 5 1
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.

3 溶剂的要求 测定供试品前
,

应先检查所用的

溶剂在供试品所用的波长附近是否符合要求
,

即用

1Cm 石英吸收池盛溶剂
,

以空气为空自测定其吸收


