
品种中绿原酸的含量进行测定 o结果都未能得到满意的效

果 ∀运用该法测定无花果含片中绿原酸的含量 o方法简单 o

测定成份与其它组分能达到很好的基线分离 o重现性好 o回

收率高 o检测时间短k每份样品只需 ts°¬±l ∀

4 q2  实验中曾对超声振荡时间进行了考察 o结果 z otx 和

vs°¬±的含量测定结果基本一致 o故选定超声振荡时间为

tx°¬±∀
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一阶导数光谱法测定利巴韦林喷鼻剂的含量

卢  建  潘树芬  丁俊杰k上海 usssvu上海医科大学儿科医院l

  利巴韦林喷鼻剂为我院医院制剂 ∀在小儿流感 !一般性

感冒及小儿腺病毒肺炎的预防和治疗中疗效确定≈t  ∀为进

一步提高疗效 o减少对鼻粘膜的损伤该制剂采用新型高分子

材料卡波普k≤¤µ¥²³²̄l及苯扎溴胺作为辅料≈u ov  ∀本文采用

在碱性条件下 o一阶导数光谱法测定该制剂中利巴韦林的含

量 ∀现将方法报告如下 ∀

1  处  方

利巴韦林k温州市第三制药厂 o|{s{uwl o卡波普 |vw³k符

合药用标准 o下同l ox h苯扎溴胺 o氯化钠 o氢氧化钠 o³� tt qs

缓冲液k参见中国药典 |x版l ∀

2  仪器与试药

�∂2zxst紫外分光光度计k香港天美l ~³�≥2u≤ 精密酸度

计k上海雷磁仪器厂l ∀

3  方法与结果

3 q1  吸收光谱和测定方法的选择

称取利巴韦林及空白辅料适量 o分别用缓冲液配制成一

定浓度的溶液 o以缓冲液作空白 o于 uss ∗ vws±°波长范围内

扫描 o绘制一阶导数光谱图 o采用一阶导数谷2零法测定该制

剂含量 o吸收谷值在kuuz ? tl±°处 o且辅料在此处几乎没有

吸收 ∀

3 q2  标准曲线的制备

精密称取在 {s ε 干燥至恒重的利巴韦林 xss°ª于 tss°̄

量瓶中 o加适量蒸馏水溶解并稀释至刻度 ∀精取该液 x°̄ 于

xs°̄ 量瓶中 o加缓冲液稀释至刻度 ∀分别精取该液 t qs ot qx o

u qs ou qx ov qs和 v qx°̄ 于 xs°̄ 量瓶中 o加缓冲液稀释至刻度 o

以缓冲液为空白 o于 uss ∗ vws±°波长范围内扫描k∃Κ� s qt

±°l o分别绘出其一阶导数光谱图 o在kuuz ? tl±°处读取谷2

零吸收值k见表 tl o得回归方程为 }¿⁄�¿� x q{v{t ≅ tsp v n

u q|svs ≅ tsp v Χ(ρ� s .|||| , ν � yl ∀

3 q3  回收率试验

按利巴韦林鼻腔喷雾剂的处方 o模拟配制不同浓度的溶

液ks qx h os qzx h ot qs h l按标准曲线项下操作 o平均回收率

tss qtz h oΡΣ∆ � s qvx h k详见表 ul ∀

3 q4  样品含量测定

  精取样品液 x°̄ 于 xs°̄ 量瓶中 o加缓冲液至刻度 o摇匀 ~

表 1  标准曲线的制备

ΧrΛª# °̄ p t Κr±° ¿⁄�¿

ts qsz{ uuy qv s qsvx

tx qttz uuz qt s qsxs

us qtxy uuy q{ s qsyw

ux qt|x uuy qv s qsz|

vs quvw uuy q{ s qs|w

vx quzv uuz qw s qts{

表 2  回收率试验结果r ν � ts

ΧrΛª# °̄ p t Κr±° ¿⁄�¿ 回收率r h ÷r h ΡΣ∆r h

| q||s  uuy qs s qsvx tss qxx

tw q|{x  uuy qx s qsw| || quu

t| q|{s  uuy qx s qsyw tss qu{

u| q|zs  uuz qy s qs|v tss qt{

tx quuu  uux q| s qsxs || q|w tss qstz s qvx

uu q{vv  uuy qx s qszu || q{u

vs qwww  uuz qt s qs|w || q{z

t| q||{{ uuy q{ s qsyw tss qt{

u| q||{u uuz qv s qs|v tss qs|

v| q||zy uuz qt s qtuu tss qsw

精取稀释液 u qx°̄ 于 xs°̄ 量瓶中 o用缓冲液加至刻度 o摇匀 o

按标准曲线项下测定k结果见表 vl ∀

表 3  样品测定结果r ν � x

批  号 标示量r h ÷r h ΡΣ∆r h

t || qxz

u tss qv|

v tss quv tss qst s qw{

w || qwt

x tss qww

4  讨  论
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利巴韦林水溶液在紫外区具有较强的近末端吸收kΚ°¤¬

� usz qsl o背景影响很大 o同时制剂中的卡波普 o苯扎溴胺对

测定也有一定干扰 ∀而采用在碱性条件下 o一阶导数谷2零

法测定 o则可消除背景及辅料对测定的干扰 o提高了测定的

准确度 ∀
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联立方程新解法测定硫酸阿托品滴眼液含量

董  秀  胡克忠k莱阳 uyxuss山东烟台市莱阳中心医院l

  t h硫酸阿托品滴眼液系中国医院制剂规范西药制剂第

u版收载品种 ∀含硫酸阿托品 t h o羟苯乙酯 s qsv h o氯化钠

s qzx h ∀其主药硫酸阿托品的测定常采用提取比色法≈t 或

中和法≈u  ∀这些方法有专属性不强或操作较繁琐的缺点 ∀

以紫外分光光度法分析 o由于硫酸阿托品和羟苯乙酯在紫外

区吸收光谱有重叠 o为消除羟苯乙酯的干扰 o本文采用新

∂¬̈µ²µ§·k联立方程组的新解法l法 o不经分离直接测定硫酸阿

托品含量 ∀

1  仪器与药品

zxt�型紫外分光度计k上海分析仪器厂l ~硫酸阿托品

k杭州民生制药厂 o批号 }|ysysxl ~羟苯乙酯k广东台山新宁制

药厂 o批号 }|{s{stl ~氯化钠 k威海亚太制药厂 o批号 }

||sxsul ∀

2  方法与结果

2 q1  紫外吸收光谱与测定波长的选择

精密称取 tsx ε 干燥的硫酸阿托品 o羟苯乙酯分别以水

溶解后定容于 tss°̄ 量瓶中并稀释至含硫酸阿托品 uxsΛªr°̄

及羟苯乙酯 z qxΛªr°̄ o以水为空白 o在 uvs ∗ vvs±°波长范围

内每间隔 t±°波长选点测定吸收值 ∀在 uvs ∗ vts±°处两者

吸收光谱重叠 o其最大吸收波长硫酸阿托品为 ux{±° o羟苯乙

酯为 uxy±° o两点非常靠近 o为获得理想的吸收度比值 o减少

测定误差 ∀选择 uvy和 uxy±°为测定波长 ouvy±°为测定硫

酸阿托品的波长 ∀

2 q2  标准曲线绘制及吸收比 Α!Β的测定

2 q2 q1  标准曲线绘制  精密称取硫酸阿托品配成 uxs ∗

xsΛªr°̄ 的梯度溶液 x份 o以水为空白 o在 uvy±°处测定吸收

值 ∀其平均吸收值与浓度线性关系良好 ∀回归方程如下 }Χ

� {{y .xuw{ΑΑuvy p tt .vwzx , ρ� s .|||{( ν � xl

2 q2 q2  吸收比kΑ!Βl的测定  分别配制硫酸阿托品 !羟苯乙

酯及含有以上两组分的混合液测定其在 uvy和 uxy±°处的

吸收度 o按公式 }Α� �¤uxyr�
¤
uvy ~Β� �¥

uvyr�
¥
uxy ∀结果经统计学处

理和计算 oΑ� s qzt| ? s qsxk ν � xl ~Β� s qv{x ? s qsvk ν � xl o

见表 t ∀

表 1  硫酸阿托品羟苯乙酯及混合物吸收值

药  品 �uvy �uxy 吸收比

硫酸阿托品 s qvsu s qutz Α� s qzt|

羟苯乙酯  s quyy s qy|t Β� s qv{x

混合物   s qxxy s q{{|

2 q3  回收率试验

模拟处方配制硫酸阿托品滴眼液 o用水稀释 o于 uvy和

uxy±°处测定吸收度并计算 �¤
uvy值 ∀

根据公式 }�¤Κt �
�¤n ¥
Κt p Β�

¤n ¥
Κu

t p ΑΒ
ktl

式中 ¤!¥分别为组分硫酸阿托品 !羟苯乙酯 ∀Κt !Κu分别为组

分 ¤!¥的测定波长kuvy和 uxy±°l ∀

整理ktl式得 }�¤
uvy �

�¤n ¥
uvy p Β�

¤n ¥
uxy

t p ΑΒ
kul

由公式kul计算出 �¤
uvy o代入回归方程计算含量 o结果见

表 u ∀

表 2  硫酸阿托品回收率结果r ν � x

样品

编号

投入量

rΛª# °̄ p t

测得量

rΛª# °̄ p t

回收率

r h

cξ

r h

ΡΣ∆

r h

t uss qxy uss q|u  tss qt{

u uss qxy t|{ qw{ |{ q|y

v uw| qzs uw{ qxv || qxv || q{{ s q{s

w uw| qzs uw{ q{t || qyw

x u|w qy{ u|z q{v tst qsz

2 q4  稳定性试验

本试验 u qv项下溶解液在 uw«内测定 o结果光谱行为稳

定 o吸收度几无变化 ∀

2 q5  样品测定

精密量取自制样品 u qx°̄ o置 tss°̄ 量瓶中加水至刻度 o

摇匀 ∀按回收率项下测定 o结果见表 v ∀

3  讨论与小结
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