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摘要  目的 }建立洁宝含漱液主要成分的测定方法 ∀方法 }本文采用褶合曲线分析法和双波长法分别测定洁宝含漱液中甲硝

唑和醋酸氯已啶的含量 ∀结果 }褶合曲线分析法测得甲硝唑平均回收率为 tss qs h o� ≥⁄� s qvt h k ν � xl o醋酸氯已啶平均回

收率为 || qys h o� ≥⁄� s1u{ h k ν � xl ~双波长法测得甲硝唑平均回收率为 tss q| h o� ≥⁄� s qvv h k ν � xl o醋酸氯已啶平均回

收率为 || q|x h o� ≥⁄� s qyt h k ν � xl ∀结论 }两种分析方法简便快速 o准确可靠 ∀

关键词  褶合曲线分析法 ~双波长法 ~洁宝含漱液 ~甲硝唑 ~醋酸氯已啶

∆ετερµινατιον οφ ϑιεβαο Σολυτιον βψ Χονϖολυτιον Χυρεϖε Μετηοδ ανδ ∆υαλ2 Ωαϖελενγτη Σπεχτροπηοτµετρψ

• ±̈ �¬±ª̄¬¤±o�∏¤±ª ±¬±ª«∏¤o�¬¤± �«¤²¬¬( Γυανδονγ Χολλεγε οφ πηαρµ αχψ, Γυανγδονγ Γυανγ ζηου xtsuuw)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×² ¶̈·¤¥̄¬¶«¤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©�¬̈¥¤²¶²̄∏·¬²± q ΜΕΤΗΟ∆ : � ¦²±√²̄∏·¬²± ¦∏µ√¨ ° ·̈«²§

¤±§¤§∏¤̄2º¤√¨̄ ±̈ª·«¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ º µ̈̈ §̈¶¦µ¬¥̈ §©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ° ·̈µ²¬±§¤½²̄¨¤±§¦«̄²µ«̈ ¬¬§¬±̈ ¤¦̈·¤·̈¬±�¬̈¥¤²¶²2

∏̄·¬²qΡ ΕΣΥΛΤΣ :× «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²© ° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨¥¼¦²±√²̄∏·¬²±¦∏µ√¨ ° ·̈«²§º¤¶tss qs h º¬·« � ≥⁄� s qvt h k ν � xl oº«¬̄̈

·«¤·²©·«̈ ¦«̄²µ«̈ ¬¬§¬±̈ ¤¦̈·¤·̈ º¤¶|| qys h º¬·« � ≥⁄ � s qu{ h k ν � xl q × «̈ ¤√ µ̈¤¼̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²© ° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨¥¼ ⁄∏¤̄2º¤√ 2̈

¯̈ ±ª·«¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ º¤¶tss qs h º¬·« � ≥⁄� s qvv h k ν � xl oº«¬̄̈ ·«¤·²©¦«̄²µ«̈ ¬¬§¬±̈ ¤¦̈·¤·̈ º¤¶|| q|x h º¬·« � ≥⁄� s q

ytk ν � xl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× «̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨oµ¤³¬§¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ¦²±√²̄∏·¬²± ¦∏µ√¨ ° ·̈«²§o§∏¤̄2º¤√¨̄ ±̈ª·«¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ o�¬̈¥¤²¶²̄∏·¬²±o° ·̈µ²±¬§¤½²̄¨o¦«̄²µ«̈ ¬¬§¬±̈ ¤¦̈·¤·̈

  洁宝含漱液主要成分是甲硝唑和醋酸氯已啶 o是一种主

要用于治疗牙龈炎 o牙周炎 o冠周炎等口腔疾病的含漱液 ∀

本文采用褶合曲线分析法和双波长法≈t 两种分析方法测定

甲硝唑和醋酸氯已啶的含量 o结果两种方法都可排除辅料的

干扰 o不经分离可同时测定两组分的含量 ∀褶合曲线分析法

测得甲硝唑平均回收率为 tss qs h o� ≥⁄� s qvt h k ν � xl o醋

酸氯已啶平均回收率为 || qys h o� ≥⁄� s qu{ h k ν � xl ~双波

长法测得甲硝唑平均回收率为 tss q| h o� ≥⁄� s qvv h k ν �

xl o醋酸氯已啶平均回收率为 || q|x h o� ≥⁄ � s qyt h k ν �

xl ∀两法简便快速 o准确可靠 o可作为洁宝含漱液的质量检

测方法 ∀

1  仪器与试剂

ysts紫外2可见分光光度计k惠谱上分 ≤ �ssssxutwl ~

�°2uts⁄电子天平k德国 ≥� � × � � ��≥l ~褶合曲线分析软件

包k上海玉田分析仪器公司l ~甲硝唑对照品k中国药品生物

制品检定所l ~醋酸氯已啶对照品k中国药品生物制品检定

所l ~洁宝含漱液k广东省人民医院 o批号 sstst{ ~sstusx ~

stsvtxl ~|x h乙醇k分析纯l ~盐酸k分析纯l ∀

2  实验部分

2 q1  吸收光谱绘制

按处方比例分别配制甲硝唑 !醋酸氯已啶 !辅料及洁宝

含漱液样品的 xs h乙醇溶液 o以 xs h乙醇溶液为空白 o分别

绘制各溶液在 uss±° ∗ wss±°内的吸收光谱k见图 tl ∀按上

述方法操作绘制醋酸氯已啶 !甲硝唑与辅料混合液的吸收光

谱k见图 ul ∀

2 q2  褶合曲线分析法

2 q2 q1  标准溶液配制 }按处方比例分别精密称取甲硝唑对

照品 o醋酸氯已啶对照品适量 o以 xs h乙醇溶液溶解并稀释

成甲硝唑 tx qsΛªr°̄ o醋酸氯已啶 uu qxΛªr °̄ 的溶液 o以及含

甲硝唑 txΛªr°̄ ? ts h 的 x 份不同浓度的甲硝唑标准溶

液 ∀  

2 q2 q2  模拟溶液配制 }精密称取处方中各成份 o按处方配成

x批模拟样品 ∀分别用 xs h乙醇溶液稀释成含甲硝唑 txΛªr

°̄ ? ts h o醋酸氯已啶 uu qxΛªr°̄ ? ts h的溶液 ∀   

2 q2 q3  回收率试验

以 xs h乙醇溶液为空白 o用紫外 p可见分光光度计分别

扫描上述标准溶液及模拟溶液 ∀

采集 uxy±° ∗ u|x±°k间隔 s qw±°l范围内甲硝唑ktxΛªr

°̄ l o醋酸氯已啶kuu qxΛªr °̄ l及 x份模拟样品溶液的吸光度

信息 o用褶合曲线分析软件中双组分定量功能系统进行数据

处理 o测得醋酸氯已啶的平均回收率为 || qys h o� ≥⁄ � s q

u{ h k ν � xl o并由此选择的最佳测定条件为 �� u{ o�� t o

• ° � uyu q|±°k�为测试点数 o�为褶合阶次 o• °为波长l ~

最佳褶合光谱见图 v ∀
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采集 vts±° ∗ vxs±°k间隔 s qw±°l范围内甲硝唑ktxΛªr

°̄ l标准溶液以及 x份甲硝唑ktxΛªr °̄ ? ts h l标准溶液和

模拟溶液的吸光度信息 o用褶合曲线分析软件中单组分定量

功能系统进行数据处理 o测得甲硝唑平均回收率为 tss qs h o

� ≥⁄� s qvt h k ν � xl o并由此选择的最佳测试条件为 ��

vs o�� s o最佳褶合光谱见图 w ∀

图 1  洁宝含漱液各组分吸收光谱

t q洁宝含漱液  u q醋酸氯已啶  v q甲硝唑  w q辅料

图 2  醋酸氯已啶及甲硝哇与辅料混合液吸收光谱

t q醋酸氯已啶  u q甲硝唑 n辅料

图 3  醋酸氯已啶最佳褶合光谱

t q甲硝唑  u q醋酸氯已啶  v q洁宝含漱液模拟样品

图 4  甲硝唑最佳褶合光谱

2 q2 q4  样品测定

精密吸取样品溶液 v qx °̄ o用 xs h乙醇溶液稀释至 xs q

ss °̄ o按回收率试验项下操作 o测定样品含量 o结果见下表 ∀

表  样品测定

批  号 组  分

褶合曲线分析法

平均含量

kΛªr °̄ l

� ≥⁄k h l

k ν � xl

双波长法

平均含量

kΛªr °̄ l

� ≥⁄k h l

k ν � xl

sstst{ 甲硝唑 s qusw t qus s quts s qvz

醋酸氯已啶 s qvxv s q{z s qvxw s qxx

sstusx 甲硝唑 s qusx s q{w s qusv s qwx

醋酸氯已啶 s qvyu s qzw s qvwy s qx{

stsvtx 甲硝唑 s qt|v t qws s qt{{ s qvs

醋酸氯已啶 s qvwz s q|z s qvvs s qvw

2 q3  双波长法

2 q3 q1  线性范围测定

精密称取甲硝唑对照品适量 o用 xs h乙醇溶液溶解并稀

释 o配制浓度为 x ∗ uxΛªr °̄ 的系列溶液 o用 xs h乙醇溶液作

参比 o于 vtz qv±°处测其吸光度并与相应浓度求回归 o得回

归方程 }� � s qy{z{≤ p u qzs| ≅ tu2v oΧ� s q|||z ∀可见在

vtz qv±°处 o甲硝唑浓度在 x ∗ uxΛªr °̄ 范围内与吸光度呈

良好的线性关系 ∀

按处方比例精密称取醋酸氯已啶对照品 !甲硝唑对照品

及辅料适量 o加水配成模拟样品 ∀用 xs h乙醇溶液稀释成含

甲硝唑kx ∗ uxΛªr °̄ l o醋酸氯已啶k{ ∗ wsΛªr °̄ l的系列标准

溶液 o以 xs h 乙醇溶液作参比 o分别测 �ux| qu±°与 �vx{ qw±° o

∃� � �ux| qu±° p �vx{ qw±° o用 ∃�与相应浓度求回归 o得回归方

程 }∃� � s qsxvxu≤ p z qwst ≅ ts2x oΧ� t qsss ∀可见在上两波

长处 o醋酸氯已啶浓度在 { ∗ wsΛªr °̄ 范围内与 ∃�呈良好线

性关系 ∀

2 q3 q2  回收率试验

按 u qu qu步骤配制 x份模拟溶液 o再按 u qv qt步骤测定

吸光度 o经回归方程求得甲硝唑平均回收率为 tss q| h o� ≥⁄

� s qvv h k ν � xl ~醋酸氯已啶平均回收率为 || q|x h o� ≥⁄�

s qyt h k ν � xl ∀

2 q3 q3  样品测定

按 u qu qw步骤配制样品溶液 o再按 u qv qt步骤测定吸光

度 o经回归方程求得样品含量 o结果见上表 ∀

3  讨论

3 q1  溶剂的选择 }甲硝唑 !醋酸氯已啶在水 !³�x的 �≤¯溶

液 oxs h乙醇水溶液中的溶解性和稳定性有差异 o其中在

xs h乙醇溶液中易溶解并在 w«内稳定 o故选用 xs h乙醇溶

液为溶剂 ∀

3 q2  测定波长的选择 }褶合曲线分析法应用双组分定量系

统时应该选择两个被测组分的吸收曲线有明显区别且吸收

值变化大的波长范围作为测量波长段 ∀由图 t 可见 o在

uxs±° ∗ vss±°范围内 o醋酸氯已啶的吸收值变化大 o辅料基
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本不干扰 o故在此波长段用双组分定量系统测定醋酸氯已啶

含量 ∀甲硝唑在此波长段吸收值变化不大且吸收值低 o用双

组分定量系统处理 o所得结果较差 o而在 vts qs±° ∗ wss qs±°

范围内 o甲硝唑吸收值变化大 o辅料和醋酸氯已啶无干扰 o故

用单组分定量系统处理所得结果很理想 ∀

由图 u可见醋酸氯已啶在波长 ux| qu±°处有最大吸收 o

而甲硝唑与辅料混合液在 vx{1w±°处吸收值相等 o甲硝唑在

波长 vtz qv±° 处有最大吸收 o而醋酸氯已啶与辅料在

vtz1v±°处无吸收 o对甲硝唑无干扰 o故可采用等吸收双波

长消去法 o在波长 ux| qu±° 与 vx{ qw±° 处测量醋酸氯已啶

的含量 o在 vtz qv±°处测量甲硝唑的含量 ∀

3 q3  褶合曲线分析法是根据待测样品的回收率接近 100 h

和相对标准差接近于零选择最佳测试条件≈u  ∀

3 q4  将褶合曲线分析法与双波长法测得的甲硝唑及醋酸氯

已啶的回收率结果进行比较 o经统计学检验 o结果两种分析

方法精密度相当 o但两方法之间存在系统误差 ∀双波长法在

样品测定中虽然 � ≥⁄小于褶合曲线分析法 o但双波长法测

定醋酸氯已啶时 o等吸收波长的确定受辅料含量影响大 o只

有模拟样品中辅料含量与供试样品中辅料含量相同 o才能获

得准确结果 o否则有较大误差 ∀而褶合曲线分析法则不受此

影响 ∀因褶合曲线分析法是一种新的数字变换方法 o它采用

多项式回归的褶合变换技术 o将物质对光的吸收特征的变

化 o以数学分量k±s ∗ ±xl形式分离提取出来 o并记录各数学

分量随平均波长的变化轨迹 o构成一种成百上千条褶合曲线

组合起来的光谱体系 o这个光谱体系揭示了物质对光吸收特

征的细微变化 o减少混合体系中共存组分的数学相关性 o所

以褶合曲线分析法优于双波长法 o在混合物定量方面有更明

显的优势≈v  ∀
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高效液相色谱法测定氟罗沙星胶囊的含量

郭振永  张  昕k北京 tsttw|北京市胸部肿瘤结核病医院药剂科l

摘要  目的 }建立氟罗沙星胶囊的含量的测定方法 ∀方法 }反相高效液相色谱法 o以依诺沙星为内标 o�⁄≥ 为填充剂 o乙腈 }s q

u h的三乙胺溶液kty }{w √r√ o³�u qy l为流动相 o检测波长为 u|x±° ∀结果 }氟罗沙星胶囊中的辅料预胶化淀粉对氟罗沙星和

依诺沙星的测定无干扰 ∀氟罗沙星的线性范围为 tss ∗ tu qxΛª≅ °̄ 2t o胶囊的平均回收率为 || qx h o� ≥⁄� s qz h ∀结论 }本试

验建立的 �°�≤ 测定方法简便可靠 o重现性好 o可用于测定氟罗沙星胶囊的含量 ∀

关键词  氟罗沙星 ~高效液相色谱法 ~依诺沙星 ~内标

∆ετερµινατιον οφ Φλεροξαχιν χαπσυλεσ βψ ΗΠΛΧ
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∏¶̈§qƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± º¤¶¶̈³¤µ¤·̈§²± ¤± �⁄≥ ¦²̄∏°± ∏¶¬±ª¤ °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ²©¤¦̈·²±¬·µ¬̄̈ }s qu h ·µ¬̈·«¼̄¤°¬±̈ kty }{w √r√ ³�u qylº¬·«
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º¤¶ ¬̄±̈ ¤µ²√ µ̈·«̈ µ¤±ª̈ ²©tu qx ·²tss °ª≅ °̄ 2t ²© ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± º¬·«µ� s q|||z q × «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±̈ ²© ƒ¯̈ µ²¬2

¤¦¬± ¦¤³¶∏̄ ¶̈ º¤¶|| qx h qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :× «̈ ° ·̈«²§¦²∏̄§¥̈ ∏¶̈§·² §̈·̈µ°¬±̈ ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± ¦¤³¶∏̄ ¶̈q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ƒ¯̈ µ²¬¤¦¬± o �°�≤ o�±·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§

  氟罗沙星是新一代的广谱氟喹诺酮类抗生素 o目前广泛

应用于临床 ∀主要通过抑制细菌的 ⁄��旋转酶而起杀菌作

用 ∀适用于多种细菌性感染 ∀为了对氟罗沙星胶囊进行质

量控制 o建立了氟罗沙星胶囊中主药的测定方法 ∀

1  1 仪器和试药与试验方法

1 q1  �∞≤�� �� tux 高效液相色谱仪 otyy 紫外检测器 o

ztux手动进样器 o�²̄§ �²∏√ ¤̈工作站 ∀氟罗沙星标准品来

自浙江省药品检验所 ∀依诺沙星k批号为 vz�s|wxl来自

≥�� � �公司 ∀氟罗沙星胶囊≈规格 tss°ªo批号为 stsvtu o

ssswt| osstus{ 由北京市胸部肿瘤结核病医院药剂科提供 ∀

乙腈为色谱纯 o三乙胺 !氢氧化钠为分析纯 o所用水均为自制

高纯水 ∀
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