
仙草风湿胶囊中吲哚美辛和吡罗昔康的含量测定
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摘要  目的 }采用双波长分光光度法和单波长分光光度法测定仙草风湿胶囊中吲哚美辛和吡罗昔康的含量 ∀方法 }利用吲哚

美辛和吡罗昔康溶解性能 o采用氯仿溶解 o碱液提取 o用双波长分光光度法和单波长分光光度法 o分别测定吲哚美辛和吡罗昔

康的含量 ∀结果 }吲哚美辛和吡罗昔康的平均回收率分别为 || qz h和 tss qz h o� ≥⁄分别为 s qzu h和 s q{y h ∀结论 }方法简

便 o可靠 o重现性好 o可消除中药成分的干扰 ∀
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  仙草风湿胶囊收载于海南地方标准 t||v年版 t||z年

增补本 o具有活血行气 o祛风止痛功能 o用于治疗腰膝浮肿 o

风湿骨痛 o关节肿痛等症 ∀本品于 t|||年通过由国家药典

会组织的地标再评价第二批评审 o拟升为国家药品标准 ∀本

品处方组成为川芎 !木瓜 !独活 !吲哚美辛 !吡罗昔康等 ∀吲

哚美辛 !吡罗昔康收载于5中国药典6usss年版二部 o含量测

定方法分别有酸碱滴定 !非水滴定 o制剂有紫外分光光度法

k中国药典 usss年版二部l等 ∀但将二药合在一起与中药组

成复方制剂 o同时测定二组份含量的方法 o未见报道 ∀本文

根据吲哚美辛和吡罗昔康溶解性能 o采用氯仿溶解 o碱液提

取 o再用双波长和单波长分光光度法分别测定吲哚美辛和吡

罗昔康的含量 ∀方法简便 o可靠 o重现性好 o可消除中药组分

的干扰 ∀

实验部份

1  仪器与试药

∂ �2uyx型紫外分光光度计k日本岛津l ∀吡罗昔康k河

南开封制药厂 ~含量 || qx h l o吲哚美辛k江苏太仓制药厂 ~含

量 || qt h l o仙草风湿胶囊k批号 }|zswts !|zswsu !|zswsv海

南博大药业有限公司提供l o氯仿 !氯化钠 !氢氧化钠均为分

析纯 ∀

2  处方组成

川芎 xsªo独活 xsªo木瓜 xsªo牛膝 xsªo吲哚美辛 uxªo

吡罗昔康 tsª∀

3  方法

3 q1  紫外吸收光谱的测定

3 q1 q1  对照品溶液的制备

以 s qt°²̄#�2t氢氧化钠溶液为溶剂 o分别制成每 t °̄ 中

含吲哚美辛 usΛª!吡罗昔康 {Λª的溶液 o作为对照品溶液ktl

与对照品溶液kul ∀

3 q1 q2  供试品溶液的制备

精密称取本品内容物适量k约相当于吲哚美辛 tss°ªo

吡罗昔康 ws°ªl o置 tss °̄ 量瓶中 o加氯仿适量 o振摇使吲哚

美辛和吡罗昔康溶解 o加氯仿稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o取续

滤液 us °̄ o置分液漏斗中 o用氢氧化钠 ∗ 氯化钠液k取浓度为

s qt°²̄#�2t氢氧化钠溶液 uss °̄ 与氯化钠 wªo搅拌 o溶解l提

取 v次 o第 t次 xs °̄ o第 u !v次各 vs °̄ k提取第 w次时 o提前

液在 wss ∗ uss±°波长范围内扫描 o结果在紫外区基本无吸

收l o提取液一并转入 uss °̄ 量瓶中 o用浓度为 s qt°²̄#�2t氢

氧化钠溶液适量 o稀释至刻度 o摇匀 o滤过 ∀精密量取续滤液

ts °̄ o置 xs °̄ 量瓶中 o加 s qt°²̄#�2t氢氧化钠溶液稀释至刻

度 o摇匀 o即得 ∀

3 q1 q3  阴性对照溶液的制备

除吲哚美辛 !吡罗昔康外 o按处方比例 o投入各组分 o配

成模拟仙草风湿胶囊 o取与供试品溶液制备量相当的内容物

适量 o置 tss °̄ 量瓶中 o加氯仿适量 o振摇溶解 o并稀释至刻

度 o摇匀 o照供试品液制备项下的方法 o自 / 滤过 o取续滤液

us °̄ , ,起0依法操作 o即得 ∀

3 q1 q4  测定

以上三种溶液分别在 wss ∗ uss±°波长范围内测定紫外

吸收光谱 o结果 }ktl阴性对照液在紫外区几乎无吸收 ~kul吲
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哚美辛对照品液在 u{u±° 波长处有最大吸收 o在 wss ∗

vus±°波长范围内 o吸收度为零 ~kvl吡罗昔康对照品液最大

吸收波长为 vxv±° ~在 u{u±° 波长处与 vuz±° 波长附近为

等吸收点 ∀

3 q2  稳定性试验

取对照品溶液kul o以 u{u±°为测定波长kΚul o在 vuz±°

波长附近k每间隔 s qu±°l选择等吸收点波长为参比波长

kΚtl o要求 ϖ � � �Κu2�Κt � s o再在 Κu 和 Κt 波长处分别于 s !

t !u !v !uw«时间点内测定供试品溶液的吸收度 o求出吸收度

k ϖ �l ~在 vxv±°波长处 o于上述同时间点内测定同一溶液

吸收度k�l o结果在 uw«内吸收度差值k ϖ �l和吸收度k�l基

本不变 o表明供试品溶液的稳定性良好 ∀

3 q3  线性试验

精密称取在 tsx ε 干燥至恒重的吲哚美辛对照品 ws°ªo

吡罗昔康对照品 ty°ªo分置 tss °̄ 量瓶中 o各加 s qt°²̄#�2t

氢氧化钠溶液稀释至刻度 o摇匀 ~分别精密量取上述溶液 t !

u !v !w !x !y !z °̄ o各置 xs °̄ 量瓶中 o加 s qt°²̄#�2t氢氧化钠溶

液稀释至刻度 o摇匀 o分别得吲哚美辛和吡罗昔康对照品溶

液稀释液 ∀取吡罗昔康对照品溶液稀释液 o以 u{u±°为测定

波长kΚul在 vuz±°波长附近选择等吸收点波长为参比波长

kΚtl o在 Κu和 Κt 波长处测定吲哚美辛对照品溶液稀释液的

吸收度 ∀以浓度k≤l与吸收度差值k ϖ �l做回归分析 o得方

程

ϖ � � s qsus|≤ p s qsttu   µ� s q||||

表明吲哚美辛在 { ∗ xyΛª# °̄ 2t范围内与吸收差值k ϖ �l

呈良好的线性关系 ∀

在 vxv±°波长处测定吡罗昔康对照品溶液稀释液的吸

收度 ∀以浓度k≤l与吸收度k�l做回归分析 o得方程

� � s qswx{≤ n s qsz{y   µ� s q|||y

表明吡罗昔康在 v qu ∗ uuΛª# °̄ 2t范围内与吸收度呈良

好的线性关系 ∀

3 q4  回收率试验

精密称取已知含量的同一批样品适量k约含吲哚美辛

xs°ªo吡罗昔康 us°ªl o置 tss °̄ 量瓶中 o分别精密加入吲哚

美辛 xs°ª和吡罗昔康 us°ª加氯仿适量使溶解 o并释释至

刻度 o摇匀 o滤过 o取续滤液 us °̄ o置分液漏斗中 o按供试品溶

液制备项下的方法自 / 用氢氧化纳 ∗ 氯化钠提取 v 次 , ,

起0依法操作 o得样品液 ∀精密称取吲哚美辛对照品与吡罗

昔康对照品适量 o分别配制成每 t °̄ 中含吲哚美辛 usΛª!吡

罗昔康 {Λª的溶液 o作为对照品溶液ktl与对照品溶液kul o

照分光光度法 o在 vxv±°的波长处 o分别测定样品液与对照

品溶液kul的吸收度 o计算 o即得吡罗昔康的回收率 o另取对

照品溶液kul o以 u{u±°为测定波长kΚul o在 vuz±°波长附近

k每间隔 s qu±°l选择等吸收点波长为参比波长kΚtl o要求

ϖ � � �Κu p �Κt � s o再在 Κu 和 Κt 波长处分别测定供试品溶

液与对照品溶液ktl吸收度 o求出各自的吸收度差值k ϖ �l o

计算 o即得吲哚美辛的回收率 o结果吡罗昔康的平均回收率

为 tss qz h o� ≥⁄为 s q{y h k ν � yl ~吲哚美辛平均回收率为

|| qz h o� ≥⁄为s qzu h k ν � yl ∀

3 q5  重复性试验

取同一批号的样品 us粒 o倾出内容物 o混匀 ∀精密称取

内容物适量k相当于吲哚美辛 tss°ªo吡罗昔康 ws°ªl o按回

收率试验项下的方法自/置 tss °̄ 量瓶中 , ,起0同法操作 o

结果吲哚美辛和吡罗昔康的 � ≥⁄分别为 s qyu h 和 s qzz h

k ν � xl ∀

3 q6  样品测定

方法同重复性试验 o结果如表 t ∀

表 1  样品测定结果k标示量 h lk ν � ul

批号 吲哚美辛 吡罗昔康

|zswst |z qu |{ qv

|zswsu |z qy |{ qz

|zswsv |{ qw tss qs

v批样品均符合规定

4  小结

由于仙草风湿胶囊为中西药复方制剂 o吲哚美辛和吡罗

昔康的溶解性质又相似 o因而采用经典方法分别测定含量比

较困难 o用双波长分光光度法和单波长分光光度法分别测定

吲哚美辛和吡罗昔康的含量 o方法可行 o简便 o快速 ∀
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