
荷移分光光度法测定乳酸环丙沙星乳膏的含量
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摘要  目的 }建立乳酸环丙沙星乳膏的含量测定方法 ∀方法 }利用乳酸环丙沙星与 u qw2二硝基酚产生反应 o可形成电荷转移

络合物 o以分光光度法测定 ∀结果 }荷移反应后 o乳酸环丙沙星最大吸收波长为 v|{±° o在此波长处基质无干扰 o吸收度与浓度

间呈良好的线性关系 ∀平均回收率为 |{ qy h o� ≥⁄� s q{ h k ν � wl ∀结论 }用荷移分光光度法可排除基质干扰 o准确测定乳酸

环丙沙星乳膏的含量 ∀
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  乳酸环丙沙星为氟喹诺酮类抗菌药 o将其制成乳膏剂外

用 o对皮肤感染有较好疗效 ∀本文利用乳酸环丙沙星与 u qw2

二硝基酚产生反应 o形成电荷转移络合物 o用分光光度法测

定乳酸环丙沙星乳膏的含量 ∀≈t ou 

1  仪器与试药

1 q1  仪器

上分 zxvs紫外分光光度计 ~ � � q• ut q≤µwus型电热恒

温水浴箱 ∀

1 q2  试药

乳酸环丙沙星原料和乳膏k由本院普通制剂室提供l ~

氯化钠饱和的 s qt h氢氧化钠溶液 }取氯化钠 tz{ qxªo加 s q

t h氢氧化钠溶液 xss °̄ o使溶解 o滤过 o即得 ~y qs ≅ ts2v °²̄#

�2t的 u qw2二硝基酚溶液 }取 u qw2二硝基酚约 s qtªo加水 |s °̄

使溶解 o即得 ∀

2  实验方法

2 q1  对照用乳酸环丙沙星的制备

取乳酸环丙沙星原料经重结晶精制而得 ∀

2 q2  测定波长的选择

2 q2 q1  荷移反应前的吸收峰图形  精密称取环丙沙星乳膏

及基质各 1ªo置分液漏斗中 o加氯仿 tx °̄ o振摇后 o用氯化钠

饱和的 s qt h氢氧化钠溶液 ux !us !us与 ts °̄ 分次提取 o提

取液置 tss °̄ 量瓶中 o加 s qt h氢氧化钠溶液稀释至刻度 o摇

匀 o滤过 o精密量取续滤液 ts °̄ o加 s qt h氢氧化钠溶液稀释

至 tss °̄ o制成每 t °̄ 中约含 x∏ª的溶液 o在 uxs±° ∗ wxs±°

范围内进行扫描 o见图 t ∀

2 q2 q2  荷移反应后的吸收峰图形 提取步骤同 2 qu qt o自/加

s qt h氢氧化钠溶液稀释至刻度 o摇匀 o滤过0起 o精密取 v °̄

于 ts °̄ 容量瓶中 o加入 y qs ≅ ts2v °²̄#�2t的 u qw2二硝基酚溶

液 u qx °̄ o用蒸馏水稀释至刻度 o摇匀后放置于 xs ε 的水浴

中保温 t«o取出冷却至室温 o以试剂空白为参比 o在 uxs±° ∗

wxs±°范围内进行扫描 o见图 t ∀

图 1  荷移反应前后的吸收曲线

¤2 乳酸环丙沙星乳膏提取液 ~¥2基质提取液 ~

�2乳酸环丙沙星乳膏提取液 n u qw2二硝基酚溶液 ~�2基质提取液 n

u qw2二硝基酚溶液

2 q2 q3  荷移反应分光光度法的肯定和最大吸收波长的选择

由附图可知 o用乳酸环丙沙星提取液进行扫描 o在 uzu±° 波

长处有一最大吸收峰 o而基质提取液在这一波长处也有较强

吸收 o不能忽略 o用直接分光光度法就无法消除基质对吸收

度的干扰 ∀将乳酸环丙沙星乳膏和基质提取液分别和 u qw2

二硝基酚进行荷移反应 o导致乳酸环丙沙星最大吸收峰明显

的改变 o测得平均最大吸收波长为 v|{±° o而基质的提取反
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应液在此波长处没有吸收 o因此利用荷移分光光度法就排除

了基质对含量测定的影响 o随后的实验中就以 v|{±°作为含

量测定的选择波长 ∀

2 q3  荷移反应条件的选择

2 q3 q1  2 qw2二硝基酚溶液浓度的选择 分别取浓度约为 w qs

≅ ts2v !x qs ≅ ts2v !y qs ≅ ts2v !z qs ≅ ts2v !{ qs ≅ ts2v °²̄#�2t的

u qw2二硝基酚溶液 u qx °̄ 进行实验 o测得各浓度的 u qw2二硝

基酚溶液和乳酸环丙沙星乳膏提取液在平行实验条件下发

生荷移反应后的吸收度 o结果表明对应着浓度为 y qs ≅ ts2v

°²̄#�2t的 u qw2二硝基酚溶液的吸收度最大 ∀

2 q3 q2  恒温水浴温度的选择 取在同一条件下配好的反应

液分别置 25 !vs !ws !xs !ys !{s ε 的恒温水浴中保温 t«o结果

对应着温度为 xs ε 的恒温水浴保温的反应液的吸收度最大 ∀

2 q3 q3  水浴中保温时间的选择 取在同一条件下配好的反

应液置 50 ε 的恒温水浴中分别保温 vs !ws !xs !ys !zs !

{s°¬± o结果表明反应时间达到 xs°¬±以上 o反应液的吸收度

达到最大且稳定 o因此本反应的时间定为 t«就足以使反应

完全 ∀

2 q4  回归方程的建立  精密称取经 105 ε 干燥至恒重的对

照用乳酸环丙沙星约 s qtªo置 tss °̄ 量瓶中 o加 s qt h 氢氧

化钠溶液溶解并稀释至刻度 o摇匀 o再分别制成浓度约为 x !

ts !tx !us !ux !vs∏ªr °̄ 的标准溶液 ∀分别量取各浓度标准溶

液各 v °̄ 于 ts °̄ 容量瓶中 o加入 y qs ≅ ts2v °²̄#�2t的 u qw2二

硝基酚溶液 u qx °̄ o用蒸馏水稀释至刻度 o摇匀后放置于

xs ε 的水浴中保温 t«o取出冷却至室温 o以试剂空白为参比 o

在 v|{±°波长处测定吸收度 o以浓度 ≤ 为横坐标 o吸收度 �

为纵坐标 o进行线性回归 o得回归方程为 }

≤ � u| qsu� p s qtsy| µ� s q|||y ν � y

结果表明 o乳酸环丙沙星浓度在 x ∗ vs∏ªr °̄ 范围内 o其荷移

反应后在 v|{±°波长处吸收度与浓度间呈良好的线性关系 ∀

2 q5  回收率实验  精密称取一定量的乳酸环丙沙星乳膏基

质 o精密加入对照用乳酸环丙沙星适量 o然后照 u qu qu实验

步骤 o实验结果代入回归方程 o求得乳酸环丙沙星乳膏的平

均回收率为 |{ qy h o� ≥⁄为 s q{ h oν � w ∀

2 q6  样品含量测定  精密称取 5 h 乳酸环丙沙星乳膏约

tªo置分液漏斗中 o加氯仿 tx °̄ o振摇后 o用氯化钠饱和的 s q

t h氢氧化钠溶液 ux !us !us 和 ts °̄ 分次提取 o提取液置

tss °̄ 量瓶中 o加 s qt h 氢氧化钠溶液稀释至刻度 o摇匀后 o

滤过 o精密量取 v °̄ 于 ts °̄ 容量瓶中 o加入 y qs ≅ ts2v °²̄ #

�2t的 u qw2二硝基酚溶液 u qx °̄ o用蒸馏水稀释至刻度 o摇匀 o

放置于 xs ε 的水浴中保温 t«o取出冷却至室温 o以试剂空白

为参比 o在 v|{±°波长处测定吸收度 o按回归方程计算出样

品中乳酸环丙沙星的含量 o即得 ∀

3  讨论

3 q1  2 qw2二硝基酚的化学结构式表明它是一个 Π2电子接受

体 o在水溶液中与环丙沙星形成 ±2Π络合物 o络合物组成比

为 t }t o在 v|{±°波长处有一特征吸收峰 o具备良好的测定

条件 ∀

3 q2  本文荷移反应条件是在考虑试剂浓度 o反应温度 o保温

时间的影响后 o综合实验结果而制定的 o特异性强 o实验操作

方便可行 o结果可靠 ∀
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与氧氟沙星合用致喘定中毒 1 例

陈梅莉k绍兴 vtusss浙江省绍兴市人民医院l

  患者 o男 oy| 岁 o因咳嗽 !咳痰 !呼吸急促收住入院 ∀查

体 }×vz qy ε o°y{次r°¬±o� vs次r°¬±o�°tu qwrz qt®°¤o口唇

紫绀 o桶状胸 o两肺闻及少量湿罗音 ∀实验室检查示 • �≤ }

ts q| 3 ts|r�o其中中性粒细胞占 {s qt h ∀血气分析示 }二

氧化碳潴留 o缺氧 ∀胸片示 }支气管肺炎 ∀诊断为支气管哮

喘伴感染 ∀给予喘定针 s quxªó §o静滴 ~氧氟沙星针 s quªo

¥¬§o静滴 ∀两天后患者出现恶心 !呕吐 o考虑喘定中毒 o停用

喘定组并进行喘定血药浓度的测定 ∀停药后症状缓解 ∀测

得喘定血药浓度为 u| q{°ªr�∀

讨论 }茶碱类与喹诺酮类合用 o后者抑制了茶碱类的代

谢 o改变其分布容积 o使茶碱类的总清除率降低 o血药浓度升

高 o出现严重恶心呕吐 o少数出现心动过速和头痛等副作用 ∀

因氧氟沙星本身有胃肠道不良反应 o应与茶碱类中毒相鉴

别 ∀
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