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导数光谱法测定复方金霉素涂剂中两组分含量
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摘要 目的  建立复方金霉素涂剂中盐酸金霉素和盐酸达克罗宁含量测定方法 ∀方法  采用零阶导数在 波长处测定

盐酸金霉素的含量 二阶导数在 波长处测定盐酸达克罗宁含量 ∀结果  盐酸金霉素 !盐酸达克罗宁平均回收率 ≥⁄

分别为 ! ! ∀结论  该方法简便 !快速 !准确 可用于复方金霉素涂剂中盐酸金霉素和盐酸达克罗

宁的含量测定 ∀

关键词 零阶导数 二阶导数 盐酸金霉素 盐酸达克罗宁
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  复方金霉素涂剂是盐酸金霉素和盐酸达克罗宁组成的

复方制剂 具有消炎 !抗菌作用 临床上用于治疗口腔炎症 ∀

盐酸金霉素常用的含量测定方法有高效液相色谱法≈ 盐酸

达克罗宁常用的有非水溶液酸碱滴定法≈ ∀我们用导数光

谱法测定复方金霉素涂剂中盐酸金霉素和盐酸达克罗宁的

含量 方法简便 !快速 !结果满意 ∀

1  仪器和试药

1 1  仪器

日本岛津 ∂ 型分光光度计 上海天平厂

型电子分析天平 ∀

1 2  试药

盐酸金霉素对照品 福州抗生素总厂 盐酸达

克罗宁对照品 上海轻工实验厂 复方金霉素涂剂

第二军医大学长海医院制剂室 其他原料药为药用 ∀

2  含量测定方法

2 1  标准液的配制

分别称取盐酸金霉素对照品 !盐酸达克罗宁对照品适

量 分别加水溶解配制成 Λ # 的对照品溶液 按处方

比例 配制空白辅料的水溶液 按处方比例配制盐酸金霉素

和空白辅料的混合液 ∀

2 2  测定波长的选择

取盐酸金霉素对照品溶液 !盐酸达克罗宁对照品溶液 !

空白辅料的水溶液 在 ∗ 波长范围内扫描 零阶导

数光谱 图 中 在 波长处 盐酸金霉素有较大吸收

其他无吸收 可用于测定盐酸金霉素的吸收度 零阶及一

阶导数光谱中盐酸金霉素及空白辅料对盐酸达克罗宁测定
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有干扰 在二阶导数光谱 图 中 盐酸达克罗宁在

波长处有一峰 盐酸金霉素和空白辅料的混合溶液在此波长

处与零线重合 故选用二阶导数光谱的峰2零法在 波

长处测定盐酸达克罗宁含量 利用仪器可直接读取导数的振

幅值 ⁄∀二阶导数光谱测定参数为 扫描范围 ∗

∃Κ 快速扫描 ∀

2 3  标准曲线的制备

2 3 1  盐酸金霉素的标准曲线  精密称取盐酸金霉素

置 量瓶中 加水溶解并定容 ∀精密吸取上

述稀释液 分别置 量瓶中

加水定容 ∀以水为空白 在 波长处测定吸收度 Α 以

Α对浓度 Χ作标准曲线 求得回归方程为 Α ≅

Χ ≅ ρ ∀在浓度 ∗

Λ # 范围内浓度 Χ与吸收度 Α呈良好线性关系 ∀

2 3 2  盐酸达克罗宁的标准曲线 精密称取盐酸达克罗宁

0 照盐酸金霉素的标准曲线稀释倍数 量取相同的体

积 ∀以水为空白 在 波长处测定盐酸达克罗宁的二阶

导数振幅 ⁄ 以 ⁄对浓度 ≤ 作标准曲线 求得回归方程为 ⁄

≅ ≤ ≅ ρ ∀在浓度

∗ Λ # 范围内浓度 Χ和振幅 ∆ 呈良好线性

关系 ∀

图 1  零阶导数光谱图

Φιγ 1  √ √

盐酸金霉素 盐酸达克罗宁 空白辅料

图 2  二阶导数光谱图

Φιγ 2  √ √

盐酸达克罗宁 盐酸金霉素 空白辅料混合液

¬ ∏ 2

2 4  回收率试验

精密称取盐酸金霉素和盐酸达克罗宁各适量 置

容量瓶中 模拟处方比例加入其他组分 配制成不同浓度的

水溶液 按上述方法在指定的波长处 测定盐酸金霉素的吸

收度 Α和盐酸达克罗宁的振幅 ∆ 计算回收率 结果见表 ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  ∏ √

组分
加入量

Λ #

测得量

Λ #

回收率 ξ ≥⁄

盐酸金霉素

盐酸达克罗宁

2 5  稳定性试验

取样品测定项下的溶液 分别于配制后室温放置

后按/样品含量测定0方法测定在 处

盐酸金霉素的吸收度 Α 处测定盐酸达克罗宁的振幅

∆ 值 ∀结果盐酸金霉素吸收度 Α 在 内基本不变

内下降 分别下降

说明在 内为最佳测定时间 盐酸达克罗宁在 内几乎

无变化 ∀

2 6  重复性试验

取同一批号的样品溶液 份 按/样品含量测定0方法测

定二者的吸收度 Α和振幅 ∆ 计算含量 结果见表 ∀

表 2  重复性试验

Ταβ 2  

组分
标示含量 ξ ≥⁄

盐酸金霉素

盐酸达克罗宁

2 7  中间精密度试验

配制低 !中 !高 个浓度的溶液 按/样品含量测定0方法
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连续测定 计算日间精密度 结果见表 ∀

2 8  样品含量测定

精密量取本品 置 量瓶中定容 以水为空

白 分别在 波长处测定盐酸金霉素的吸收度 Α 代入

回归方程 Α . ≅ Χ ≅ 计算含量

在 波长处测定盐酸达克罗宁的二阶导数振幅 ∆ 代

入回归方程 ∆ . ≅ Χ ≅ 计算含量

结果见表 ∀

表 3  中间精密度试验

Ταβ 3  

组分
加入量

Λ #

测得量

Λ #

≥⁄

盐酸金霉素

盐酸达克罗宁

表 4  样品含量测定结果

Ταβ 4  

组分 样品批号
药物量

Λ #

平均标示量

ν

盐酸金霉素

盐酸达克罗宁

3  讨论

3 1  已有报道的各种复方制剂中盐酸达克罗宁的含量测定

方法有紫外分光光度法≈ !一阶导数光谱法≈ ! ° ≤≈ 等

但都不适用于本制剂的测定 ∀在紫外光区盐酸金霉素 !盐酸

达克罗宁和空白辅料均有吸收 相互干扰测定 而一阶导数

图谱 盐酸金霉素和空白辅料混合液对盐酸达克罗宁也有干

扰 依然影响盐酸达克罗宁的测定 用 ° ≤ 既耗费试剂 又

花时间 ∀选用二阶导数光谱法可消除盐酸金霉素和空白辅

料的干扰 适合本制剂的测定 ∀

3 2  在测样品稳定性时 盐酸金霉素不稳定 需在 内

测定 ∀经试验证明 盐酸达克罗宁在 ∗ 内几乎没有变

化 ∀

3 3  该方法简单 只需将样品稀释 倍 即可用零阶和二

阶导数光谱同时测定两种组分的含量 ∀方法准确 !可靠 !线

性范围广 适用于制剂质量控制 ∀
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强肝胶囊中芍药苷的高效液相色谱测定法研究

刘永利 李冬梅 冯丽 赵晓春 河北省药品检验所 河北  石家庄

摘要 目的  建立强肝胶囊中芍药苷的含量测定方法 ∀方法  用 ≤ 柱 ≅ Λ 流动相 乙腈2水 Β 检

测波长为 流速 # ∀结果  芍药苷加样回收率为 ≥⁄为 ∀结论  方法简便 结果准确可靠

重现性好 ∀

关键词 强肝胶囊 芍药苷 高效液相色谱法
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