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摘要 }目的  建立制霉素胶囊的含量测定方法 ∀方法  采用一阶导数分光光度法于 vt|±° 波长处测定制霉素胶囊的含量 ∀

结果  制霉素线性范围为 | q{ ∗ w|Λª#°�p tkρ� s q||| v oν � xl o平均回收率为 |{ qyv h k ΡΣ∆ � t qzu h oν � |l ∀结论  本方

法简便 !准确 !快速 o可用于产品质量控制 ∀
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  制霉素为抗真菌类药 o通过与真菌细胞膜上的类固醇物

质结合而增加细胞膜的通透性 o使细胞内容物及 �n等外漏

而杀死真菌 o常用于局部涂敷≈陈钟英 o刘天培 o杨玉 q临床

药物手册 q第三版 q上海科学技术出版社 ot||x }yu q  ∀为了

更好地对本品进行质量控制 o本实验建立一阶导数光谱法测

定制霉素胶囊的含量 ∀

1  仪器与试药

� ∂2uys紫外分光光度计k日本岛津l ~制霉素对照品k浙

江震元制药厂 o批号 }usssytvl ~制霉素胶囊k本院制剂室生

产 o批号 }usstswut ousstsxtu ousstsysxl ~其他试剂均为分

析纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  制霉素储备液

精密称取制霉素标准品 w q|°�o置 tss°�量瓶中 o用无

水乙醇溶解后定容至刻度 o得 w|Λª#°�p t储备液备用 ∀

2 q2  导数光谱测定

精密量取制霉素储备液 y°�置于 ts°�量瓶中 o用无水

乙醇定容至刻度备用 o同时按处方比例配制辅料葡萄糖的测

定溶液 ∀以无水乙醇溶液为空白 o分别测定各自的零阶导数

光谱及一阶导数光谱 ∀一阶导数光谱的测试条件 }波长范围

uss ∗ wss±° o狭缝 u±° o吸收范围2t ∗ t o∃Κ� u±° ∀一阶导

数光谱扫描结果见图 t ∀

由图 t可知 o用一阶导数光谱方法测定时 o在 vt|±°波

长处 o制霉素有较好的吸收 o而葡萄糖在此处无吸收 ∀因此

我们选择此处作为制霉素的测定波长 o可直接测定其含量 o

并且能很好地避免辅料对主药测量的干扰 ∀

图 1  导数光谱图

Φιγ 1  ƒ¬µ¶·§̈µ¬√¤·¬√¨¶³̈¦·µ²ªµ¤° ²©±¼¶©∏±ª¬±³为葡萄糖 ~½为

制霉素

³}ª̄∏¦²¶̈ ~½} �¼¶©∏±ª¬±

2 q3  标准曲线绘制

精密量取制霉素储备液 u ow oy o{ ots°�分置 ts°�量瓶

中 o用无水乙醇定容至刻度 o于 vt|±° 波长处测定 ⁄值 o以

浓度对 ⁄值做回归 o得标准曲线 ∀ ≤ � p s qu{{t p z{ q

tyz{⁄oρ� s q||| v ∀

2 q4  精密度试验

按/ u qv0项下操作 o分别于同日或不同日期测定 o其日内

和日间 ΡΣ∆分别为 s qzz h和 t qtu h k ν � |l

2 q5  回收率试验

精密量取制霉素储备液 v oy o{°�各 v份 o分置于 ts°�

量瓶中 o用无水乙醇定容至刻度 o于 vt|±° 波长处测定 ⁄

值 o代入回归方程计算 o其平均回收率为 |{ qyv h k ΡΣ∆ �
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t qzu h oν � |l ∀

2 q6  样品含量测定

取 ts粒制霉素胶囊 o倒出内容物 o于研钵中研匀 o精密

称取粉末 s qxªk相当于制霉素 us°ªl于烧杯中 o加无水乙醇

适量超声 tx°¬±溶解过滤 o转移至 tss°�量瓶中用无水乙

醇定容 o取上述液 t°�于 ts°�量瓶中 o用无水乙醇定容 o于

vt|±°波长处测定 ⁄值 o计算含量 ∀三个批号的制霉素胶囊

的平均含量分别为标示量的百分含量 tss qyz h otss qst h o

|| qvz h ∀

3  讨论

制霉素胶囊在我院妇科应用多年 o效果良好 ∀但其主药

含量相对较少 o在配制过程中不易控制 o因此对其工艺进行

控制是必要的 ∀

本制剂辅料主要为葡萄糖 o直接采用紫外分光光度法时

对主药的含量测定有干扰 o因此我们选用一阶导数光谱法进

行测定 ∀一阶导数光谱图显示 o在 vt|±°波长处制霉素有较

好的吸收 o而在此波长处辅料无干扰 o故选用 vt|±°为测定

波长测定 ⁄值 ∀

本方法简便 !准确 o可用于产品质量控制 ∀

收稿日期 }ussu2sz2su

电荷转移络合分光光度法测定硫酸阿托品滴眼液含量
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摘要 }目的  建立用电荷转移络合分光光度法测定硫酸阿托品滴眼液含量的方法 ∀方法  利用碘与硫酸阿托品在二氯乙烷

中形成电荷转移络合物的原理 o在 uvz±°波长处测定硫酸阿托品 ∀结果  平均回收率为 || qzu h oΡΣ∆ 为 s qyt h o在 w qs ∗

us qsΛªr°�浓度范围内线性良好 oρ� s q|||z ∀结论  本法简便 !准确 o可用于测定硫酸阿托品滴眼液的含量 ∀
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  硫酸阿托品滴眼液为医院常用制剂 o其含量测定采用中

和法≈t  ∀因处方中含有羟苯乙酯 o在紫外区有吸收 o无法直

接用紫外法测定 o只能用联立方程新解法≈u 测定含量 ∀本实

验根据阿托品和 Ρ2受体试剂碘在二氯乙烷中形成电荷转移 o

生成一种络合物≈v 在紫外 uvz±° 波长处有较强吸收的原

理 o测定其含量 ∀该法简便 !准确 o回收率及重现性均较好 o

可作为其含量测定的另一种方法 ∀现报道如下 ∀

1  仪器与试药

× � p tuus型紫外可见分光光度计k北京市通用仪器设

备公司l ~硫酸阿托品标准品k中国药品生物制品检定所提

供l ~硫酸阿托品滴眼液k本院自制l ~碘k分析纯 o上海化学试

剂一厂l ~t ou2二氯乙烷k分析纯 o广州化学试剂厂l ~硼砂k天

津化学试剂三厂l ~碘液 }精密称取 ux qx°ª升华碘 o用二氯乙

烷溶解 o置 tss°�量瓶中 ot周内使用 ∀³�| qs硼砂缓冲液 }

称取硼砂 z qyªo加水溶解成 tss°�∀

2  方法与结果

2 q1  吸收光谱的测定

精密称取硫酸阿托品和辅料k氯化钠 !羟苯乙酯l适量 o

分别用二氯乙烷溶解 o加入适量碘液 oxs ε 水浴加热 ts°¬± o

放冷至室温 o用二氯乙烷稀释至适宜浓度 ∀以二氯乙烷为空

白 o在 uss ∗ vxs±° 波长范围扫描 o测得其吸收光谱 o在

uvz±°波长处硫酸阿托品与 �u形成的络合物有最大吸收 o而

辅料无吸收 o见图 t ∀

2 q2  实验条件的选择

2 q2 q1  碘液用量的选择  精密称取硫酸阿托品适量 o分别

用二氯乙烷制成 tssΛªr°�的储备液 ∀精密量取储备液u qs

°�o置 ux°�量瓶中 o改变加入碘液的量 o加二氯乙烷至刻

度 oxs ε 水浴加热 ts°¬±o放冷 ∀再加二氯乙烷至刻度 o摇匀 o
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