
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

陈学锋 o冯炜钢k浙江省湖州市第一医院 o浙江  湖州 vtvsssl

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 ∀

关键词 }硫酸阿托品 ~碘 ~分光光度法 ~电荷转移络合物

中图分类号 }� |tz qsu ~� |uz qu    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkussvlsy2sxtw2sv
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤± ¤¦¦∏µ¤·̈ ° ·̈«²§·² §̈·̈µ°¬±̈ ¤·µ²³¬±̈ ¶∏̄©¤·̈ ¬± ¼̈̈ §µ²³¶¥¼ ¦«¤µª̈ ·µ¤±¶©̈µ¦²°³̄ ¬̈

¶³̈ ¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼q ΜΕΤΗΟ∆  �·µ²³¬±̈ ¶∏̄©¤·̈ µ̈¤¦·̈§ º¬·«¬²§¬±̈ ¬± §¬¦«̄²µ²̈ ·«¤±̈ ©²µ°¬±ª¤¦«¤µª̈ ·µ¤±¶©̈µ¦²°³̄ ¬̈o¬·¦¤± ¥̈

∏́¤±·¬·¤·¬√¨̄¼ §̈·̈µ°¬±̈ §¥¼ ¶³̈ ¦·µ²³«²·²° ·̈µ¬¦° ·̈«²§¤·uvz±° qΡ ΕΣΥΛΤΣ  × «̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|| qzu h º¬·«·«̈ ΡΣ∆ �

s qyt h q× «̈ ¬̄±̈ ¤µµ¤±ª̈ º¤¶w qs ∗ us qsΛªr°�o ρ � s q|||z qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ° ·̈«²§ º¤¶¶¬°³̄¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈ q�·¬¶¶∏¬·¤¥̄¨

©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²©¤·µ²³¬±̈ ¶∏̄©¤·̈¬± ¼̈̈ §µ²³¶q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :¤·µ²³¬±̈ ¶∏̄©¤·̈ ~¬²§¬±̈ ~¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ ~¦«¤µª̈ ·µ¤±¶©̈µ¦²°³̄ ¬̈

  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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以空白为对照 o于 uvz±°波长处测定吸收度 ∀结果显示 }碘

液用量为 t qs°�时 o络合反应进行完全 o此时吸收度值基本

保持不变 o见图 u ∀

图 1  硫酸阿托品和辅料的吸收光谱

Φιγ 1  × «̈ ¤¥¶²µ³·¬²± ¶³̈¦·µ∏° ²©¤·µ²³¬± ¶∏̄©¤·̈ ¤±§¤§­∏√¤±·

硫酸阿托品 o , ,辅料

¤·µ²³¬± ¶∏̄©¤·̈ o , ,¤§­∏√¤±·

图 2  碘液用量对吸收度值的影响

Φιγ 2  × «̈ ¬±©̄∏̈ ±¦̈ ²© §¬©©̈ µ̈±·√²̄∏° ¶̈²©¬²§¬±̈ ¶²̄∏·¬²± ²±

¤¥¶²µ³·¬²±

2 q2 q2  反应温度 !反应时间的影响  分别精密量取储备液

u qs°�o置 ux°�量瓶中 o各加碘液 t qs°�o分别置 vs ows o

xs oys ε 水浴中 o分别加热 x ots otx ous °¬±o放冷 ∀再分别补

加二氯乙烷至刻度 o摇匀 o以空白为对照 o于 uvz±°波长处测

定吸收度 ∀结果表明 }以水浴 xs ε 中加热 ts°¬± o吸收度达

到最大 o见图 v ∀

图 3  反应温度 !反应时间对吸收度值的影响

Φιγ 3  × «̈ ¬±©̄∏̈ ±¦̈ ²©§¬©©̈ µ̈±·µ̈¤¦·¬²± ·̈°³̈µ¤·∏µ̈¶¤±§§¬©2

©̈ µ̈±·µ̈¤¦·¬²±·¬° ¶̈²± ¤¥¶²µ³·¬²±

2 q2 q3  稳定性试验  精密量取储备液 2 qs°�o置 ux°�量

瓶中 o加碘液 t qs°�o置 xs ε 水浴中 o加热 ts°¬±o放冷 ∀补

加二氯乙烷至刻度 o摇匀 o以空白为对照 o于 uvz±°波长处每

隔 s qx«测定吸收度 ∀结果硫酸阿托品络合物在 v«内稳定 o

见图 w ∀

图 4  硫酸阿托品络合物的稳定性曲线

Φιγ 4  × «̈ ¶·¤¥¬̄¬·¼ ¦∏µ√¨²©¦²°³̄ ¬̈ ²©¤·µ²³¬± ¶∏̄©¤·̈

  故本实验选用加碘液 t qs°�oxs ε 加热 ts°¬±o在 v«内

测定吸收度 ∀

2 q3  标准曲线的建立

精密称取 tus ε 干燥至恒重的硫酸阿托品标准品 x°ª

置 xs°�量瓶中 o用二氯乙烷溶解并稀释至刻度 o摇匀 ∀分

别精密量取 t ou ov ow ox°�置 ux°�量瓶中 o分别加 t qs°�

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

至室温 ∀再加二氯乙烷至刻度 o摇匀 o以空白为对照 o于

uvz±°波长处测定吸收度 o以 � 对 ≤ 回归分析 o其回归方程

为 }� � s qs{z≤ n s qstx{ oρ� s q|||z ∀硫酸阿托品浓度在 w q

s ∗ us qsΛªr°�范围内线性关系良好 ∀

2 q4  精密度试验

取同一标准品溶液 o按上述方法重复反应 o测定 ts 次 o

计算结果表明 }精密度良好 oΡΣ∆为 s quz h ∀

2 q5  回收率试验

精密称取 tus ε 干燥至恒重的硫酸阿托品标准品 x份 o

每份约 ts°ªo分别置 ts°�量瓶中 o用不含硫酸阿托品的阴

性滴眼液溶解并稀释至刻度 o摇匀 o按 / 样品含量测定0项下

方法测定含量 o计算回收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果k ν � xl

Ταβ 1  × «̈ µ̈¶∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·k ν � xl

样品号
投入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

k h l

平均回收率

k h l

ΡΣ∆

k h l

t | qyx | qx{ || quz

u | q{v | q{u || q|s

v ts qsu ts qs{ tss qys || qzu s qyt

w ts qus ts qt{ || q{s

x ts qw{ ts qv{ || qsx

2 q6  样品含量测定

精密量取硫酸阿托品滴眼液 t°�置 ts°�量瓶中 o加蒸

馏水稀释至刻度 o摇匀 o再精密量取 t°�k相当于 t °ªl置分

液漏斗中 o加 x°�硼砂缓冲液 o用二氯乙烷 ts°�提取 ∀取

有机层溶液置 ux°�量瓶中 o加二氯乙烷至刻度 o摇匀 ∀精

密量取 x°�置 ux°�量瓶中 o按/标准曲线建立0项下自/ 加

t qs°�碘液 , ,0起操作 o测定吸收度 o按回归方程计算含

量 o并与中和法≈t 比较 o结果见表 u ∀
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表 2  两种测定方法的结果比较k ν � xl

Ταβ 2  ≤²°³¤µ̈ ·«̈ µ̈¶∏̄·¶§̈·̈µ°¬±̈ §¥¼·º² ° ·̈«²§k ν � xl

批号 理论投料量k h l 本法k h l 中和法k h l

ussts{s{ tss qyw tss qxv tst q{z

ussts|tt || qxw || qvw tst qzu

ussttstz || qv{ |{ q|{ tss qvu

ussttutt tss qzs tst qss tst qyz

ussususy tsu qtz tsu qx{ tsv qyx

2 q7  重现性试验

将滴眼液样品供试液进行 ts次平行测试 o吸收度基本

无变化 oΡΣ∆为 s qsz h ∀

3  讨论

3 q1  中和法测定硫酸阿托品滴眼液含量 o专属性不强 o含量

测定结果受终点指示剂变色判断 o测得含量往往有偏差 ∀本

实验的滴眼液含量测定结果表明 o用中和法测定同批滴眼液

的含量均比理论投料量为高 o而采用本法测得滴眼液的含量

均较接近理论投料量 ∀

3 q2  据报道≈w  o阿托品与碘液形成电荷转移络合物的 ∞t h
t¦°

比未络合的阿托品大 {倍 o扩大了其分析领域 o从而使本法

具有灵敏 !简便和准确的优点 o特别适用于含微量阿托品制

剂的含量测定 ∀
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浙江大学药学院隆重庆祝成立 90周年

ts月 us日下午 o浙江大学药学院在杭州举行隆重的学院成立 |s周年庆祝大会 ∀

参加大会的领导和嘉宾有国家食品药品监督管理局郑筱萸局长 !浙江大学党委张浚生书记 !黄书孟副校

长 !浙江省药品监督管理局郑尚金局长 !著名药剂学家和药学教育家顾学裘先生及来自全国各地的兄弟院

校 !在杭的教育科研单位 !制药企业及校机关和兄弟院系的代表 ∀大会还收到了中国科学院和工程院多位院

士及中国药学会 !国家食品药品监督管理局 !国家中医药管理局 !中国科学院上海药物所等数十家单位的贺

信贺电 ∀

会上 o张浚生书记代表学校热烈祝贺药学院成立 |s周年 o郑筱萸局长等各界嘉宾和药学院师生代表作

了热情洋溢的发言 ∀会上还举行了浙江大学聘请郑筱萸局长为浙江大学药学院兼职教授的仪式 o张浚生书

记向郑筱萸局长颁发了聘书和校徽 ∀

会后药学院分别举行了药学院发展论坛 !新老校友座谈会和各种学术活动 ∀

为庆祝药学院成立 |s周年 o校长潘云鹤 !书记张浚生和工程院院士桑国卫分别题词 ∀潘校长的题词是

/为人类健康 o创一流药学0 o张书记的题词是/春华秋实凡九十载 o与时俱进再创辉煌0 o桑院士的题词是/发

展新生物医药技术 o保障人民身体健康0 ∀

k浙江大学药学院l
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