
tus h浓度水平 o每个浓度 ν � xl o按处方量分别加入各种辅

料k含薄膜包衣材料l o混合均匀 o置 tss°�量瓶中 o加流动

相超声使溶解并稀释至刻度 o摇匀 o用滤膜ks qwxΛ°l滤过 o取

续滤液 o照含量测定方法测定 ∀平均回收率为 |{ qwz h o� ≥⁄

为 t qz{ h k ν � txl ∀

2 q6  精密度试验

取同一批样品 o按含量测定方法分别在日内不同时间分

析和日间进行 �°�≤ 分析 ∀日内 !日间 � ≥⁄分别为s quu h

k ν � xl和 s q|y h k ν � xl o重现性良好 ∀

2 q7  稳定性实验

取同一份样品溶液 o每隔一定时间进样 o结果表明样品

流动相溶液 uw«稳定k� ≥⁄� s quv h oν � xl ∀

2 q8  样品含量测定

取利培酮片 us片 o精密称定 o研细 o精密称取适量k约相

当于利培酮 u°ªl o置 tss°�量瓶中 o加流动相超声使溶解并

稀释至刻度 o摇匀 o用滤膜ks qwxΛ°l滤过 o取续滤液 usΛ�注

入液相色谱仪 o记录色谱图 ~另取利培酮对照品 o用流动相制

成 usΛª#°�p t的利培酮标准溶液 o同法测定 o按外标法以峰

面积计算含量 ∀三批样品测定结果分别为 || qx{ otst q{u o

tst qxw h ∀

2 q9  有关物质的测定

取三批样品 o按/样品含量测定0项下测定 ∀有关物质采

用峰面积归一化法测定 ∀三批样品有关物质含量分别为

s qvs os qvv os quw h ∀

3  讨论

有文献报道采用流动相为甲醇 }水 }三乙胺 � zvΒuy qxΒ

s qxk³� � { qsl的反相高效液相色谱法测定利培酮片的含

量≈t  o但该流动相的 ³� 值较高 o接近于色谱柱所能承受的极

限 o故耐用性不佳 ~还有研究者采用一阶导数分光光度法测

定利培酮片的含量≈u  o该方法简便 o但准确度不佳 o标准曲线

的相关系数仅为 s q||yy ∀本实验采用 �°�≤ 外标法进行含

量测定 o专属性强 !灵敏度高 !既能用于含量测定 o又适用于

有关物质测定 o同时方法简便易行 o结果准确 o重现性好 o适

合于利培酮片的质量控制 ∀
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双波长分光光度法测定复方吲哚美辛栓中吲哚美辛的含量
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摘要 }目的  建立复方吲哚美辛栓中吲哚美辛的含量测定方法 ∀方法  采用等吸收双波长消去法 o吲哚美辛的测定波长为

uvz±° o参比波长为 vs| qy±° ∀结果  吲哚美辛的吸收度 ϖ � k�uvz±° p �vs| qy±°l与浓度呈良好的线性关系 o吲哚美辛的平均回

收率为 || q{y h o� ≥⁄为 s qws h o相关系数 µ� s q|||y o并可消除盐酸达克罗宁的干扰 ∀结论  本法快速 !简便 !结果准确 ∀

关键词 }等吸收双波长消去法 ~吲哚美辛 ~盐酸达克罗宁
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  复方吲哚美辛栓为我院自制制剂 o处方组成为 }吲哚美

辛 tsªo盐酸达克罗宁 vªo聚山梨酯 {s u qwªo半合成脂肪酸

甘油酯适量 o制成 tss粒 ∀本品具有镇痛止痒 !消炎杀菌作

用 o主要用于早期妊娠的人工流产手术 o诊断性刮宫术 !清宫

术 !节育环安取手术及子宫内窥镜检查手术的镇痛 o也可用

于子宫腔手术后的镇痛 o效果较好 ∀为建立该制剂的质量控

制方法 o本实验采用等吸收双波长消除法测定处方中吲哚美

辛的含量 o并消除了盐酸达克罗宁对测定的干扰 ∀本方法简

便易行 o结果满意 ∀

1  仪器与试药

#vsv#中国现代应用药学杂志 ussw年 {月第 ut卷第 w期                ≤«¬± �� �° oussw �∏ª∏¶·o∂ ²̄ qut �²qw



日本岛津 � ∂ p uxst 型分光光度计 ~吲哚美辛对照品

k中国药品生物制品检定所l ~吲哚美辛k上海大众药业有限

公司l ~盐酸达克罗宁k上海轻工实验厂 o测得含量为 || q

y h l ~甲醇k天津化学试剂有限公司l ~复方吲哚美辛栓k自

制l ∀

2  方法与结果

2 q1  吸收光谱的测定

按处方比例精密称取 tsx ε 干燥至恒重的吲哚美辛和盐

酸达克罗宁适量 o分别用甲醇制成 tu qxΛª# °�p t和 z qxΛª#

°�p t的溶液 o另按处方比例精密称取辅料适量k该栓置换价

为 t qtyl o按样品测定项下的方法 o用甲醇制成阴性对照液 o

以甲醇为空白 o在 uss ∗ wss±°的波长范围内测定吸收度 o并

绘制吸收图谱 ∀

2 q2  测定波长与参比波长的选择

由图可知 o吲哚美辛在 vus±°波长处有最大吸收 o而盐

酸达克罗宁在此波长处有干扰吸收 o故吲哚美辛可考虑用等

吸收双波长消去法测定 ∀由于盐酸达克罗宁在 vus±°处的

吸收与 ÷ 轴作平行线无交叉点 o因此不能选用 vus±° 为测

定波长 o而选用盐酸达克罗宁的波谷处 o即 uvz±°为测定波

长 ∀用作图法在图上粗选消除干扰的等吸收波长在 vs|±°

附近 o然后精选 o即在分光光度计上 o用 v个不同浓度的盐酸

达克罗宁kz qx o{ qs o{ qxΛª# °�p tl溶液 o先在 uvz±° 波长处

测定吸收度 o再在 vs|±°波长上下 o每隔 s qu±°波长处测定

吸收度 o经反复测试 o等吸收波长在 vs| qy±°处 o故选用测定

波长 uvz±° o参比波长 vs| qy±° 为测定吲哚美辛的波长对 o

ϖ � � �uvz±° p �vs| qy±° ∀

2 q3  标准曲线的制备

精密称取 tsx ε 干燥至恒重的吲哚美辛对照品 tux°ªo

置 tss°�量瓶中 o用甲醇稀释至刻度 o精密量取此溶液 s q{ o

s q| ot qs ot qt ot qu°�o分别置于 tss°�量瓶中 o另精密称取

盐酸达克罗宁及辅料适量 o按样品测定过程制成同比浓度的

盐酸达克罗宁和辅料溶液 o定量加入上述量瓶中 o再分别加

甲醇至刻度 o摇匀 ∀按上述条件测定吸收度 o以 ϖ Α为纵坐

标 o吲哚美辛的浓度 ≤ 为横坐标 o做标准曲线 o得回归方程为

ϖ Α � s .svx v Χn s .svt v , ρ � s q||| y ∀结果表明 o吲哚美

辛在 ts ∗ txΛª# °�p t范围内 o吸收度与浓度呈良好线性关

系 ∀

2 q4  回收率试验

精密称取吲哚美辛对照品 o按处方比例加入盐酸达克罗

宁和辅料适量 o照样品测定方法 o用甲醇稀释制成不同浓度

的供试液 o照上述测定方法 o分别测定吸收度 o计算 ϖ � 值 o

代入回归方程 o计算回收率 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·

加入量

Λª#°�p t

测得量

Λª#°�p t

回收率

k h l

平均值

k h l

� ≥⁄

k h l

ts qsu ts qst || q|s

tt quy tt quw || q{u

tu qxt tu qxv tss qty || q{y s qws

tv qzz tv qyy || qus

tx qsu tx qsx tss qus

2 q5  样品测定

取 v种不同批号的复方吲哚美辛栓各 ts粒 o精密称定 o

在水浴上微热使熔化 o在不断搅拌下冷却至室温 o精密称取

适量k约相当于吲哚美辛 ux°ªl o置烧杯中 o加甲醇 vs°�o置

ys ε 水浴中 o振摇使溶解 o置冰浴中冷却 t ∗ t qx«o放至室温 o

过滤 o滤液置 tss°�量瓶中 o用甲醇分次洗涤烧杯及滤器 o

洗液并入量瓶中 o加甲醇稀释至刻度 o摇匀 o精密量取 x°�o

置 tss°�量瓶中 o加甲醇稀释至刻度 o摇匀 o照上述方法测

定 o计算 ϖ �值 o代入回归方程 o计算样品含量 o结果见表 u ∀

表 2  样品测定结果

Ταβ 2  � ¶̈∏̄·²©·«̈ ¶¤°³̄¨§̈·̈µ°¬±¤·¬²±

批 号 相当于标示量r h � ≥⁄r h

susxt{ tsu qws s qx

susysv || qsy s qy

susytt tst qux s qx

3  讨论

由于复方吲哚美辛栓的各组分吸收光谱重叠 o故不能采

用经典方法≈t 测定含量 o本实验通过不分离两组分 o采用等

吸收双波长消去法测定吲哚美辛的含量 o获得了满意的结

果 ∀测定过程中 o如选用 vsw±°为测定波长 ovu{ qsy±°为参

比波长 o同理可测定盐酸达克罗宁的含量k ϖ � � s qsxl o本实

验不再详细叙述 ∀本法具有简易 o快速 o准确可靠的特点 o适

合医院制剂的质量控制 ∀
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