
中 用适量三氯甲烷洗涤棉花和滤器 合并三氯甲烷液 并用

三氯甲烷稀释至刻度 摇匀 ∀精密量取上述滤液 置

量瓶中 加无水乙醇稀释至刻度 摇匀 在 波长处

测定吸收度 计算 结果见表 ∀

表 2  酮康唑回收率测定结果 ν

Ταβ 2  ∏ √

处方

序号

样品已知含量

Λ #

加入量

Λ #

测得量

Λ #
回收率 ξ ≥⁄

处方

处方

处方

3 3  样品含量测定

精密称取样品 加 # 盐酸溶液 按

/回收率试验 0项下操作 测定样品的含量 结果处方 ! !

样品中酮康唑含量分别为 ∀

≥⁄分别为 ν ∀

3 4  稳定性试验

3 4 1  离心试验 取三种处方样品各 装入离心试管

中 以转速 # 离心 无分层现象 ∀

3 4 2  留样观察 取处方 和处方 样品 分别置于 ! !

ε 湿度 环境下保存 个月 考察其外观 !性状 !含量

等 结果所有检测结果与考查前无显著差异 均符合药典规

定 ∀

4  讨论

4 1  酮康唑具有酰胺基和醚基结构 易氧化变质 故处方中

加入适量无水亚硫酸氢钠作抗氧剂 ∀

4 2  依法测定含量时 十二烷基硫酸钠对测定结果有明显

的干扰 使结果偏低 ∀而用其他乳化剂时 则结果符合要求 ∀

4 3  稳定性试验表明 处方 和处方 在正常条件下贮存

是十分稳定的 因此具有临床实用价值 ∀

4 4  测定时样品提取应完全 否则影响测定结果 ∀
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3  溶出度测定和实验结果

取本品 袋 照溶出度测定法 中国药典 年版二部

附录 ÷ ≤ 第二法 以磷酸盐缓冲液 取磷酸氢二钾

磷酸二氢钾 加水使溶解成 用

# 氢氧化钠溶液调 值为 为溶出介质

转速为 # 分别在 取样

并及时补充溶出介质 按上述液相色谱条件 采用对照品

法测定各时间段的溶出量 ∀溶出度测定结果见图 以及表 ∀

图 3  尼美舒利颗粒剂的溶出度曲线

Φιγ 3  ⁄ ∏ ∏√ ∏ ∏

表 1  尼美舒利颗粒剂溶出度测定结果

Ταβ1  × ∏ ∏ ∏ ∏

生产厂家 时间

制药公司 累积溶出率 ? ? ? ? ?

制药公司 累积溶出率 ? ? ? ? ?

  从表 中看出 两个生产厂家的尼美舒利颗粒剂在

时溶出量已基本达到 随着时间的推移 制药公

司的产品仍然继续溶出 而 制药公司的颗粒剂在溶出量达

到 后 基本上不再溶出 说明两家公司的产品在工艺上

存在明显差异 ∀

4  讨论

4 1  流动相的选择

选用磷酸二氢钾缓冲液 甲醇系统 !醋酸铵缓冲液 甲

醇系统以及 磷酸溶液 2甲醇系统进行实验 发现在上述

系统中尼美舒利的峰形均对称 因此选用最简单的 磷

酸溶液 2甲醇色谱系统作为流动相 在该条件下 色谱峰拖尾

因子约为 ∀

4 2  溶出条件的选择

4 2 1  颗粒剂的溶出行为  颗粒剂在溶出过程中 接触溶

媒的比表面积较大 同时省略了片剂 !胶囊等制剂的崩解等

过程 这使得尼美舒利颗粒在短时间内能顺利溶出 ∀在上述

溶出条件下 不同生产厂家的产品表现出不同的溶出曲线

因此本方法不仅能有效控制产品的溶出情况 也能有效区分

不同生产厂的产品之间的差异 对市场起到重要的监督作用 ∀

4 2 2  溶出介质的选择  尼美舒利在水中为完全不溶 在

# 盐酸溶液和 磷酸盐缓冲液中溶解度也

很小 ≈ 实验中对尼美舒利在不同 值的缓冲液中的溶解

度进行了测定 结果分别为在 磷酸盐缓冲液中的溶

解度为 Λ # 在 磷酸盐缓冲液中为

Λ # 在 硼砂标准缓冲液中为 Λ #

为使方法对不同厂家的颗粒剂具有区别的能力 选择了

磷酸盐缓冲液作为溶出介质 ∀

4 2 3  溶化性检查 本试验中的颗粒剂产品性状为淡黄色

颗粒或淡黄色混悬颗粒 虽然中国药典规定混悬颗粒在进行

溶出度检查后 不再进行溶化性检查 ∀为比较产品的质量

仍进行了溶化性实验 两个厂家的颗粒剂在热水中搅拌

后 均为轻微混浊 未见有异物 符合中国药典的要求 ∀
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