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Υς 法测定双氯芬酸钠凝胶剂的含量
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摘要 目的}建立双氯芬酸钠凝胶剂的含量测定方法∀方法}采用紫外分光光度法于 uzy±° 波长处测定其吸收度并计算含量∀

结果}线性范围在 x∗ vs ΛªÙ° ō回归方程}� � sqsvt{x¦p sqstvuv~µ� sq||||k±� ylo平均回收率为 tssqwuh o� ≥⁄� sq

{{h ∀ 结论}方法简便o准确o适合双氯芬酸钠凝胶剂的含量测定∀
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  th 双氯芬酸钠凝胶剂是我院研制的院内制剂o用于镇

痛和治疗关节炎及类风湿关节炎∀本文以紫外分光光度法测

定双氯芬酸钠的含量o为控制药品质量提供了依据∀

1  仪器与试药

美国 � °p {wxu� 紫外分光光度仪~双氯芬酸钠对照品

k中国医药研究开发中心提供l~双氯芬酸钠粉k北京医药物

资供应公司l~双氯芬酸钠凝胶剂k本院自制l∀

2  方法与结果

2q1  测定波长的选择

精密称取双氯芬酸钠原料适量o用 sqssu° ²̄Ù�氢氧化

钠液溶解于 tss° ¯容量瓶中o定容o制成每 ° ¯含双氯芬酸

usΛª量的溶液∀ 以上述氢氧化钠溶液为空白o在 uss∗

vus±° 波长间进行扫描o双氯芬酸钠在 uzy±° 波长处有最

大吸收~另精密称取双氯芬酸钠凝胶制成相同浓度的溶液o

同法操作在 uzy±° 波长处有相同的最大吸收o故选择

uzy±° 为测定波长∀

2q2  辅料对测定的干扰试验

按处方比例o精密称取除主药外的卡波姆2|wso三乙醇

胺o氮酮o甘油等适量o制成相当于主药浓度的溶液o在 uss∗

vus±° 波长范围内扫描o在 uzy±° 波长处o辅料的吸收曲线

为一直线o无吸收峰o对测定无干扰∀

2q3  标准曲线的制备  参照文献≈t 精密称取 tsxε 干燥至

恒重的双氯芬酸钠对照品约 ux°ªo置 tss° ¯容量瓶中o加

sqssu° ²̄Ù�氢氧化钠液溶液o定容o摇匀∀ 精密量取本液 sq

xotqsotqxouqsouqxovqsowqsoxqsoyqs° ō分别置 xs° ¯容量

瓶中o加上述氢氧化钠液至刻度o摇匀o在 uzy? t±° 波长处

分别测定吸收度k� lo以 � 对浓度 ≤ 进行线性回归o得回归

方程为 � � sqsvt{x¦p sqstvuv~µ� sq||||k±� yl∀ 结果表

明o双氯芬酸在 x∗ vsΛªÙ°¯浓度范围内o吸收度与浓度呈良

好的线性关系o符合比尔定律∀

2q4  稳定性试验  取上项四个不同浓度的溶液ktqsouqso

vqsowqs° l̄于室温下立即测定与放置 uowoyo{ouw«测定o吸

收度几乎无变化o说明本品的氢氧化钠溶液在 uw«内稳定∀

2q5 样品测定与回收率试验 含量测定方法 精密称取凝

胶剂 sqtxªk含双氯芬酸 tqx°ªl于 tss° ¯容量瓶中o用 sq

ssu° ²̄Ù�氢氧化钠液溶解o定容o过滤o取续滤液于 uzy±°

波长处测定吸收度o以上述氢氧化钠液作空白o测得吸收度

� 代入回归方程o求出浓度 ≤ o按 ≤ ≅ yqyyyz计算主药的百

分标示量∀

2q5q1  样品测定  用上述方法对 x批样品进行含量测定o

每批二份平行操作o计算结果见表 t∀

表 1 样品测定结果

批  号 |{tssy |{tsuy |{ttsu |{ttvs |{tuux

相当标示量h tstquw |{quy |yqwx tstqv{ tsuqws

2q5q2  回收率试验  按处方比例配成空白凝胶o精密加入
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双氯芬酸钠o照样品测定方法操作o结果见表 uo平均回收率

为 tssqwuh o� ≥⁄� sq{{h k±� xl∀

表 2 回收率试验结果k±� xl

编号
加入量

k°ªl

实测值

k°ªl

回收率

h

平均回收率

h

� ≥⁄

h

t tqsxvt tqsw|{ ||qy|

u tqsuvz tqswu| tstq{{

v tqstuu tqsvvy tssqtw tssqwu sq{{

w tqstss tqss{w ||q{w

x tqsvwy tqswsx tssqxz

3  小 结

用本法测定双氯芬酸含量o操作简便o有良好的重现性o

用于凝胶剂中测定结果尚为满意∀

收稿日期}usssp s{p sz

ΗΠΛΧ法测定温六散中甘草酸单铵的含量

叶纪沟 缪华蓉t 金佩芬t 崔 波t
k龙泉 vuvzss 浙江省龙泉市人民医院~tq嘉兴 vtwsst 浙江省嘉兴市药品检验所l

摘要 目的}建立温六散中甘草酸单铵的含量测定方法∀ 方法}超声提取o使用 ≤ t{柱o甲醇2含 vh 冰醋酸的 squ° ²̄Ù�醋酸铵

溶液kyuΒ v{l为流动相o检测波长为 uxs±° ∀结果}此方法线性关系良好o平均加样回收率为 ||qxh o� ≥⁄为 tq{h ∀结论}本

方法分离良好o可用于温六散的质量控制∀

关键词 高效液相色谱~甘草酸单铵~温六散
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u ktqΛονγ θυαν Πεοπλεjσ Η οσπιταλ vuvzss~uqϑιαξ ινγ

ινστιτυτε φορ ∆ ρυγ Χοντρολvtwsstl
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  温六散是中华人民共和国卫生部药品标准≈t 中收载的

制剂∀由滑石!甘草!干姜三味药组成o具有祛暑散寒o除呕止

泻的功效∀ 用于暑月受寒o呕吐泄泻∀ 原标准中只有显微鉴

别o为了有效地控制本品的质量o参考文献报道≈uov o我们研

究建立了 � °�≤ 法测定温六散中甘草酸单铵含量的方法o本

方法操作简便o分离良好o结果准确∀ 现报道如下∀

1  仪器和试药

高效液相色谱仪}• ¤·̈µ¶xtsÙw{wÙzwx�色谱系统∀

甘草酸单铵对照品k中国药品生物制品检定所l~甲醇

k色谱纯l~滑石!甘草!干姜由嘉兴市医药集团公司中药材分

公司提供~温六散自制~其余试剂均为分析纯∀

2  色谱条件

� ¼³̈ µ¶¬̄≤ t{kwqy≅ tsxoxΛ° l分析柱~流动相}甲醇p 含

vh 冰醋酸的 squ° ²̄Ù�醋酸铵溶液kyuΒ v{lo流速 tqu° Ù̄

°¬±~检测波长 uxs±° ~柱温}室温∀

3  实验方法

3q1 流动相的选择试验 分别以甲醇2水ky|Β vtlo甲醇2水

2醋酸ky|Β vtΒ sqxlo甲醇2squ° ²̄Ù�醋酸铵溶液2冰醋酸
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