
� � �总 � � � 药学清报通讯 �� �� 年 第�� 卷第 � 期

一阶导数光谱法测定硝酸咪康哇栓的含量

湖北医科大学附一医院药学部�湖北 � ��� �� � 张先洲 蔡鸿生 姜俊 勇 周延安

硝酸咪康哇栓系治疗阴道真菌感染的有

效药物
。

有关硝酸咪康哩栓的含量测定方法

有� �和� ���否
‘�� 

,

本文采用一阶导数紫外分

光光度法测定栓剂中硝酸咪康哇的含量
,

方

法简便
,

快速准确
,

现报道如下
�

了
。

药品及仪器

� �
一 � � �� 紫外分光光度计 �日本岛津 � �

� �� 黄金系列� ��� �美国��� � � �� 公司
,

包括 � � � � 双泵
, � �  控制器

、

� � �检测器
、

� � 了

积分仪�
。

硝酸咪康哇精制品�广东制药厂
,

用无水

乙醇�次重结晶� , 硝酸咪康哩栓�自制 � �半合

成脂肪酸醋�湖南益阳油脂化工厂� � 无水乙

醇�� � �

�
。

方法与结果

�
�

� 浏定条件的选择
�
精密称取� �� ℃恒

重的硝酸咪康咪精制品�� � � 于 � �� � �量瓶

中
,

加无水 乙醇至刻度
,

即得 � 。。“� � � �的硝

酸咪康咪哩标准液
。

精密吸取�� � �标准液于

�。。�� 量瓶中
,

加无水 乙醇至刻度
,

另取处方

量的基质 �半合成脂肪酸酷
、

乳酸�
,

用无水 乙

醇配成相应浓度
,

分别在 �� �
一� �� � � 范围内

绘制零阶和一阶导数光谱 �附图�
、

� �
,

一 阶

导数光谱条件
�

狭缝宽度 �� � �扫描速度
�
中 �

吸 �次值范围� 一 �
�

� � � �一 �
�

� � � ��
。

从附图�

可见有硝酸咪康哇在 � �  � � 处有最大吸收
,

但基质干扰其测定
,

从附图�可 见 在 � ��
、

� � �� � 处有一谷值
,

在 � � �� �� 处有一峰值
,

由于� ��
、

� �  � � 的波长受杂质干扰大
,

测定

结果有变异
,

故选择 � �� � � 的谷值为测定指

你
,

此处基质对测定无干扰
�

�比 八 �
� �� �

一 �
�

吐�

� � �

图 �

� �� �爪
‘

� �� 肠� �爪

硝酸咪康吐零阶�� � 和一阶导数�� � 光谱图

�
�

峭酸咪康吐 �
。

基质
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�
�

� 标准曲线制备 精密吸取硝�酸 咪康

哇标准液 �
�

�
、

�
�

�
、

�
、

�
�

�
、

�
�

� � �于 �� �� �量

瓶 中
,

加无水 乙醇至刻度
,

分别配成�
�

。
、

�
。

。
、

�
�

�
、

� �
�

�
、

� �
�

�件� � � �的系列溶液
,

测定其一

阶导数光谱 由 � �
一

� � �  自动 记 录 �� � � �

处谷值�小数点后 � 位数字�
。

以浓度和导数

光谱谷值�绝对值�线性回归
,

其回归方程为
�

� � 一 �
�

�� � � � � � �
。

�� �� � �
。

� � � � �

�
。

� 回收牟试脸 按处方比例加入空自

栓剂基质后
,

再精密加入一定量的硝酸咪康

哩
,

水浴熔融
,

加无水 乙醇溶解
,

冷却后过

滤弃去初滤液取续滤液测定一阶导数光谱
。

记录�� ��� 处谷值
,

代入回归方程
,

计算回收

率如表�
。

‘

表 � 回收率试验结 果��
二 ��

加入量 �� �� 测得量 �� � � 回收率 又土�� �� � � � �

�� �
�

�士�
�

� �
。

�

�心��八”�������������� �!�∀�

�
。

�
。

�匕八����������心八��
�
工����

�

…
�

�

� 稳 定 性考察 配制 �
、

�
、

�� 卜� �

� �三种浓度的溶液
,

在室温
、

自然光照条件

下分别于 。
、

�
、

�
、

� �
、

�� �测定一阶导数光谱
,

其光谱图和数值均无改变
。

�
�

� 样品测 定 取硝酸咪康哇栓�� 枚
,

精密称重
,

水浴熔融
、

搅拌均匀后于冰浴冷

却
,

精密称取适量�相当于硝酸咪康哇 �� � � �

于 �� � �量瓶中加无水乙醇至刻度
,

摇匀
,

冷却

后过滤
,

弃去初滤液
,

精密吸取续滤液 �
。

�� �

于 � �� � �量瓶中加无水 乙醇至刻度
,

测定一

阶导数 � �  � � 处谷值
,

代入 回归方程计算硝

酸咪康哇的含量
,

同时用 � � �
� �对照

、

结果

如表 �
。

色谱条件
�
色谱柱 � �� � �叩 � � � � �

, � �
�

�

� �� �� �
,

价� 协� 不锈钢柱 � 流动相
� 甲醇

一 �
�

� �� � ����正
� ��

�

� � 了 � � � ,流速 � � � ��

表 � 琦酸咪康吐栓剂含量刚定结果 � � �� ��

� �� �检测波长� �  � � �灵敏度
� �

�

� �� � ��
,

低速 �
�

�� � � � � 
。

内标为氯氟舒松
。

�
、

讨论

�
�

� 硝酸咪康哇在 � �� � � 处有最 大 吸

收
,

由于基质干扰
,

无法用� � 直接测定
,

本

文采用一阶导数光谱法测定硝酸 咪康 哇 栓

的含量
,

方法简便
、

快速与� ���结果一致
。

�
�

�硝酸咪康哇一阶导数光谱在�� �� �

�峰 �
、

� � �� � �谷 �
、

� � � � � �谷 �均有明显的峰

和谷
,

但由于� ��
、

� �� � � 波长较短
,

杂质干扰

较大
。

故选择� � � �
���处谷值进行测定

,

基质

在此处无吸收
。

参 考 文 献

�
�

� �� � � � �  !! ∀
�

�  �

!

�

张先洲
、

罗顺德
、

张帆等
.
H P L C 测定硝酸咪康哇

栓剂和霜剂的含量
.
药物分析杂志

,
1 9 的 :13( 3)

:198

批号
相当于标示量的百分含量(% )

一阶导数法 H P L C 法

98
.
2 (O

。

7 2 )

( 0

。

6 6 )

(
O

。

9 8 )

(
0

.

5 3 )

9 8

。

6 ( 0

。

9 2 )

9 8

.

9 ( O

。

7 9 )

10 2

。

O ( 1

。

0 3 )

10 2

。

9 ( 0

。

4 2 )

�廿
曰

江止
3

…
O�J�3QJ门口n�

,土月土

9
3() 生17

9即521

930706

930816

注
: ( 、内数得

习
J R S D

“石


