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表� 样品浏 定结果

线性滴定法�� � �片 � 标准法�� � �片 �

批号
� � 土�� � � 士� � � 土 � �

��
。

��

� ��� � �

��
。

��
。

�士�
。

� �� � �
�

� �
�

�士 �
�

� �

���� � � ��
。

�土�
�

�� � ��
�

�士�
�

� �

�� ��� � � �
�

�上�
�

�� ��
。

�� � �
�

�土 �
�

� �

�生
�

� �

� �
。

��

� �
�

��

� �
。

� �

� �
。

� �

� �
�

��

� �
�

� �

� �
。

��

� �
。

� �

� �
。

��

��
。

� �

� �
。

� �

� �
。

��

� �
�

�士�
�

��

� � 土 � �

��
。

� �

��
。

� �

��
�

� � � �
�

�士�
�

� �

� �
。

� �

��
。

��

� �
。

� �

��
。

�� � �
�

�上 �
。

� �

��
。

��

��
。

��

��
。

��

��
�

�� � �
�

� 土�
。

� �

� �
。

��

������

� �
�

�土�
�

��

�� 

…��
��,土�曰

��������触��

��
�

� 上�
。

��

����� �� !�∀�� �!∀��� ������印������� 良��������

�
�

样品测 定 取本品�� 片
,

精密称重
,

研细
。

精密称取片粉适量 �约 相 当 于 乙 酞

水杨酸。
�

� � �
,

置 � �� � �量瓶中
,

加 中性 乙醇

�� � �
,

振摇使溶解
、

加水至刻度
,

摇匀
,

过滤
。

以下按
“

回收率测定
”

项下操作
。

求得样品等

当点时的体积及含量
。

本文利用线性滴定法

和甘卫药准字 �� ! 方法同时对三批样品进

行了测定
。

测定结果见表 �
。
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【�〕汪葆俊粤
�

找性滴宁法
�

北京高等教育出版社
,
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紫外分光光度法测定氧氟沙星滴耳液的含量

湖南医科大学附二院药剂科 �长沙 ���� � �� 李健和 黄波 许树梧 郑剑侠
�

摘要 紫外分光光度法测定氧氟沙星滴耳液

中氧氟沙星的含量
,

以�
�

�� ��  �盐酸为溶剂
,

测

定波长 � �� � �
,

吸收系数��麦艺合�为���
,

测定 平均

回 收 率为� �
�

��
,

� �� � �
�

� �� �� � � �
。

滴 耳

液附加剂对测定无千扰
。

�
河南省饮县人民医院药剂科

关镶词 氧氛沙星 滴耳液 分光光度法

氧氟沙星 �� ��� � � ��� �又名氟嗓酸
,

其滴

耳液已由日本第一制药株式会社生产上市
,

用于治疗儿童及成人中耳炎
、

外耳道炎及鼓

膜炎具有显著疗效及安全性
。

该原料药和
�

片

剂的含量测定采 用电位滴定法〔‘� ,

但此法操

作繁琐
,

难适用于滴耳液的含量测定
。

本文
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采用紫外分光光度法测定氧氟沙星滴耳液的 二院药剂科试制
。

盐酸
、

醋酸
、

氢氧化钠均为

含量
,

方法简便可靠
,

结果满意
。

分析纯
。

一
、

实验方法和结果 �
�

溶剂选择

�
�

仪器 与试药 取适量氧氟沙星沙星对照品分别用浓度

紫外分光光度 计
�
岛 津 � � 一� � � 。型 均为 �

�

�� �� � � 的盐酸
、

醋酸
、

氢氧化钠为溶

�日本岛津制作所�
,

�� � 型�上海兴达数字仪 剂溶解稀释
,

于波长 � � 。� � �  � � 之间 用岛

器厂�
,

�� �� 型
、

�� ��� 型
、

�� �� 型 �上海分 津 � �一� � 。。型分光光度计分别进行扫描
。

析仪器厂 �
。

·

结果以 �
�

�� �� � � 盐酸和 。�� � �� � � 醋酸为

氧氟沙星原料药
� 江苏昆山制药总厂

。

溶剂的吸收曲线基本一致
,

紫外吸收峰尖而

氧氟沙星对照品
� 原料药用酸

、

碱处理的方法 高 � 以 。
�

�� �� � � 氢氧化钠为溶剂时
,

吸收曲

精制 � 次
,

并经 电位 滴 定 法 测 得 含 量 为 线发生移动 � 所得扫描光谱见图 �
。

本文确定

� �
�

� �
。

氧氟沙星滴耳液
�

湖南医科大学附 以。
�

�� �� � �盐酸为测定溶剂
。

‘

卯 之� � � � � � � � 和
� ‘

阴�

图 � 乳氛沙星在不同溶 剂中的吸敢光语 曲线

� � 盆酸 �
�

醋酸 � �
氮氧化钠

�
。

溶液制备及 波长选择

�� 对照品 溶 液 的 制 备 精 密 称 取

� �� ℃干燥至恒重的氧氟沙星对照 品 �� � �
,

置 � �� � �量瓶 中
,

用 。
�

�� �� � � 盐酸溶解并

稀释至刻 度
,

摇匀
。

�� � 供试品溶液的制备 精密量取氧氟

沙星滴耳液适量
,

用 。
。

�� �� � � 盐酸定量稀

释成每 �� �中含氧氟沙星 �件� 的溶液

�� 空白对照溶液的制备 依照处方
,

配

制不含氧氟沙星的滴耳液适量
,

再按供试品

溶液的制备方法制备
。

(
4
) 紫外吸收 光 谱 取 对 照 品 溶 液

(o
.Zm g / m l) 适 量用 。

.
l m ol / L 盐酸稀 释成

6协g / m l 氧氟沙星的溶液
,

并与供试品 溶液

和 空白对照溶液一起
,

以 。
。

l
m of

/
L 盐酸为

空白
,

分别在岛津 U V 一21。。型 紫外分光光

度计上扫描
,

所得吸收光谱见图2
。

从图2可知
,

对照品与供试品的吸收曲线

基本一致
,

在227士 In m
、

2 9 3 n
m 及 326 士

In m (肩)波长处有吸收峰
,

其中以 2 93 n m 处

吸收峰的波长适中
,

吸收强度较大
,

且溶剂

及辅料在此附近未见有干扰 吸 收
,

故 确 定

293nm 为测定波长
。

4

。

标准曲线的绘制

取上述对照品溶液(0
。

Z
m

g
/ m l) 适量

,

用 o
.lm ol/ L 盐酸分别稀释成2

、

4

、

6

、

s

、

2 0

1 2 拼g / m l 的溶液
,

以 。
。

l
m ol

/
L 盐酸为空 白

,

于 293 n m 处测定其吸收度
,

绘制标准 曲线并
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图2 乳氛沙星盐酸溶液 的吸收光谱 曲线

A : 供试品

求出回归方程为C
= 11.13 A 一 。

.
02 。。3

,
r =

B
: 对照品

。
.
9 9 9 9

。

在 2~ 12件g / m l 浓度范围内吸收度

与浓度线性关系良好
,

符合比耳定律
。

5

.

稳 定性试脸

取 上述浓度分别为4件g / m l和8卜g / m l的

对照品溶液及供试品溶液分别。
、

2

、

4

、

8

、

抖
、

4 3 h 后测定
,

其吸收度几 乎 无变 化 (室

温不避光条件下)
。

6

。

吸收 系数 测定

取 上述浓度为4卜g / m !和 8件g / m l为对照

品溶液各2份
,

分别在5种不同型号的分光光

度计上测定 293 n m 处的吸收度
,

计算吸收系

数(E 止匀
,

结果见表1
。

表 1 吸收 系数(玖欺
,

几
:二

=
29

3 n
m ) 刚定

U V 一210 0 53W 751G 751G W 753W

表2

投入量

(ug/m l)

C
: 空 白讨照

回收率的测 定结果 (n
二
5)
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回归方程法
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吸收系数法

测得最 回收率
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。
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。
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浓溶液 913
.
8

X 士S
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.
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.
1士 4

.
6

0
。

印
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。

0
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。

O
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。
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。
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0土0

。

2 1 9 9

。

4 土0
.
20

R 3 D (% ) 0
.
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.
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8
.
样品浏 定和结果

取不同批号的氧氟沙星滴耳液
,

按供试

品溶液制备方法制备
,

在 293n m 处测定吸收

度
,

按氧氟沙星 C
, 。
H

Z 。
F N

3
0

‘

的吸 收 系 数

(E岁
,

) 为913 计算含量
。

结果见表3
。

表3 样品含量浏定结果

批号 标示量(% ) R S D (% )
.., 口. .

.
. . . . . . . . . , . . . , 曰. .曰. . . , ‘‘ , , , . . .

.
. . . . . . . . . . , . . 月, . . . .

.
. . 曰.. . .. . .. . .. . . . , ,

.
, . 曰, , . , 月 . , . , . . . . . . . , , . . 喊 . J

了
.
回收率试验

依照氧赢沙垦有耳 友处方配制已知氧氟

沙星准确投入号 为试样溶夜
,

在 Zg3 n m 处测

定吸收度
,

分别司 气述回归方程和吸收 系 数

(E 亡泊9 13子卜炸同收率
,

结果见丧 2
。

9 2
05

2 5

9 2 0 5 2 7

9 2 0 5 2 9

1
05

。

3

1 0 4

。

5

1 0 6

。

3

O

。

2 6

0

.

2 0

0

.

2
4

二
、

讨论

氧氟沙 垦在冰醋酸中易溶
,

在稀酸及氢
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氧化钠溶液(。
.
l m of / L ) 中略溶

。

据此以这

三种物质为溶剂溶解稀释氧氟沙星
,

结果以

。
.
l m o l/ L 盐酸和 。

.
1
mo

l/ L 醋酸为 溶剂的

吸收曲线基本一致
,

而以 。
。

l m ol
/
L 氢氧化

钠为溶剂时
,

吸收率转移
。

这是由于溶剂效

应的影响而使其紫外吸收光谱(吸收波长
、

吸

收强度
、

光谱形状)有所差异
。

本法简便快速
,

以 。
.
lm ol / L 盐酸为溶

剂
,

吸收波长与吸收度都较稳定
,

测定波长处

滴耳液附加剂对侧定无干扰
,

测定结果较准

确
,

适用于医院制剂的含量测定
。
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,

W
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矮 脚 苦 篙 挥 发 油 成 分 分 析

第二军医大学药学院(上海 200433) 张车祥
.

石静” 张静… 廖时笠

矮脚苦篙为菊科(com pos jt e) 植物矮脚

苦篙(eonyza blinii l‘v l)的全草
,

主要分布

于云南四川等地 【‘]
。

民间用于治疗
一

急性黄疽

型肝炎
,

老年慢性气管炎
,

口腔炎
,

扁桃腺炎

等症
。

药理试验证明其水 煎 液 对 肺炎双球

菌
,

金黄色葡萄球菌
,

肺炎杆菌等菌种均有

明显的抑制作用
,

亦具有明显的消炎止咳
、

祛痰
、

平喘等作用
。

I
“
] 关于矮脚苦篙的化学

成分文献报道很少
,

仅杨崇仁等从其氯仿提

取部分分得矮脚苦篙素I
“】

。

为搞清其化学成

分
,

提取分离出有效成分
,

我们对该植物的

化学成分进行了系统的研究
。

现报道关于挥

发油部分的成分分析
。

我们采用气象色谱

质谱联用
,

分离检出35 个峰
,

鉴定了其中16 个

峰
。

均为首次从该植物中发现
。

一
、

材料和方法

l 苦篙样品来自于云南大理 地区
,

经鉴

定为菊科植物苦篙 (eon y za bli苗11 1‘v l)
。

干燥样品粉碎后供提挥发油用
。

2 挥发油的提取 干燥样品粉碎后
,

用

水蒸汽蒸馏提取得黄色油状液体
,

有芳香 气

.杭 州陆军疗养院 , . ; 南 马市解玫早伙医院

, ‘
青岛警务厌

r
丁士部

味
。

将挥发油放置于冰箱中冷藏
,

以供气相

一质谱分析用
。

(l ) 实验条件 美 国 Fi nn ig an M A T

公司 M o de 14 150 G C /M S / D S 数据系统为

N O V A /4 计算机
,

D
a

b l
e 磁盘机(io M b)及

终端打印机等
。

( 2 ) 操作条件 色谱柱SE 一54
,

长3om
-

内径。
.
25 m m

。

气相色谱载气为 H e
,

柱前压为

68 。

g K P
a

,

分流比为2 0
: l ,

进样量为1件l
,

柱

温为50℃(3Inj
n )

,
5 0

~
2 5 0 ℃ 以s℃/而

n程序

升温
,

并于 24 0℃ 保持 10 m in
,

进样口温度

25 0℃
,

分离器温度为 250 ℃
,

传输 管 线 为

25 0℃
。

(
3

) 质谱电离方式 E L ,

电子能量
:

70 er 发射 电 流
: 0 .25 m A

,

倍 增 电 压
:

1 .25 oV
,

质量范围45一 65 oa m u
,

扫描周期
:

15
,

离子源温度
:25 。℃

。

( 4) 化合物 的鉴定采用计算机谱库检索

(具有31331个化合物标准谱图的N B S 谱库)

程序
,

有标 准的核对色谱保留时间
,

利用化学

电离法确定其分子量 以及选择性离子监测段

等多种手段相比较得出
。


