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紫外分光光度法测定达那哇栓剂的含量
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摘要 本文报道用紫外分光光度法在 ��  � � 波长处测定达那哇栓剂中达那哇的含量
。

该方法平均回收率和 �� �

分别为 ��
�

� �和 。
�

�� �
。

结果表明紫外分光光度法可用于达那哇栓剂中的达那哩含量测定
。
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达那哇是 治疗子宫 内膜异位症的首选

药物
,

国内有胶囊剂生产
,

其含量测定采用

分光光度法
。

由于 口服有产生肝功异常副作

用
,

在临床医生要求下我们试制了达那哇栓

剂
,

肛塞或阴道用药
,

规格定 为 400 m g /

粒
。

对栓剂的含量测定
,

我们亦试用紫外分

光光度法 285n m 波长处测定达那哇含量获

得满意效果
。

一
、

仪器和试剂

751一 G ,

型分光光度计
,

上海分析仪器

厂 ;

达那哇原料对照品
,

江苏扬州制药厂提

供
;

聚乙二醇
一

4
00 与聚乙二醇

一

4 0
00

,

分析

纯
,

上海振东化工厂
;无水乙醇

,

分析纯
,

上

海试剂一厂
。

二
、

实验方法和结果

(一 )对照品溶液的制备 取 105 C 干燥

至恒重的达那哇对照品 0
.
259 (精密称定)置

100 量瓶中
,

加无水乙醇溶解
,

并加至刻度摇

匀
,

得浓度为 25 00拌g / m l 标准贮备液
。

( 二 ) 供试品溶液的制备 取供试品 5

粒
,

精密称定
,

置水浴上加热熔化
,

搅拌切成

细粒
,

精密称定适量 (约含达那哇 30 m g) 置



量瓶中加 乙醇适量
,

在水浴上加热溶

解
,

放置室温
,

加乙醇至刻度
,

混匀
,

用干燥滤

器过滤
,

弃去初滤液
,

取续滤液使用
。

(三 ) 基质溶液的制备 精密称取 P G E
-

400 和 P E G
一

4 0 0 0 适量 (约相当 l 粒栓剂所

含基质量) 置 loom l量瓶中
,

照供试品溶液

制备方法制备即得
。

( 四 )基质溶液吸收值的测定 精密称定

P EG
一

4 0 0 和 PE G
一

4 0 0 0 约 1 粒 栓剂所 含基

质量置 loom l量瓶中
,

按供试品溶液制备同

法操作
,

以无水 乙醇为空 白
,

在 285n m 波长

处测 定 吸收值
。

5 份 的平均值为 0
.
003 士

0
.
0 13

,

( 五 )线性考察 取达那哇对照品
,

依法

配成 5~ 25 拼g / m l 浓 度系列溶液在 285 士

nm 波长处测得 吸收值
,

将数据进行 回归处

理
,

其回归方程为 A 一 0
.
0 39 5C

一

0. 0
96

,

y
-

0

.

99 99

.

说明该浓度范围吸收值与浓度呈 良

好线性关系
。

( 六 ) 稳定性试验 取 巧拌g / m l 浓度的

该溶液
,

配制后放置 1
,

2

,

4

,

8

,

1 2

,

2
4h 分别在

285nm 波长处测定吸收值
,

见表 1
。

表 l 达那 t,f 稳定性实验结果

放置时间 (h )

吸收值(A )

12 24

0.4950 0.4950 0.4952 0.4950 0.4951 0.4949 0.4953

表 2 不 同浓度达那t,k 的回 收率实验 (n 一 3)

编号 浓度 (m g/m l) 测 得值年g ) 回收率 (% ) 平均回收率(% ) R SD (% )

20
.
18 100

.
90

5 25 24
.
95 99

.
80

三
、

回收率测定

按处方 比例精密称定 1 粒剂量的达那哇

和空白基质
,

按供试 品溶液制备方法制备
,

精

密 量 取 含 达 那 哇 5拌g / ml

,

1 即g / m L

25拜g / m l
,

2 0 拜g / m l
.
2 5拜g / m l

.
5 种浓度溶

液
,

分别在波长 28 5n m 处测吸收值
,

按回归

方程计算含量
,

结果见表 2 。

四
、

达那哇栓剂样品测定

取本品 5 粒
,

精密称定
,

求出平均粒重

后
,

微温使其熔化混匀
,

冷凝后
,

切成细粒
。

精密称定适量 (相当于达那哩 3om g)
。

按供

试品溶液制备同法操作
,

以无水乙醇为空白
,

在 285
nm 波长处测定吸收值

,

按 C
22H 27N ()2

的吸收系数(E
’% I

cm) 为 338 计算
,

结果见表 3
。

五
、

讨论

表 3 达那哇栓剂含量浏定结果 (n 一3)

批号 标示百分含量 (% ) R SD (% )

940202

940408

940616

97
.
25

98
.
43

100
.
14

0
.
41

0
.
16

(一)达那哇栓剂的浓度在 5~ 25拼g / m !

范围内与吸收值线性关 系良好
,

符合比尔定

律
,

并能得到较好的回收率
,

适用于医院药剂

科对该制剂的质量控制
。

( 二 ) 通过对基质溶液吸收值的测定
,

说

明基质溶液在 285nm 波长处的吸收度虽然

很低
,

但有一定影响
。

为了消除基质的干扰
,

在沉淀和分离基质过程中要避免出现乳浊现
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象
,

冷藏时间要充分
,

否则难以过滤净 致使

测定值偏高
。
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微生物法和荧光偏振免疫法测定丁胺卡那霉素血药浓度的相关性

赵爱国 顾超 宁
*
徐美娟” 胡 宁

* “ *

( 解放军第 15 。医院药剂科 洛阳 47 10 31 )

摘要 5例健康受试者肌内注射硫酸丁胺卡那霉素 (4m g / K g)
,

1

04
份血清样品分别经微生物法和荧

光偏振免疫法测定丁胺卡那霉素血清药物浓度
,

结果表明荧光偏振免疫法测定结果显著高于微生物法的测定

结果(P < 。
.
01 )

。

两组结果间具有良好的相关性
,

线性方程为
:Y 一 1

.
7 75 5 + 0

.
94 97X “一 0

.
9 968)

,

但微生物法

在较低浓度时测定误差较大
,

精密度比荧光偏振免疫测定法低
。

本实验结果提示采用该两种方法均可对丁胺

卡那霉素进行血药浓度监测
。

关键词 微生物法 ;荧光偏振免疫法
;丁胺卡那霉素

;相关性
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硫酸 T 胺 卡那霉 素 (am ikaein Sulfate

A M K )是一种抗菌谱较广的半合成氨基糖贰

类抗生素
,

是临床上用来治疗 G 杆菌感染的

* *
第二军 医大学长征医院药械科

海军药学研究中 甘

* * * 兰 州军 区后勤部药品检定所

首选药物之一
〔,〕。 因其使用不当可能导致一

定程度的耳
、

肾功能损害
,

所以应在加强血药

浓度监测的条件下使用
。

测定 A M K 血药浓

度 的常用方法有微生物法 (m ierobio logieal

m et hod B A ) 〔2二

和 荧 光 偏 振 免 疫 法

( fluoreseen ee p olarizatio n im m un oassay


