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再精密量取稀释液 �� �
,

置 �� � �容量瓶中
,

采用二阶导

加水稀释至刻度
,

摇匀
。

在 � � �
�

� 士 �
�

�� � 处

表 � 复方水杨酸醉溶液 回 收率试验结果
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�占�自口」

数光谱测 定振幅 � 值
,

按回归方程计算含

量
。

我们用此法测定 了三批复方水杨酸

醇溶液中水杨酸 的含量
,

分别为 ��
�

�� �
,

� �� � �写
,

”
�

�� �
,

均在合格范围内
�
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摘要 本文应用双波长分光光度法测定复方氛母素洗剂中氛霉素和水杨酸的含量
,

作者按方法学研究

的要求进行了一系列实验
,

证实本法操作简便
,

无需分离
,

结果准确
,

平均 回收率分别为 ���
�

�� 写
,

�� �� �� �
�

关锐词 双波长分光光度法
�

氛霉素
,
水杨酸

复方氯霉素洗剂是一个以氯霉素
、

水杨

酸为主要成份的外用洗剂
,

具有止痒
、

杀菌
、

消炎作用
,

用于脂溢性伴毛囊炎型皮炎
。

其中

氯霉素的含量测定《中国医院制剂规范 �� ! 〕采

用亚硝酸钠法
,

此法操作繁琐费时
,

且终点不

易掌握
。

如用紫外分光光度法
,

由于水杨酸在

紫外区有吸收
,

干扰测定
。

为此作者采用双波

长分光光度法�� 阁
,

不经分离直接测定氯霉

素和水杨酸的含量
,

获得了满意的结果
。

文献

中未见用双波长法作此二者测定的报道
。

一
、

仪器和药品

�一 �仅器 � � � � 型分光光度计 �上海分

析仪器厂 �

�二 �药品 氯霉素
、

水杨酸
、

薄荷脑
、

甘

油
、

乙醇均符合中国药典 � � � � 年版规定
。

�三 �样品 氯霉素 � ��
,

水杨酸 �鲍
,

薄

荷脑 � �
,

甘油 � � � �
,

乙醇 �� � � �
,

蒸馏水加至

� � � � � �
。

二
、

实验方法和结果

�一 �吸收光谱的绘制 按处方 比例精密

称取 氯霉素 �
�

� � �
,

水 杨酸 �
�

� � �
,

薄荷脑

�� � �
,

分别置 �� � �量瓶 中
,

用 � � � 乙醇溶

解并稀释至刻度
,

摇匀
。

精密量取各 �
�

� � �
,

分 别置 �� � � �量瓶中
,

用 蒸馏 水稀 释至刻

度
,

摇匀
。

精密量取各 �
�

� � �
,

分别置 �� � �量

瓶中
,

加蒸馏水至刻度
,

摇匀
。

以水为空白
,

在

� � � � � � � �  � � 波长测定吸收度
,

绘制各自

的吸收光谱
,

见附图
。

�二 ��� 定波长
�

点的选择 由图可知薄荷

脑在紫外区无吸收
。

氯霉素在 � � �� � 处有最

大吸收
,

确定为测定波长
。

但水杨酸在此处有

干扰吸收
,

经作 图和测试
,

水杨酸在 � � � � �

的等吸收波 长为 � � �� �
,

故选用 入� � �
、

入�一�

为测定氯霉素的波长对
。

同法测知水杨酸在
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附图 紫外吸收光谱

�
�

氯霉素 �
�

水杨酸

� � � � � 有最大吸收
,

而氯霉在 � � �� � 处的吸

收波长为 � � � � �
,

故选用 入� � �
、

入� � � 为测定

水杨酸的波长对
。

�三 �线性考察 精密称取氯霉素

�
·

� ��
,

水杨酸 �
·

� � �
,

置 �� � �量瓶中用 � � �

乙醇 溶解 并稀 释 至刻度
,

摇 匀
。

精密 量取

�
·

。� �量 �� �� �量瓶中
,

用蒸馏水稀释至刻

度
,

摇 匀
。

精 密量取 稀释液 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
·

�
、

�
·

� � �
,

分别置 �� � �量瓶中加蒸馏水至

刻度
,

摇匀
。

以水为空 白
,

在 � � � � �
、

� � � � �

和 � � � � �
、

� �  � � 处测定吸收度
,

求出 △�
。

结果表明氯霉素
、

水杨酸在 �
�

� 一 ��
�

�仁� � ��

范围内线性关系 良好
,

其回归方程为
�

氯霉素

△� 一 �
�

� � � � �  � �
�

� � � � � �
, � � �

�

� � � � � 水杨

酸 △� � 一 �
�

� � � � � � � �
�

� � � � ��
, � �

�
�

� � � �
。

�四 �精密度 �� 定 精密量取上述乙醇配

制液 �
·

� � �� 份
,

照标准曲线法测定吸收度
,

计算测定误差
,

结果符合要求
。

�五� 回 收率试验 精密配制复方氯霉素

洗剂 � 批
,

各精密量取 �
�

� � �
,

同上法稀释
,

制 成含氯 霉素和水 杨酸各 �胖� � � �的测定

液
,

于四个波长处分别测定吸收度
,

代入回归

方程计算氯霉素
、

水杨酸含量 �见表 � �
。

表 � 回 收率试验结果
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表 2 两法浏定结果比较 (实N.l 童/标示量)

世
号

氛霉素 水杨酸

双波长法(写) 亚硝酸钠法 (% ) 双波长法(% ) 中和法(% )
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(六)方法比较 将回收率试验中用本法

测定的结果与《中国 医院制剂规范》法测定的

结果进行比较(见表 2)
,

t 检验表 明水杨酸的

两种测定法没有显著性差异
,

而氯霉素的测

定如用《中国医院制剂规范》收载的亚硝酸钠

法终点 不易判断
,

往往提前
,

结果偏低
,

两种

测定法有高度的显著性差异
。

因此可以说本

法可代替《中国医院制剂规范》法
,

而氯霉素

的测定误差更小
,

结果更准确
。

三
、

结论

作者进行了线性考察
,

精密度
、

回收率测

定以及两种方法测定结果 的比较
,

完全符合

113

含量测定方法学研究的要求
。

结果表明本法

简便快速
,

结果准确
,

符合医院快速检验的要

求
。
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药物分析方法学研究与质量保证体系的实践
陶巧凤
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摘要 本文论述 了药物分析方法学的研究过程及其效能参数的选择
,

并提供了准确度 (回收率)
、

选择

性
、

精密度
、

线性与范围
、

灵敏度 (检测限和定量限 )
、

通用性
、

待测样品稳定性等参数的详细实验操作步骤
.
本

文强调在分析方法学研究和实际样品测定过程中
,

建立质量保证体系的必要性和重要性
,

以便与 G LP 和 15 0

有关指南接轨
。

关键词 质量保证 ;药物分析方法 ;认证
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各种样品基质中药物分析方法学研究
,

在控制药品质量和研制新药质量标准中具有

非常重要的作用
。

为了保证药物分析方法的

可靠
、

有效和通用性
,

必须系统地与科学地研

究方法学
,

并采用特征性效能参数 (P er for
-

m anee param eters)加以认证(
validation )

。

不

同分析方法具有各自特点并随分析对象而变

化
,

国外制药公司和药物分析实验室也都有


