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二阶导数分光光度法测定复方酮康哇软膏中酮康哇含量

康小 玉 马 燕

第二军 医大学宝龙药业公司产品开发部 上海

摘要 本文采用二阶导数分光光度法直接测定酮康哇的含量
。

实验结果表明 本法简便
、

正确
、

重现性

好
。

在 一 拌 浓度范围内线性良好
。 ,
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复方酮康哇软膏主要用于治疗皮肤真菌

病
,

具有消炎
、

止痒功效
。

主要成份有
:
酮康

哇
、

丙酸氯倍他索等
。

含量测定方法 主要是

高效液相色谱法[
‘
·

幻
,

在 国 内文献 中还 未 见

采用二阶导数分光光度法测定的报道
。

由于

制剂中其他组分对酮康哇的吸收干扰较为严

重
,

无法直接以紫外分光光度法测定其含量
,

对此我们采用二阶导 数分光光度法〔
3〕排除

制剂中共存成分的干扰
,

不经分离
,

直接测定

酮康哇的含量
,

方法简便
、

快速
、

准确
。

一
、

仪器与试药

76 0M C 型紫外分光光度计 (上海第三分

析仪器 厂)
.
;FAZ 104 电子电平 (上海天平仪

器厂 );酮康哇 (进 口产品);丙酸氛倍他索(上

海华联制药厂 );复方酮康哇软膏(宝龙药业

公司);空白基质(自制)
。

二
、

实验方法与结果

(一 )零阶和二阶导数光讲 图绘制

按处方 比例将酮康哇
、

丙酸氯倍他索和

空白基质分别用无水 乙醇溶解
,

并稀释至适

宜浓度
。

以无水乙醇为空 白
,

分别测定其零

阶和二阶导数光谱 (见图 1
,

图 2)
,

由图 1 得

知
,

丙酸氯倍他索的吸收光谱干扰了酮康哇

的吸收光谱 ;由图 2 得知
,

酮康哇的二阶导数

光谱图在 263
.
onm 波长处有吸收峰

,

而此处

丙酸氯倍他索
、

空白基质均无吸收
,

不影响酮

康哇的测 定
,

故选择 263
.
onm 为测定波长

,

以此波峰至零线的距离
—

导数半振幅值 D

为定量依据
。



, 0 3 T

r..

二 ,. 气

300 双.间

图 1 酮康哇零阶导数光错

一酮康哩 … …丙酸抓倍他索 一基质

(二 )标准 曲线的绘制

精密称取 干燥至恒 重的酮康 哇对照 品

10 0m g
,

置 50 m l容量瓶中
,

加无水 乙醇适量
,

振摇
,

使 酮康哇溶解
,

加 无水 乙 醇稀释 至刻

度
,

摇匀
,

精 密量取 4
、

6

、

8

、

10 和 12 m l
,

分别

置容量瓶中
,

用无水 乙醇稀释至刻度
,

摇匀即

得
。

测试条件
:
波长范围 240 一 32 O n m

、

A B S,

上限 0
.
30

,

下限 一 0
.
3 0

。

扫描速度
:
快

,

波长标度 20
n
时
cm ,

狭缝

Znm
,

△入= Z n m
o

以无水乙醇为空 白
,

测定酮康哇二阶导

数光谱振幅
,

以浓度(C )对振幅 (D )值作标准

曲线
,

结果表明浓度在 16 一 48 拌g / m l范围内

线性关系 良好
。

回归方程为 D 二 1
.
2 67 C 一

0
.
0 2 5

,
r =

0

.

9 9 9 4

。

( 三 )回 收率试验

精密称取酮康哇约 20 m g
,

加入按处方量

配制的未加 酮康哇的基质 29
,

加无 水乙醇适

量
,

振摇
,

使酮康哇溶解完全;移至 100 m l容

量瓶中
,

用无水 乙醇稀释至刻度
、

过滤
、

精 密

量取续滤液 sm l置 25m l容量瓶中
,

用无水乙

醇稀释至刻度
,

摇匀
,

按
“

标准曲线的绘制
”

中

的方法测定
,

其回收率见表 1
。

图 2

一酮康哇

表 1

酮康哇二阶导数光语

……丙酸氯倍他索 一基质

酮康哇 回收率试验结果

编 号
i{答免

测得量
(阿nil )

1 37.12 37.60 101.29
2 35.20 35.82 101.76
3 31.20 31.91 102.27
4 36.48 36.75 100.74
5 33.32 33.06 102.29
至 ( % )

= 1 0 1
.
6 7 R S D = 0

.
6 5 %

(四)样品的含童W.I 定

精密称取 样 品 29 (约 相 当 于 酮 康 哇

20m g )置烧杯中
,

照
“

回收率试验
”

中自
“

加无

水乙醇适量
”

起
,

进行样 品的含量测定
,

结果

见表 2
。

表 2 样品含童浏定结果

批 号 含量体以耐) 标示量 %

961008 36
.
74 99

.
36

961107 3 1
.
34 95

.
49

961204 29
.
54 96

.
43

961208 30
.
54 94

.
81

960 108 32
.
66 97

.
62

取上述溶液分别于配制后立即测定
,

与

室温放置 2
、

4

、

6

、

2 4 h 后以同等条件测定二阶

导数光谱
,

结果振幅 D 值无明显变化
,

证明

供试液稳定性良好
,

见表 3
。



药学实践杂志 1997 年第 巧 卷第 6 期 363

表 3 供试液稳定性试验 (室温)

批 号
放置后振幅变化(m m )

24(h)
R SD (% )
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三
、

讨论

用二阶导数分光光度法测定复方酮康哇

软膏中酮康哇含量
,

方法不受制剂中其他成

分的干扰
,

不 经分离便可 直接测 定
,

方法简

便
、

快速
,

结果正确
,

适用于药厂对该制剂 中

间体的质量控制
。
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微量微生物法测定硫酸丁胺卡那霉素的血药浓度

张志敏 杨 燕

(解放军第 260 医院药械科 石家庄 050 04 1)

丁胺卡那霉素是临床上常用的抗生素之

一
,

由于治疗指数较窄
,

对耳
、

肾的毒性较大
,

故根据药物动力学原理对其血药浓度进行常

规监控
。

但在临床实践中使用血药浓度测定

仪
,

气相层析
、

高压液相
、

荧光免疫
、

放射免疫

等方法监测 虽灵敏度高
,

速度 快
,

但 成本较

高
,

样品需作繁琐处理
,

并且仪器价 格 昂贵
,

尚未普及
,

所以笔者认为 中小 医院用微生物

法[l] 测定抗 生素的血药浓度最切实用
。

此

文介绍的是采患者的耳血
,

用 3m m 孔径打孔

进样只需 10 川的井式扩散法来测 定血中丁

胺卡那霉素的含量
,

采血到出结果需 16 h
,

结

果令人满意
。

此方法测定硫酸丁胺卡那霉素

在国内未见报道
,

现将操作方法报道如下
,

仅

供参考
。

一
、

实验材料

硫酸丁胺卡 那霉素 95081 82 (石家庄市

第一制药厂生产);抗生素检定培养基 1 ,

参

照中国药典
,

1 9 9 5 年版二部
,

附录
:7 0 页 ;测

定菌种采用枯草芽胞杆菌(N
.
D
.
63501 )芽胞

型
,

枯草芽胞杆菌悬液
,

参照中国药典
,

1 9 9 5

年版二部
,

附录
:
72 页

。

二
、

方法与结果

(一 )标准曲 线的 绘制

取硫酸丁胺卡那霉 素(标准品 )用 pH 值

为 7
.
8 的磷酸盐缓冲液 溶解成 50 0拼g / m l 的

溶液
,

再 用空 白血 清 稀 释 成 50
、

25

、

1 2

·

5

、

6

.

2 5

、

3

.

12 5 阳/ml 的标准溶液
,

另取含有 实

验菌的琼脂平板 (每个 直径为 15 cm 培 养皿

中加 含 0
.
2 % 试 菌 的琼脂 40 m l)

,

用内径

3m m 的角膜环钻打孔
,

挑去孔内琼脂
,

把平

板倒置于 37 ℃ 土2 ℃恒温箱中约 10 m in
,

取 出

后置水平台上
,

用微量 注射 器精 确吸取上述

标准溶液各 10 川
,

分别加 至 5 个孔 内
,

置于

37 ℃ 士2℃ 恒温箱中孵育 12 一16 h 后取 出
,

用

精密度在 0
.
02 m m 的游标卡尺分别量取抑菌

圈直径
。

结果见表 1
。

根据抑菌圈直径 X 的

大小与抗菌素浓度 Y 的对数 logy 呈直线关


