
2�2�4 � 加样回收率试验 � 精密称取醋酸氟轻松对
照品适量, 用甲醇配制成浓度为 50�g�ml的溶液; 另
取已知含量( 97�1% )的复方醋酸氟轻松软膏, 按改

进后的方法精密称取5份,自�精密量取 25ml�后, 分

别精密加入上述溶液 1�5ml, 2�0ml, 2�5ml, 3�0ml,
3�5ml,同时调整检测器灵敏度为 0�05, 测得回收率
结果见表 3。

表 3 � 加样回收率测定结果

编号
加入量
(�g)

测得量
(�g)

回收率
( % )

平均回收率
( % )

RSD
( % )

1 76. 5 74. 3 97. 1

2 102. 0 103. 2 101. 2

3 153. 0 151. 2 98. 8 99. 4 1. 6

4 204. 0 203. 2 99. 6

5 255. 0 262. 6 100. 3

2�2�5 � 方法专属性考察 � 溶剂的色谱峰均在低 Rt

值区域,基质中的溶出成分色谱峰位于 Rt 5�5min以

内和 Rt 11�6min左右, 均不干扰内标峰( Rt 9�5min)

和样品峰(Rt 14min)。

3 � 讨论

改进后的方法减少了样品的取样量, 使样品的

溶解提取更加充分。称样后的转移操作也更容易进

行,易于转移完全。冷至室温后,不溶性基质所占比

例相对较小, 减小了由于基质体积引入的误差。残

余的可溶成份不影响主药的测定。

以精密度试验中的系统适用性试验内标峰面积

做为样本1, 3批样品共 9针的内标峰面积作为样本

2,利用小样本的 t 检验进行均值比较, 其中 n1 = 5,

n2= 9, x 1 = 484310, x 2 = 481422, s1 = 4263�96, s2 =

5981�35,经计算可得| t | < t 0�05, 12。说明两组均值之

间不存在显著差异, 即对照品液和样品液内标峰面

积之间不存在系统误差。
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� � 口服对乙酚氨基酚片剂后, 约有 80%的药物以

与葡萄糖醛酸、硫酸等结合为络合物, 3%以原形药

由肾排泄
[ 1]
。对乙酰氨基酚及其络合物在酸性条件

下水解为对氨基酚,在次溴酸钠存在下与苯酚发生

反应, 生成靛兰染料,在�max620nm处有最大吸收
[ 2]
,

而尿液中黄色物质在 620nm处基本无吸收, 利用此

性质测定尿液中对乙酰氨基酚的含量, 结果令人满

意,现报告如下。

1 � 仪器与试药

7520型紫外可见分光光度计(上海分析仪器

厂)。

对乙酚氨基酚对照品(温州制药厂) ;对乙酰氨基

酚片( 0�3g�片,汕头金石制药总厂,批号: 980218)。
4mol�L盐酸, 0. 2mol�L氢氧化钠, 1%苯酚, 1mol�

L 碳酸钠- 溴水试剂(取 1mol�L碳酸钠水溶液 100ml

加饱和溴水 15ml 混匀) , 显色剂 ( 临用新配) : 取

0�2mol�L 氢氧化钠 80ml加 1%苯酚 10ml混匀,再加

入 1mol�L 碳酸钠- 溴水试剂 10ml混匀。所用试剂

均为分析纯。

2 � 方法和结果

2�1 � 标准曲线的制备和稳定性试验
精密称取 105 � 干燥至恒重的对乙酰氨基酚对

照品 2�5g, 热水溶于 250ml 量瓶中, 冷却加水至刻

度,得 10mg�ml- 1标准贮备液, 分别精取上液 0�5,
1�0, 2�0, 3�0, 4�0, 6�0 和 8�0ml置 100ml 量瓶中, 加

水至刻度, 配成 50, 100, 200, 300, 400, 600 和 800�g�
ml标准液。取洁净干燥具塞和刻度的 10ml 试管,

分别精取上述系列标准液 1�0ml加 4mol�L- 1
盐酸溶

液 4�0ml,振摇均匀,轻轻盖上塞子, 水浴煮沸 1h,冷

却加水至刻度。精取上液各 1�0ml, 再分置 10ml具

塞刻度试管中,加 0�2mol�L- 1
氢氧化钠溶液 1滴,精

加显色剂9�0ml,摇匀, 静置 40min,于 7520型紫外-
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可见分光光度计上 �max620nm 处测吸收度( A) , 同时

以蒸馏水按同样操作做空白对照, 重复测定 3次。

取各浓度点A的平均值与相应的浓度值( C)作回归

处理, 得回归方程: A = 1�069 � 10- 3
, C - 6�05 �

10
- 3
, r = 0�9998 ( n= 7)。线性范围为 50~ 800��

ml
- 1
。

测定液在放置 1, 2和 4h后测定A值,结果基本不

变。

2�2 � 尿液中对乙酰氨基酚的含量测定和精密度试验
健康受试者一次口服对乙酰氨基酚片 ( 0�3g�

片) 1 片, 服药后 4h 收集尿液。精取上述尿液

1�0ml,并精取空白尿(受试者服药前的尿液) 1�0ml,
按标准曲线项下从�加 4mol�L 盐酸溶液 4�0ml�开始
同样操作,于 620nm处以空白校正测A,由回归方程

求出浓度。重复测定 6次, 得尿药浓度(�g�ml- 1
)数

据如下: 0�139, 0�135, 0�139, 0�137, 0�140 和 0�138,
平均浓度为134�8�g�ml, RSD 为 1�25%。
2�3 � 回收率试验

精取上述已测的含量的尿液 1�0ml, 加入对乙
酰氨基酚标准对照品 100�g, 并以空白尿作空白校

正,同样操作, 重复测定 6次。计算出回收率, 平均

回收率为 98�5%, RSD 为 1�54%。
2�4 � 药典方法和该法测定片剂含量

取对乙酰氨基酚片( 0�3g�片) 10片, 精密称定,
研细, 精密称取适量按�中国药典二部 ( 2000 年

版)�[ 3]对乙酰氨基酚含量测定项下测含量; 另精密

称取适量(约相当于本品 300mg ) , 热水 50ml 溶于

100ml量瓶中,振摇 15min, 冷却,加水至刻度, 摇匀,

用干燥滤纸过滤, 弃去初滤液, 精取续滤液 10ml置

100ml量瓶中,加水至刻度, 精取 1�0ml, 按本文方法
测定并计算含量。结果药典和本法测得的含量分别

为标示量的 98�9%、99�4%。说明本法测定结果与
药典方法较接近。

3 � 讨论

实验结果表明标准曲线,稳定性,精密度和准确

度均较好,在 �max620nm处测定排除了尿液中黄色物

质的干扰,说明本法用于测定尿液中对乙酰氨基酚

及其络合物的总含量是切实可行的, 为尿药法研究

对乙酰基酚的药代动力学建立了一个可靠的测定方

法。
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旋光法和紫外分光光度法测定卡地滴眼液含量
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摘要 � 目的:建立卡地滴眼液的含量测定方法。方法: 用旋光法测定卡地滴眼液中卡那霉素的含量, 用紫外
分光光度法测定卡地滴眼液中地塞米松磷酸钠的含量。结果:在 1. 0 ~ 5. 0mg�ml- 1

范围内旋光度与卡那霉

素的浓度呈线性关系( r= 0. 9999) ,回收率平均为 99. 3% , RSD= 0. 40% ( n= 5) ;在 6~ 21�g�ml- 1
范围内吸收

度与地塞米松磷酸钠的浓度呈线性关系( r= 0. 9998, n= 6) ,回收率平均为 99. 2%, RSD = 0. 20%( n = 5)。结

论:本法简便、快速、准确,适用于医院制剂的快速检验。
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Assay of kanamycin and dexamethson in DICA eye drops by polarmetric analysis

and ultraviolet specyrophotometry
Li Yi- qing, WANGHai- yan , JIANG Zong- wen( No. 461 Hospital of PLA, Changchun 130021, China)

ABSTRACT � OBJECTIVE: To establish a methed for determining the concentration of kanamycin and dexamethson in

DICA eye drops.METHED: The concentrat ion of kanamycin was determined by polarmetric analysis, ultraviolet specyro-

photometry was employed for determination of dexamethson sodium phosphate. RESUITS: The average recovery of kana-
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