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联立方程新解法测定复方强的松龙滴鼻液中两组分的含量
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摘要 目的 � 测定复方 强 的松龙 滴鼻液 中醋酸波尼松龙和马 来酸氯苯那敏 的含量
。

方法 � 采用 新 ��
�
�� �� �

法
,

以 二组分的最大吸收波长 �� �
�

�� � 和 �� �
�

�� � 为测定波长
,

以 无水 乙 醇作为 空白
,

不 经分离直接测定复

方 强 的松龙滴鼻液中二组分的含量
。

结果 � 两组分 回 归 系数分别 为 �� �� � � ��
·

�� � � 一 ��
·

�� � 林�� � � �和

�
�

� � � � ��
�

� � � 一 � �
�

� � 卜� � � � �
,

回收率分别 为 � �
�

� �
,

� �� 二 �
�

� � � � �
�

� �
,

� �� 二 �
�

� �
。
。� � �

�

�
,

�孟蔚
� � �

时盆
。

��
�

�
,

�粼
� � 。�抓气�� �

,

符合要求
,

结论 �本方法 简便快速
,

重现性好
,

消除 了二组分相互干扰
,

结果

满意
。
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复方强的松龙滴鼻液用于临床 治疗过敏性鼻

炎
,

效果较好
。

本方原为我院非标制剂处方
,

后改为

地方药品标准川
,

但无质量控制标准
,

本 品含 主要

成分为醋酸泼尼松龙和马来酸氯苯那敏
,

经实验
,

二

组分紫外吸收互相干扰
,

采用 常规方法需要分离后

再用紫外法测定
,

方法较为繁琐
,

本文用紫外联立方

程新解法 (新 vi er o1’dt 法 〔2 〕
)

,

不经分离同时测定两

个组分的含量
。

方法简便
,

测定准确
,

结果满意
。

现

将实验结果介绍如下
。

1 方法原理

令
:A屯/ A灵

,
= 。

,

A

:

,

/ A

:

, =

p

式 º 两边同乘 日
:

p A又梦
b= pA又

2 + 日A岌
2

»

由¹
一
» 得

:

A灵
,

=

(
A 灵广
b一 日A灵丁

b)/(1 一 a
p ) ¼

同理
:A
{
2 二

( A 又乒
b一 a A 又井

b
)/ (1 一 。田 ½

由¼ ½ 式可以看出
,

若 已知二个吸收度 比值 a
、

p 及混合组分在二个波长处的吸收度 A盯
b
和 A交』

b,

即可代人上述公式
,

求出单一组分的吸收度 A灸
1
和

A之
2,
从而将多组分互相干扰 的样品不经分离即可直

接测定
。

:则
卜

D

.

n

C

C

设互相干扰的两个组分分别为
a 、

b

。

A

U

b =

A 井
b二
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2 实验方法与结果

2
.
1 仪 器与试药 u V 一 1 1

00 型紫外分光光度仪

(北京瑞利分析仪器公司 )
,

醋酸泼尼松龙和马来酸

氯苯那 敏 (浙 江仙据 制药 股 份 有 限公 司
,
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,

复方强的松龙滴鼻液 (本院制剂室 )
,

无水

乙醇 (A R )
。

2

.

2 测 定波长的 选择 制备醋酸泼尼松龙 (设为
a
)醇溶液 (巧

.
06 卜g/ m L)

,

马来酸氯苯那敏(设为 b)

醇溶 液 ( 22 .3 6 林g/ m L )
,

竣 甲基纤 维素钠 醇溶液

(75
.
30 林g/ m L)

,

混合溶液 (含醋酸泼尼松龙醇溶液

15
.
06 哪/m L

、

马来酸氯苯那敏醇溶液 22
.
36 卜g/ m L

、

梭甲基纤维素钠醇溶液 75
.
30 卜g/ m L) 和样品溶液

,

以无水乙醇作参 比
,

在波长 200 nm 一 2 9 O
n m 范 围内

扫描
,

见图 1
。

合新 V i
erordt法的要求

。

表 1 。 ,

日值测定结果 (
n = 6 )

平均值 R SD ( % ) e 平均值 R SD (% )
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图 1 复方强的松龙滴鼻液的紫外光谱 图
a一
醋酸泼尼松龙 ;b

一

马来酸氯苯那敏 ;
c 一

混合溶液 ;d 一 样品溶 液

由图可知
,

醋酸泼尼松龙醇溶液的最大吸收波

长为 24 2
.
s nm ,

马来酸氯苯那敏醇溶液的吸收波长

为 261
.
s nm ,

辅料梭甲基纤维素钠无紫外 吸收
,

混合

物的吸光图谱与样 品一致
,

由此选定 入, =
2

42

.

s
n

m
,

入2 = 26 1
·

sn

m 为测定波长
。

2

.

3 。
、

p 值 的测定 制备浓度为 40 卜g / m L 的醋酸

泼尼松龙醇溶液
、

60
卜g/ m L 的马来 酸氯苯那敏醇溶

液及其混合溶 液
,

以无水 乙醇作参 比
,

分别在波长

230 一 2 9 o n m 范 围 内扫描
,

在 入, 二 2 4 2
.
s n m

,

入2 =

261

.
sn m 处测定 吸收度

: A 灵
, ,

A 又
2;A艾

, ,

A 岌
2
及 A 盯

b ,

A 艾梦
b,
根据 二 = A 又

2/ A又
, ,

p

二 A 全
,
/ A

:

2 ,

计算 a
,

p 值
,

结果见表 1
。

因而 。
p

二 0.
49

< 0
.
5

,

A 汀
b/pA芯

b = 1,

59

>

1

.

2

,

A 若
b/酗又:

” =
1

.

30

>
1

.

2
,

以上三个参数均符

2
.
4 标准曲 线的制作 分别精密称取 105 ℃ 干燥

至恒重 的醋酸泼尼松龙 22
.
19 2 sm g 和马来酸氯苯

那敏 33
.
Zm g ,

置 50 m L 量瓶中
,

加无水 乙醇至刻度
,

摇匀
,

精取浓溶液 Zm L 置 50 m L 量瓶中
,

加无水乙醇

至刻度
,

摇 匀
,

再 精 取稀 释 液 1
.
0 ,

2
.0

,

3

.

0

,

4

.

0

,

5 0

,

6

.

0

,

7

.

0

,

8

.

0

,

9

.

0

,

1 0

.

o m L 分 别置 10 m L 量瓶

中
,

加无水 乙醇至刻度
,

以无水乙 醇作参 比
,

在波长

24 2
.
s nm 、

2
61

.

s
n

m 处 分 别 测 定 混合 物 的 吸 收 度

A盯
” ,

A 汀
h,
并与 a

,

p 一 同代人公式 ¼ ½
,

求 A灵
:
和

A :
2 ,

分别经统计学回归处理得两组分方程
:

A ”
=

0

.

0 4 0 5 7 C

a
+

0

.

0 0 5 9

, r =
0

.

9 9 9 8
(

n =
1 0

)

A
b 二 0

.
0 1 3 9 6 C

b 一 0
.
0 0 4 9 6 5

, 厂 =
0

.

9 9 9 7
(
n 二 1 0 )

醋酸泼尼松龙在浓度 1 775 4 一
17

.
7
54
卜g/ m L

、

马来酸氯苯那敏在浓度 2
.
656

一
26

.

56
林g/ m L 范围

内
,

线性关系良好
。

2

.

5 回收 率试 验 精 密量 取 样 品溶液 1m L 置

100 m L 量瓶中
,

加无水 乙醇至刻度
,

摇匀
,

精密量取

稀释液 lm L 置 10 m L 量瓶 中各 7 份
。

按处方 比例
,

精密称取醋酸泼尼松龙 25
.
sm g 和马来酸氯苯那敏

39
.
o m g ,

置 50 m L 量瓶 中
,

用无水 乙醇溶解
,

并加至

刻度
,

精取浓溶液 2
.
om L 置 50 m L 量瓶 中

,

加无水 乙

醇至刻度
,

摇匀
,

分别精取稀释液 o
、

1 0

、

2

.

0

、

3

.

0

、

4

.

0

、

5

.

仪6
.
Om L 置上述 10 m L 量瓶 中

,

加无水乙 醇

至刻度
,

摇匀
,

以无水 乙醇作参 比
,

在波长 242
.
snm

和 261
.
s nm 处测定吸收度

,

代人公式¼ ½ 及回归方

程 中计算回收率
,

结果见表 2
。

表 2 回收率试验结果 (
n 二

6)

醋酸泼尼松龙 马来酸氯苯那敏

)�7C
�O卜

一n八�夕
0

)
一nU门j

一60

叹一!卜

样品含量 投人量 测得量

(协g/ m L ) ( 卜g/ m L ) ( 协留m L )

2
.
0 12 2 2

.
04 4 044 0

2
.
012 2 4

.
08 6 093 4

2
.
012 2 6

.
12 8

.
149 3

2
.
0 12 2 8

.
16 10

.
098 8

2.0 12 2 10
.
20 12 024 5

2
.
012 2 12

,

2
4

1 4
2 8

5
2

回收率 平均 回收率

(% )

R SD

又% )

回收率 平均回收率

(% )

RS D

戈% )

10 0
.
2 8

9 9
,

1
0

9
8

.

1
6

1
0

0

.

2 7

9
9

.

5 7

样品含量

( 协g/ m L )

3
.
0 1 5 1

3
.
0 1 5 1

3
.
0 1 5 1

3
、

0 1
5

1

3

.

0 1 5 1

3

.

0
1 5 1

投人量 测得量

( 协酬m L ) ( 协g/ m L )

3
.
1 2 6

,

1
3

1 0

6

.

2
4

9

.

1
8 6

5

9

.

3 6 1
2

.

2
8

9
9

1 2

.

4
8

1 5

.

5 2
1 3

1
5

.

6 0
1 8

.

6
5

1 0

1 8 7 2
2

1

.

6 7 5 2

9 9

.

6
6

1 0
0

.

2 1

1 0 0

.

2 3

9 9

.

6 8
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2. 6 样品测 定 对本院配制的 5 批复方强的松龙

滴鼻液进行测定
,

操作步骤
:
精密量取本品 王m 无

,

置

25 m L 量瓶中
,

加无水乙 醇至刻度
,

摇匀
,

静置 sm in
,

精取稀释液上清液 1o L
,

置 10 o L 量瓶中
,

加无水乙

醇至 刻 度
,

摇 匀
,

以 无 水 乙 醇 作 参 比
,

在 波 长

24 2
.
s nm ,

26
1

.

sn
m 处测定吸收度

,

代人公式 ¼ ½ 及

回归方程
,

计算二组分含量
。

结果见表 3
。

表 3 样 品测定结果(标示量%
, n 二

5)

样品号 醋酸泼尼松龙 马来酸氯苯那敏
101
.
20

100
.
89

99
.
68

99
.
32

99
.
09

100
.
91

不E
。

3

.

2 由上述实验得知
,

吸收度 比 。
、

p 在一定浓度

范围内与浓度无关
,

通过 入, ,

入2 的选择
,

只要满足
:

。
p
< O

·

5

,

A 之厂
b/pA灵』

b> 1.2 ,

A
:犷
b/aA之厂

h> ‘. 2 ,

就

可达到满意的测定结果
。

3

.

3 由于本法以吸收度 比替代吸收系数
,

不需要昂

贵的仪器
,

一般医院均可测定
。

3

.

4 本品辅料梭甲基纤维素钠无紫外吸收
,

测定时

经无水乙醇稀释后即析出
,

只要稍静置 sm in 即可取

上清液
,

对测定结果无影响
。
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1 新 vi er or dt 法实质上是通过数学方法将复方

制剂中各组分在其特定波长处的吸收值比替代吸收

系数
,

并从混合物中分离出来
,

然后按单组分分析方

法计算
,
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、
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来的误差
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更适合对本 品 中两个 组分 的含 量测

福建省卫生厅 福建省医院制剂规范 〔s〕
.
1984 年版

.
1984

:

94
-

王庆莲
,

王学艳
.
用 联立方程新解法测 定肌昔注 射液 的含量

[J了
.
天津医学

,
1 9 9 7

,
9

(
l

)

:
5 9

徐红冰
,

寿佳慧
,

钱 漪
.
联立方程组 的新解法在测定复方利

凡诺溶液中的应用 仁J〕
.
中国医 院药 学杂 志

,
1 9

97

,

17
(

1 0
)

:

4 6
0

.

收稿 日期 :2004 一 0 2 一
0 6

反相高效液相色谱法测定复方鼻用软膏中磺胺喀咤含量

吴 洪文
,

吴 敏(广西医科大学第四附属医院
,

广西 柳州 54 5005 )

摘要 目的 :建立 复方 鼻用软膏中磺胺嚓咤的含量 测 定方 法
。

方法 :反相高效液相法
,
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结论 :本方法简单
、

准确
、

快速
,

可用 于本制 剂磺胺喀咤的快速定量分

析
。
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