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表 � 加样 回收试验测定结果 �
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一

�
�

�
一

�
一

�
一

葡萄糖营的含量 比较高
,

且在实验 的测定条

件下其 � � � 峰不受杂质峰的干扰
,

测试结果 比较

准确
,

可控制复方首乌补液制剂质量
。

�门
、

参考文 献 �

� 讨论

�� � �
,

�
,

�
,

� 气四 轻基 二苯 乙烯
一

�
一

�
一

�
一

�
一

葡萄糖

昔在乙醇溶液中不稳定
,

故配置溶液时以稀 乙醇溶

液
,

并且在测定时的对照品溶液用前应现配
。
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,
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摘要 目的 �
建立复方醋酸地塞米松搽剂 中樟脑和醋酸地塞米松的含量测 定方 法

。

方法 � 采用一阶导数光谱

法于 ��� � 士 � �� � 波长处直接测 定樟脑 的含量 �采用 可见分光光度法于 ��� �
士 �� � � 波长 处测 定醋酸地塞米

松的含量
。

结果 � 樟脑含量在 �
�

��
一 �

�

儿� � � � ! 浓度范 围 内
,

线性关 系良好
,

相关 系数
厂 � �

�

� �� �
,

平 均 回

收率 ��
�

�� �
,

� �� 为 �
�

�� �
。

醋酸地塞米松含量在 �� �
�
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一
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�

�� 哪� � � 浓度范 围 内
,

线性 关 系良好
,

相关 系数
� � �

�

��� �
,

平均 回收率 ��
�

�� �
,

� �� 为 �
�

犯�
。

结论
�

本方 法 简便
、

快速
、

准确
,

可 用 于复方醋

酸地塞米松搽剂 的质量控制
。
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复方醋酸地塞米松搽剂为医院常用的外用标准

制剂
,

具有抗炎
、

抗过敏及止痒作用
,

在 《上海市医

院制剂手册》
〔‘〕第 3 版 中

,

仅对樟脑和有机氟化物

进行鉴别
,

目前尚未见有关该制剂含量测定方面的

研究报道
。

为此
,

我们做了如下的实验研究
。

日本岛津 24 50 型紫外可见分光光度计
。

樟脑

(厦门东风制药厂
,

批号 02050 1)
;醋酸地塞米松 (仙

居制药有限公司
,

批号 02 1205 ) ;复方醋酸地塞米松

搽剂 (本 院 自制
,

批号
:04053 1 ,

0 4 0 8 1 0

,

0 4 1 1 1 7
)

: 乙

醇为分析纯
。

1 仪器与试药
2 方法和结果

2
.
1 测定波长的选择
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男
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1 樟脑 精称樟脑 (干燥器 内放置 24 h) 19
,

加

乙醇使溶解
,

并定量稀释成浓度为 0
.
6 m g/m L 的溶

液 ;精称干燥至恒重的醋酸地塞米松 0
.
03 9

,

加乙醇

使溶解
,

并定量稀释成浓度为 18卜g/ m L 的溶液 ;二

甲亚矾和丙二醇不经稀释
,

以乙醇为空白
,

于 200
-

40 0n m 波长范围内对上述 4 种溶液分别进行扫描
,

见 图 l; 并绘制一阶导数光谱 图
,

见图 2
。

从图 2 中

可见
,

樟脑在 305 nm 波长处有峰零振幅值
,

一 阶导

数光谱法能消除其他成分对其含量测定的干扰
。

2

.

2 樟脑标准曲线的制 备 精称樟脑 1
.
009摊

,

加

乙醇使溶解
,

并定量稀释成含樟脑 10
.
09 m g/ m L 的

溶液
。

再精密 吸取 4
.
0 、

5

.

0

、

6

.

0

、

7

.

0

、

8

.

O m L 分别

置 25 m L 量瓶 中
,

加乙醇稀释至刻度
,

摇匀
。

以乙醇

为空白
,

分别 于 (305 士 1 )
n m 波长处

,

用一阶导数光

谱法测定峰零振幅 D 值
。

绘制 D 值对浓 度 C 的标

准 曲 线
,

求 得 回 归 方 程 为 刀 = 0
.
01 0 2 55 C +

0
.
0 0 0 4 7 6

, : =
0

.

9 9 9 4

。

结果表明
,

樟脑在 1
.
6 14 4

一 3
.
2 2 8 s m g / m L 范围 内

,

峰零振 幅 D 值与浓度 C

线性关系良好
。

2

.

3 樟脑 回收率试验 按处方量配 比
,

准确配制一

定量的复方醋酸地塞米松搽剂
。

按上述方
一

法测定峰

零振幅 D 值
,

代人回归方程
,

计算 回收率
,

结果平均

回收率为 99
.
89%

,

R S D 为 0
.
34 %

,

见表 l
。

表 1 樟脑 回收率试验结果 (
, : =

5)

投人量

飞缸
‘

一万穿一霏言

(:ng/mL)
2.0365
2.1527
2.8562
2.9610
3.2012

测得量

(
nlg/m l )

2
.
030 1

2
.
159 8

2
.
861 2

2
.
952 5

3
.
186 9

回收率

(% )

99
.
69

100
.
33

100
.
18

99
.
7 1

99
.
55

平均回收率

(% )
R S D (% )

99
.
89 () 34

图 1 樟脑
、

醋酸地塞米松等紫 外可见 吸收光谱 图

l 一 樟脑 ;2 一 醋酸地塞米松 ;3 一 二 甲亚矾

4 一丙 二醇;5 一 醋酸地塞米松反应液

300 350

图 2 樟脑
、

醋酸地塞米松等一阶导数光谱图

l 一 樟脑 ;2 一 醋酸地塞米松 ;3 一 二甲亚矾

2
.
1
.
2 醋酸地 塞米松 取定量稀 释成 18 0林g/ m L

的醋酸地塞米松溶液
,

精密量取 lm L
,

置干燥具塞试

管 中
,

精 密 加 乙 醇 gm L 与氯 化 三苯 四 氮 哩 试 液

lm L ,

摇匀
,

再精密加氢氧化四 甲基按试 液 lm L
,

摇

匀
,

在 25 ℃ 的暗处放置 40
一

S O m in

,

以 乙 醇为空 白
,

于 20 0 一 6 0 0 n m 波长范围内进行扫描
,

见 图 l, 可见

在 485 nm 波长处有最大吸收
,

与《中国药典》2000

版二部中
“

醋酸地塞米 松注射液
”

的含量测定项下

的吸收波长相一致“2 〕。

2

.

4 醋酸地塞米松 标准 曲线 的制备 精称醋酸地

塞米松 0
.
10 1 79

,

加 乙醇使溶解
,

并定量稀 释成含

2 034 林g/ m L 的溶 液
。

再 精 密 吸取 1
.
5 、

2

.

0

、

2

.

2

、

2

.

爪2
.
sm L 分别置 25 m IJ量瓶 中

,

加 乙醇稀释至刻

度
,

摇匀
。

各 精密量取 lm L ,

分别置 干燥 具塞试 管

中
,

精密加乙醇 gm L 与氯化三苯 四氮哩试 液 lm L ,

摇匀
,

再精密加氢氧化 四 甲基按试液 lm l
,

摇匀
,

在

25 ℃ 的暗处放置 40 一
50

m in
,

以乙醇为空白
,

分别于

(485 土 l )
n m 波长处测定吸收度 A 值

,

绘制 A 值对

浓度 C 的标 准 曲线
,

求 得 回归方 程 为 A = 0
.
003

332 C + 0
.
00 5 560 , r 二 0

.
9 9 9 7

。

结果表 l犯
,

醋酸地

塞米松含量在 122
.
04

一
22

7
.
8 1 协g/ m l

』

范围内
,

吸收

度 A 值与浓度 C 线性关系良好
。

2

.

5 醋酸地 塞米松 回收率试验 按处方量配比
,

准

确配制一定量的复方酷酸地塞米松搽剂
。

按上述方

法测定吸收度 A 值
,

代人 回归方程
,

计算回 收率
,

结

果平均回收率为 99
.
18 %

,

R S D 为 1
.
犯%

,

见表 2
。

2

.

6 重现性和稳定性试验 取标准 曲线制备项下

的樟脑溶 液 (2
.
o ls o g/ m L )和 醋酸地 塞 米松 溶液

(178
.
99 2林g / m L) 的反应 液

,

分 别在 305 nm 和 4 85
nm 波长处测定 D 值和 A 值

,

连续测定 5 次
,

R S D 分

别为 0
.
11 % 和 0

.
20 %

。

两种溶液分别 于室温下 0
、

6

、

1 2 h 测定
,

R S D 分别为 0
.
18 % 和 0

.
35 %

。
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表 2 醋酸地塞米松 回收率试验结果 (
n =
5)

投人量

( 卜g / m l )

测得量

( 卜g/ m L )

回收率

(% )

平均回收率

(% )

3 结语
RSD (% )

151.0 153.2 101
‘

4
6

1
6

6 1 1 6 3 3 9 8 3 1

] 8 ] 2 1 7 8

.

6 9 8

.

5 7 9 9

.

1 8 1

.

3 2

1 9 6

.

3 1 9 3

.

3 9 8

.

4 7

2 1 1

.

4 2 0 9

.

5 9 9

.

1 1

2

.

7 样品测 定 樟脑
:
精密吸取样品 液 7m L

,

置 25

ml
一

容量瓶中
,

加 乙醇稀释至刻度
,

摇匀
。

以 乙醇为

空 白
,

于 (305 士 1 )
n
m 的波长处

,

用一阶导数光谱法

测定 D 值
,

代入 回归方程
,

即可 计算 出浓度
。

醋酸

地塞米松
:
精密吸取样品液 0

.
6m L ,

置干燥具塞试管

中
,

精 密 加 乙 醇 9
.
4 m L 与氯 化 三 苯 四 氮 陛 试 液

lm L ,

摇匀
,

再精密加氢氧化 四 甲基铰试 液 lm L ,

摇

匀
,

在 25 ℃ 的暗处放置 40
一 5 0 m in

,

以乙 醇为空 白
,

于 (485 士 l )
n m 波长处测定吸收度 A 值

,

代人 回归

方程
,

即可计算出浓度
。

结果见表 3
。

3

.

1 据文献川 记载
,

凡 cl7 上具有 a ,

日一 不饱和

内醋结构 一 丁烯酸 内醋的化合物
,

均能与碱和芳香

硝基化合物生成在 48 0 一 4 95
n m 之间具有紫红色特

征最大吸收的络负离子
。

在本实验 中
,

醋酸地塞米

松反应液于 485 nm 处有最大吸收
。

从 图 2 中我们

可以看到
,

樟脑仅在 305 n m 处有最大峰零振幅
,

其

他成分对其没有干扰
,

故选择 3os nm 为樟脑的测定

波长
。

3

.

2 目前
,

国内还未见对复方醋酸地塞米松搽剂含

量测定的研究报道
。

通过 以上实验表明
,

我们选择 的含量测定方法

准确易行
,

灵敏度高
,

值得推广
。

本实验中樟脑和醋

酸地塞米松 的含量是否可用 H P LC 、

G C 等方 法测

定
,

有待以后进一步探讨
。
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反相高效液相色谱法测定人肝微粒体 中帕洛诺司琼的含量
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摘要 目的 :为 了研究 帕洛诺司琼的体外代谢
,

建立人肝微粒体中帕洛诺司琼 的反相高效液相色谱测定 法
。

方法 :帕洛诺 司琼 与 人肝 微 粒体 共 孵 育之 后
,
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方法 回 收率为 96
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结论 :此 法简便
,

准确
,

可 用于研究 帕洛诺 司琼的 体外代谢
。
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