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硫酸呈色
一

分光光度法测定红霉素片的溶出度

傅燕芳

(西安市药品检验所
,

西安 7 1 0 0 5 4)

摘 要 对硫酸呈色
一

分光光度法测定红霉素片溶出度含量进行了研究
。

结果表明
,

呈色液色

泽的深浅
,

可从分光光度计 490
n m 波长处测定的吸收度

,

反映出溶出药含量之变化
,

符合 B七e r
定

律
。

线性范围为 3 0~ 1 2 4 u / m l
,
夕= 0

.

3 8 2 9+ 0
.

0 3 2 9才
, , = 0

.

9 9 9 9
,

p < 0
.

0 1
,

回收率 RS D 为 9 9
.

4%士

0
.

04 4%
。

与已报道的其它方法相比
,

本法具有无需萃取
、

不受辅料干扰
、

操作简便以及重现性好等

优点
。
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红霉素片是常用的广谱抗生素制剂
,

由

于剂型
、

处方及生产工艺等因素
,

临床吸收很

不规则
。

为了确保药品安全有效
,

红霉素片质

量 标准需增订溶 出度测定一项
。

鉴于文献

法 仁̀
· “ 〕以及 (9 3) 卫典办字第 0 74 号文法 (微生

物法 )测试溶 出量的操作繁琐
,

不够理想
,

我

们采用硫酸呈色
一

分光光度法对红霉素片进

行了测试
。

实验部分

溶液适量 (必要时可补加介质适量 )
,

滤过
,

量

取续滤液
,

以人工肠液稀释至每 l ml 含红霉

素 55 单位 ( u )
,

作为供试品
。

另精密量取红霉

素标准品溶液
,

以人工肠液稀释至每 m1 含红

霉素 55 单位 (u )
,

作为标准品
。

然后分别精密

量取上述两种溶液各 5 m l
,

分别置于试管中
,

加 入硫酸溶液 ( 75 ~ 1 0 0 ) s ml
,

混匀
,

自然冷

却 3 0~ 4 0 m in
。

在 4 9 0 n m 处测定吸收度
。

按

两者吸收度的比值计算每片的溶出量
。

1
.

1 仅器与材料

R C
一

3B 型溶 出度 仪 ( 天津 大学 无 线电

厂 ) ; P E 5 5 4 型 分 光 光 度 计 (美 国 P ER K IN
-

EL M E R 公司 ) ; 72 1 型分光光度计 (上海第三

分析仪器厂 )
。

红霉素片 12
.

5 万单位 /片 (西安药厂 ) ;

红霉素标准品 ( 中国药品生物制品检定所 ) ;

试药 A R
、

C R (西安化学试剂厂 )
。

1
.

2 沮.l定方法

按文献
「 3飞法

,

取样品 6 片
,

每溶出池中放

入 1 片
,

各加 入 盐酸溶 液 (9 ~ 10 0 0 )
,

转 速

( 100 士 1 ) r/ m in
,

经 Z h
,

检查确认无穿孔
、

裂

缝
、

崩解或软化现象
。

弃去盐酸液
,

代以磷酸

盐缓冲液 (人工肠液
,

p H 6
.

8 )
。

经 4 5 m in
,

取

结果与讨论

2
.

1 呈色荆浓度的选择

硫酸 (呈色剂 )浓度测试结果表明
,

当浓

度为 ( 7 5~ 1 0 0 )时出现最佳反应
。

2
.

2 呈色反应温度对吸收度的影响

供试品加硫酸混匀
,

分成两部分
。

一部分

置于 50 ~ 60 C 水浴 中
,

保温 30 m in
,

速冷至

室温
。

另部分于室温条件放置 30 一 40 m in
。

然

后分别在 49 0 n m 处测吸收度
,

结果 (n 一 4) 无

显著差异护 ) 0
.

0 5 )
。

2
.

3 稳定性试验

将供试品制得的呈色液室温放置
,

分别

于 1
,

2
,

3
,

4
,

s h 测定吸收度
。

结果平均含量

( n = 6 )为 10 0
.

3旦石士 0
.

0 4 5% ( p > 0
.

0 5 )
。
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4线性试验

操作同 2
.

3
。

剂间比例 1:
0

.

7
,

线性范围

为 3 0~ 1 2 4 u / m ]
,

回归方程为 歹= 0
.

3 8 2 9 +

0
.

0 3 2 9牙
, 护 = 0

.

9 9 9 9
,

P < 0
.

0 1
。

2
.

5 回 收率试验

将标准品按处方配制
,

稀释成 5 个不同

浓度溶液
,

操作同上
。

平均回收率为 9 9
.

4%

士 0
.

0 4 4 %
。

2
.

6 辅料干扰试验

将处方中辅料成分逐个进行硫酸呈色反

应试验
,

结果均为负反应
。

可见辅料无干扰
。

2
.

7 三种方法比较

硫酸呈色
一

分光光度法与文献
〔 ’

·

”
法三者

测定结果比较 见表 l
。

表 l 表明
,

硫酸 呈色
-

分光光度法测定的结果差异最小
。

该法测定

红霉素片溶出度较文献法简便快速
,

重现性

好
,

不必使用有毒试剂
。
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