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多波长吸收度比值差法测定复方

氟啶酸栓剂的含量
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氟啶酸;E%"F&.+%<是近年合成的第三代喹诺酮

类衍生物之一8临床用于治疗革兰氏阴性菌及阳性

菌引起的泌尿道G消化道G呼吸道8耳G鼻G喉及皮肤

感染H5IJ根据临床需要8我们研制了复方氟啶酸栓

剂8用于治疗细菌性G滴虫性阴道炎8疗效显著J氟啶

酸G甲硝唑片剂均可采用紫外分光光度法测定含

量HK8CI8但其复方制剂中二组分互相干扰测定8国内

尚未见其含量测定方法的报道J本文用多波长吸收

度比值差法对复方氟啶酸栓剂的含量测定进行了实

验研究8现报道如下=

5 仪器与试药

日本岛津可见紫外分光光度计;1LMK7>NO<J
氟啶酸G甲硝唑原料及对照品;武汉制药厂<8复方氟

啶酸栓;自制8氟啶酸G甲硝唑用量均为栓剂重量

DP>Q<8原料药符合药典要求J其它试剂均为 RSJ

K 方法与结果

KP5 吸收光谱的测绘

精密称取在 5D>T干燥恒重的氟啶酸G甲硝唑

对照品适量8用 DP5-"’UV盐酸液溶解并稀释成 @

WXU-’的溶液8另取按处方比例制成的栓剂基质 5D

X8置水浴中溶化8不断搅拌至冷凝8精密称出 KX8置

5DD-’量瓶中8加温热的 DY5-"’UV盐酸液约 @D

-’8不断振摇8冷却至室温8精密加盐酸液至刻度8摇

匀8滤过8弃去初滤液8取续滤液 K-’置 >D-’量瓶

中8加盐酸液;DP5-"’UV<至刻度8摇匀8即得栓剂基

质溶液J以盐酸溶液;DP5-"’UV<作空白8分别测绘

上述各溶液的吸收光谱;见附图<J
光 谱 条 件=波 长 范 围 为 @DDA KDD%-8

Z[\K%-8狭缝宽度为 K%-8扫描速度为快速J

KPK 测定波长的选择

N+X5YR]3"$̂0+"%3̂/.0$#-.#$2/"(/%"F&.+%&%_-/0$"%M
+_&‘"’/&%_"0*/$."- "̂%/%03
5Y/%"F&.+%aKY-/0$"%+_&‘"’/CY"0*/$."- "̂%/%03+%0*/
3#̂ "̂3+0"$4

由附图可见8氟啶酸G甲硝唑在 K7DAKb>%-波

长范围内吸收度均较大8栓剂基质在此范围内无吸

收8故选择 K7K8K7?8K?K8K??8KbK%-为测定波长8
固定波长 c3均选择在 K?K%-J

KPC 线性试验

精密称取氟啶酸G甲硝唑适量;均为干燥品<8分

别用 DP5-"’UV盐酸液溶解并稀释成 5DDWXU-’的

溶液J分别精密吸取氟啶酸溶液;5DDWXU-’<5PD8

5P>8KPD8KP>8CPD-’于 >D-’量瓶中8用 DP5-"’UV
盐酸液稀释至刻度摇匀J分别精密吸取甲硝唑溶液

;5DDWXU-’<DP>85PD85P>8KPD8KP>-’于 K>-’量

瓶中8用 DP5-"’UV盐酸液稀释至刻度8摇匀J以盐

酸液作空白8分别于上述波长处测定吸收度并将结

果经回归统计8得出各自的回归方程和相关系数8见

表 5J

KP@ 吸收度比值 d和吸收系数差值 Ze5Q5.-测定H@I
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R’X#$!0)1)23./RYX 即Z!"#$!0)1)23./RYX
分别精密称取经 )PV[干燥至恒重的氟啶酸\

甲硝唑对照品适量]用 P̂)G?=_8盐酸液配成约 W

‘a_G=的溶液各 W份]分别按上述选定的波长测定

吸收度]分别计算*值]!"和 !0)b)EG值]结果见表 Nc
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N̂V 回收率试验

分别精密称取氟啶酸\甲硝唑对照品$均为干燥

品.约 WPGa]加入按处方比例配制的栓剂基质中]
水浴溶化]搅匀]转移至 NPPG=量瓶中]加温热的

P̂)G?=_8盐酸液溶解]冷至室温后加盐酸液至刻

度]摇匀]滤过]弃去初滤液]取续滤液 NG=于 )PP

G=量瓶中]加 P̂)G?=_8盐酸液]至刻度]摇匀c在

上述选定的波长处分别测定吸收度]计算各自的

i"]并用相应的 !0)1)23值计算回收率c结果见表 Tc

N̂O 含量测定

取本品 V粒]精密称定]求出平均重后置水浴溶

化]不断搅拌至冷凝]精密称出适量$约相当于氟啶

酸\甲硝唑 WPGa.置 NPPG=量瓶中]按oN̂Vp项下的

方法]自o加温热的盐酸液qqp起依法操作]结果见

表 Wc
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T 结果与讨论

).由上述回收率试验和含量测定结果表明]多

波长吸收度比值差法测定复方氟啶酸栓的含量]具

有较好的精密度和准确度]方法简便c

N.本法的误差主要来源于仪器的波长偏移以

及 !0)1)23的测定c因此在实验前应校正仪器的波长c
测定 !0)1)23值时]可以采用混合物进行测定wWx]可以

减少相互干扰和操作误差c!0)1)23值亦可以为负值c

T.本法与其它计算分光光度法相比]其特点是

可以用同一波长组合对两种成分同时测定c该法选

点较多$T点以上.]测定波长数目可根据两组分的

吸收光谱相似程度和重叠情况]在同一波长范围内

进行自由选择c测定波长的位置选在两者吸收度较

大区域]且各波长处的吸收度与固定波长$,-.处的

吸收度$"-.的比值应有较大值]以提高分析方法的

灵敏度和准确度c

VUVS期 何光明等Z多波长吸收度比值差法测定复方氟啶酸栓剂的含量
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