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摘要  目的: 建立卵磷脂络合碘片中碘含量的测定方法。方法: 采用灼烧灰化的方法对卵磷脂络合碘进行有机破坏, 紫外可

见分光光度法进行含量测定。结果:碘的氯仿溶液在 511 nm处有最大吸收, 碘浓度在 41 28 ~ 15100 Lg# mL- 1范围内线性关

系良好, A = 010383 C - 01 0031( r= 01 9995),平均回收率 ( n= 9)为 991 2%。结论:该方法操作简便, 结果准确,重现性好, 可用

于卵磷脂络合碘片的质量控制。
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Abstract Objec tive: To deve lop amethod fo r the determ ination o f iod ine from iod ized lec ith in tablets. Method: I-

od ized lec ithin is organdestro ied by calc inations, thenUV - V IS spectrophotom etry is app lied. Result: The solution

of iodine so lved in CHC l3 was absorbedm ax at 511 nm wave length. The 1 inear range of iodinew as 4128- 15100 Lg
# mL

- 1
( r= 019995) , the average recovery( n= 9) w as 9912% . Conclusion: The method is conven ien,t accurate,

reproduc ib le, and suitab le fo r the qua lity control of iod ized lec ith in tab lets.
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  卵磷脂络合碘片临床用于治疗血管痉挛性视网

膜炎、出血性视网膜炎、玻璃体出血、玻璃体混浊、中

央静脉闭合性视网膜炎和婴儿哮喘、支气管炎、缺碘

性甲状腺肿、缺碘性甲状腺机能减退
[ 1]
。进口卵磷

脂络合碘片 (沃丽汀 )于上个世纪 90年代开始应用

于临床,取得很好的临床效果。该制剂目前国内尚

无生产,其含量测定方法未见报道。

为了对卵磷脂络合碘片进行质量控制, 本文建

立了卵磷脂络合碘片的含量测定方法。采用强碱和

灼烧灰化的方法对卵磷脂络合碘进行有机破坏,使

其变为无机碘,在酸性条件下氧化为游离碘,用紫外

可见分光光度法进行含量测定。试验表明此方法简

便、准确、重现性好。

1 仪器与试药
WFZ- D2型紫外可见分光光度计 (上海第二光

学仪器厂 ) , FA 1104型电子分析天平 (上海民桥精

密科学仪器有限公司 ) , SX - 4- 10型箱式电阻炉

(上海洪纪仪器有限公司 ), 卵磷脂络合碘 (自制, 含

碘量 01064 mg# mg
- 1

), 卵磷脂络合碘片 (自制, 规

格为每片含碘 100 Lg ), 沃丽汀
0
100= (市售品 ), 碘

化钾 (中国药品生物制品检定所, 批号 100194 -

200502) ,其他均为分析醇, 水为蒸馏水。

2 方法与结果
211 专属性试验
21111 对照品溶液的制备  精密称取 105 e 干燥
4 h的碘化钾 35 mg, 加水溶解并稀释至 250 mL, 作

为对照品储备液 ( 140 Lg# mL
- 1

) ,备用。精密量取

对照品储备液 10mL,加水稀释至 100mL,作为对照

品溶液 ( 14 Lg# mL
- 1

)。

21112 供试品溶液的制备  取本品 30片, 用水洗

掉糖衣,再用甲醇洗涤后,置五氧化二磷真空干燥器

中, 室温干燥过夜, 精密称定, 研细。精密称取细粉

适量 (约相当于碘量 1 mg) , 置坩埚中, 加 8 mo l#

L
- 1
氢氧化钠溶液 6 mL,搅匀, 水浴蒸干。蒸干后炽
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灼至完全碳化, 于马夫炉中炽灼 60 m in( 720 e ),放

冷。残渣加 30mL温水溶解,放冷,滤过, 坩埚、漏斗

及滤纸用水洗涤 3次,每次 10 mL, 合并滤液及洗涤

液稀释至 100 mL,作为供试品溶液。

21113 阴性供试品溶液的制备  照处方量配比制
备不含卵磷脂络合碘的阴性片, 取 30片, 操作同供

试品溶液制备项下。

21114 测定法  分别将对照品溶液、供试品溶液和
阴性供试品溶液转移至分液漏斗中, 加入 3 mo l#
L

- 1
硫酸溶液 8mL,放冷,加过氧化氢溶液 ( 30% ) 2

mL,振摇,放置 5 m in。精密加氯仿 10mL,振摇,静

置约 20 m in使分层, 取澄清的氯仿液, 照紫外可见

分光光度法 (中国药典 2005年版二部附录Ô A )测

定。

21115 检测波长的确定  取碘化钾对照品溶液 ( 14

Lg# mL
- 1

) ,供试品溶液和阴性供试品溶液,依法操

作,分取氯仿层溶液, 于 400~ 600 nm波长范围内扫

描,对照品溶液和供试品溶液在 511 nm处有最大吸

收,辅料无干扰。

212 线性关系试验  精密量取碘化钾对照品储备
液 ( 140 Lg# mL

- 1
) 410, 610, 810, 1010, 1210, 1410

mL,加水稀释至 100 mL,依法操作, 在 511 nm波长

处测定吸收度。以吸收度 (A )对浓度 ( C )线性回

归,得方程:

A = 010383C - 010031 r= 019995
结果表明:碘浓度在 4128~ 15100 Lg# mL

- 1
范围内

线性关系良好。按信噪比 S /N = 3, 最低定量限低于

516 Lg# mL
- 1
,完全满足定量检测的需要。

213 精密度试验  取浓度分别为 1112, 14, 1618 Lg
# mL

- 1
的碘化钾对照品溶液各 100 mL, 依法操作,

取澄清的氯仿液,在 511 nm波长处测定吸光度,均

重复 6次, RSD分别为 0134% , 0122% , 0143%, 表

明本方法精密度良好。

214 重复性试验  取本品细粉 5份, 依法操作,分

取澄清的氯仿液, 测定吸光度, 计算碘的含量, RSD

为 0120%, 表明本方法重复性良好。

215 稳定性试验  取重复性试验的氯仿萃取液,于

不同时间测定吸收度, 计算碘的含量, RSD为

0122%, 表明样品溶液在 8 h内稳定。

216 回收率试验  按处方量配比的 80% , 100%和

120%称取 9份已知含量的原料样品粉末 (含碘量

01064mg# mg
- 1

), 精密称定, 加入相应处方量配比

的辅料,依法操作,测定吸收度值,计算含量,结果方

法总回收率 ( n = 9)为 9912%, 见表 1。

表 1 回收率试验结果 (%, n= 3)

Tab 1 R esu lts of recovery tests

加入量

( added) /mg

测得量

( found) /mg

平均回收率

( average recovery ) /%

RSD

/%

01752 01740 9814 0164

01944 01936 9912 1101

11146 11 1429 916 0197

217 含量测定  制备对照品溶液、3批供试品溶液

及沃丽汀溶液,依法操作,分取氯仿层溶液,在 511 nm

波长处测定吸收度,计算含量, 结果 3批供试品及沃

丽汀含量分别为 9917%, 9617%, 9917% , 10011%;

RSD分别为 0156%, 0178%, 0192%, 0179%。
3 讨论

碘含量测定方法有氧瓶燃烧法
[ 2, 3]
、铈量法

[ 4]
、

碘量法
[ 5 ]
、银量法

[ 6]
、分光光度法

[ 7]
、高效液相色谱

法
[ 3]
等。卵磷脂络合碘片含有大量辅料,使用灼烧

灰化的方法使有机破坏完全, 再用紫外分光光度法

进行碘含量测定,简便, 准确。

碘离子被氧化的过程需在酸性条件下进行, 加

入 8mL硫酸 ( 3 mo l# L
- 1

)可确保反应的酸性条件。

加入过氧化氢 ( 30% )溶液,将碘离子氧化成碘

单质。实验结果显示:加入 110mL过氧化氢溶液时

重复性较差,加入 210mL和 410mL无明显差异,故

将过氧化氢溶液加入量定为 210mL。
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