硝酸益康唑喷雾剂
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Econazole Nitrate Spray

[修订]
【检查】 微生物限度 照微生物限度检查法（附录Ⅺ J）检查。

细菌数：按薄膜过滤法，取本品1ml至45℃含1%聚山梨酯80的pH7.0无菌氯化钠-蛋白胨缓冲液200ml中，全量通过滤膜后，用pH7.0无菌氯化钠-蛋白胨缓冲液300ml冲洗，取出滤膜，贴膜至营养琼脂平板培养。

霉菌及酵母菌数：按薄膜过滤法，取本品1ml至45℃含1%聚山梨酯80的pH7.0无菌氯化钠-蛋白胨缓冲液200ml中，全量通过滤膜后，用pH7.0无菌氯化钠-蛋白胨缓冲液500ml冲洗，取出滤膜，贴膜至含0.1％卵磷脂及0.7％聚山梨酯80的玫瑰红钠琼脂平板培养。

金黄色葡萄球菌：按培养基稀释法，取本品1ml，加至200ml含0.1％卵磷脂及0.7％聚山梨酯80的营养肉汤培养基中培养。

铜绿假单胞菌采用常规法检查。

其他 应符合喷雾剂项下有关的各项规定（附录ⅠL）。
【含量测定】  照高效液相色谱法（附录 V D）测定。

色谱条件与系统适用性试验  用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以磷酸盐缓冲液（取磷酸二氢钾和磷酸氢二钾各2.5g，加水溶解并稀释至1000ml）- 甲醇（1∶3）为流动相；检测波长为232nm。分别取硝酸益康唑和硝酸咪康唑对照品适量，加甲醇溶解并制成每1ml中含硝酸益康唑及硝酸咪康唑分别约为0.1mg的混合溶液，取20µl注入液相色谱仪，记录色谱图，硝酸益康唑峰与硝酸咪康唑峰的分离度应符合要求。

测定法  精密量取本品2ml（相当于硝酸益康唑20mg），置200ml量瓶中，加甲醇150ml，摇匀，加磷酸盐缓冲液稀释至刻度，摇匀，精密量取20µl注入液相色谱仪，记录色谱图；另取硝酸益康唑对照品20mg，精密称定，置200ml量瓶中，同法测定，按外标法以峰面积计算，即得。
[增订]

【鉴别】 （2）取本品，加0.1mol/L盐酸溶液-甲醇（1:9）制成每1ml中约含硝酸益康唑0.4mg的溶液，照紫外-可见分光光度法（附录Ⅳ A）测定，在265nm、272nm和280nm波长处有最大吸收。

（3）在含量测定项下记录的色谱图中，供试品溶液主峰的保留时间应与对照品溶液主峰的保留时间一致。

[删除]
【鉴别】  (1) 取本品1ml ，加三硝基苯酚试液2 ～3 滴，即析出黄白色沉淀。

　　         
附注：微生物限度用培养配制

1、卵磷脂吐温80醇液（北京三药科技开发公司生产，中国药品生物制品所监制）成份：每1L中含卵磷脂50g，吐温-80 350g，乙醇600g。
2、含0.1%卵磷脂及0.7%聚山梨酯80的玫瑰红钠琼脂培养基：每1L玫瑰红钠琼脂培养基中加入20ml卵磷脂吐温80醇液摇匀，分装，121℃高压灭菌15min，即得。

3、含0.1%卵磷脂及0.7%聚山梨酯80的营养肉汤培养基：每1L营养肉汤培养基中加入20ml卵磷脂吐温80醇液摇匀，分装，121℃高压灭菌15min，即得。

