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药物分析和鉴定
·

阿魏硝胺的质� 分析及其胶班剂的含� 测定

南京军区医校�福州 � �� �� �� 王健德 石 振式 郑泉英 蔡庆顺
�

月秋贵
�

����
�口���砧

摘要 本文对阿魏硝胺的元考组成
、

鉴别试

验
、

熔点
·

紫外与红外的吸收光谱及吸收系数进行了

测定
。

建立了非水滴定测定阿魏硝胺含量的方法
。

实

验结果证明该方法具有良好的精密度和准确度
。

并

根据本品性质制成胶囊剂
,

其回收率为��� �� �
,

含

量匀匀度测定符合中国药典规定
。

关幼词 阿魏葫脸 质童分析
、

昨水滴

定 胶 � 荆
。 一 ,

阿魏硝胺�凡���
� �姗�� � � ���� ��

�� �
� � � �� � �� �� 以下简称为 � � � � 系阿魏

酸和氮基乙醇硝酸醋结合而成的盐
。

本品具

有较阿魏酸强烈的血管效应
,

为一种正在研

究中的抗心绞痛新药
。

口经过红外
、

核班共

振和质谱及以下分析确证其结构为 � �一

� ��
�

又夕
一

�� 
���   加�� 娜

�
尹

� �
� 。

本文对其质量分析及其翻剂作了如下

实验研究
。

实脸部分

一
、

仪器与试药

可见
�

紫外分光光度计
� ��� 型

、

���

� 型
、

� � � 。型
,

上海分析仪器厂
。

了� �� 型紫

外分光光度计
,

’

上海光学仪器厂
。

叫功远
。

型刃� 一 � � � �型
,

日本岛津
。

红外分光光度

计
� � ��   型

,

美国 � � 公司
。

�� 一 �型自 劝

电位滴定计
,

上海第李分析仪器厂
。

阿跳硝

胺
,

本校药学教研室合成
。

氢氧化钾
,

� �
,

上

海桃浦化工厂
。

试液均按�� 版中国药典配制
。

二
、

阿魏峭按的质责分析

�
�

元素分析

表 � 阿魏琦按的元素分析

� � �

理论含且 �� �

实验含� �� ,

��
。

��

� �
。

��

�
�

鉴别试验
飞

�� 双键为鉴别
�

�

� �� 恤和水溶液 �� �加 �
。

�� �� � �

盐醉 �摘
,

再加 �� 恤�� � � 高锰酸钾 � 清
,

室温振摇即褪 色
。

�
�

� � � 饱和水洛 液 � � �加 �� � �� � �

盐酸一滴
,

加澳试液 � 滴
,

暗处放 置 � � ��

� �� 甲祖色
。

二
�

�� � 醉短基的鉴别

�� � 水笋裤
‘� � 与三抓化铁试液 ‘清

,

产生棣色絮状沉淀
。

�� � 硝酸奋基的鉴别

� �� 饱 和水 洛 液 ��� 加入 � 滴 硫酸

亚铁试液很匀、铅管璧级级加入浓硫酸 ��� �
,

交界面处呈现檬色环
。

�
�

熔点侧定
‘

用毛细管法侧定
,

熔点范围 � �� 一 �� �℃

�温度计未校正 ��

�
。

紫外吸收光谱

取� � � 水洛液在 � � � � 型 及� � 一 � � � �

型紫外分光光度计上侧 定
,

结 果 一致
。

见
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下图
。
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图 �
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了日��甘
��������  !∀∀#∃∃,��‘��

压�心口�口��
�

丹‘内‘

阿魏峭按的萦外吸收光语

兄二
� 二 � 一� 士 � � � � � � 士 � � � � � � 士 � � �

久� �
。 � � � 土 � � �

� 红外吸收光谱

红外光谱分析� ��
�二一 ‘� � � � � � ����

一

� �

� �  ! � ���才� , � � !
, �� � � �一��

�
�� � � �� �

� ,

� � 。
, � �。 � 一

屯�
� � � � � �

,

� 丁。〔�

�
� �

�

� �

� 火 � , ’� � � � 厂一� � � � � , ‘� ‘� � � �一

�〕
, � ‘� � �

,
, ‘� �‘一�� � , ’

。

� 阿魏硝胺的含量测定

我们曾试用澳量法测定 � � �的含量
,

结

果重现性差
。

后用醇制氢氧化钾为滴定液
,

以 电位滴定计确定其终点同
,

结果准确
,

重现

性好
,

方法如下
�

精密称取 �� ℃ 干燥恒重的 � � �约。
。

�

克
,

置 � �� �� 烧杯中
,

加入 �� � �蒸馏过的中

性乙醇
,

置 电磁搅拌器上
,

搅拌使之完全溶

解
,

用 �
�

�� �� � � 醇制氢氧化钾液滴定
,

用

� � 一 � 型自动电位滴定计确定终点
。

每毫升

�
。

�� �� � � 醇制氢氧化钾相当于 �
。

� � � � � 克

� � �
。

共做三天
,

每天测五份
,

其平均数见表

� 。

表 � 阿魏萌胺含量浏 定结果

第一天测定含量 �� � 第二天测定含量 �� � 第三天测定含量 � � �

日内� 土� �

� �

� �
。

� �土�
。

��

�
。

� ��

� �
。

�� 土 �
‘��

�
。

�� �

��
�

�� 土�
�

��

�
。

印 �

日间� 士� �

� �

叩
�

� �土�
�

� �

�
�

� ��

了
�

浓度与吸收度的线性相关

在避光下将 � � � 配 成 � 个 不 同 浓 度

� 件�� � ��少卜经滤纸过滤的水液
,

在 � �� 型及
丁�� � 狡两台紫外分光光度计上于� � ��� 处测

定吸收度 �
。

将浓度与两台仪器测得平均�

值进行回归
,

得回归方程
� � � 一 �

�

�� � � � ��
�

一 �
�

� � �  ! � ,

相关系数 � � �
�

� � � �结果表明
,

� � �溶液在 �一卫。“澎� �范围内
,

浓度与吸
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收度呈良好线性相关
,

符合比尔定律
。

�
�

吸收系数��
, ‘ � 。� �的侧定

在避光下精密称取恒重 � � �适量
,

配

成 � 个经过滤的不同浓度水液
,

在五台不同

型号的紫外分光光度计上于287nm 处侧吸收

度
。

每台7个浓度的 El %
:。. 值平均数见表3

。

表3 阿魏峭胺吸收系数 (El %
, 。

砂 浏 定结果

U V 一240 型 75 的型 花3B 型 75 1型 751G 型

平均值

): 515 。

5 1 5
16

。

1 4 5 1 6

一

5 1 5 2 2

一

0 4 5 1 7

。

6 4 5 1 7

.

5 7

三
、

阿魏琦按胶t 州的含量侧 定

1 . 制备阿魏硝胺孩粒

取 E N F 。
。

6 克与干澡 淀 粉 12 克 用 配

研法研匀
,

加g5 % 乙醇适量
,

制成软材
,

用16

目尼龙筛过筛制位
。

60 ℃烘干备用
。

2

.

颐较回收丰侧定

在浇杯内精密称入 E N F 30 m g 左右
,

加

干操淀粉。
。

6 克混合均匀
,

加适量95 % 乙醇趁

粒
,

60 ℃供千
,

加蒸馏水搅匀
,

移入 100 m l棕

色量瓶中
,

加水至刻度
,

振摇 5 分钟弃去初滤

液
,

精密吸取续滤液 5m l入 100 m l棕色量瓶

中
,

加水至刻度
,

每份在 75 1 及 751 G 上于

287
nln

处测定吸收度 A
,

用E
‘% :。. 为 517

.
57

换算 (n = 5)
,

侧得平均回收率为99
。

16 %

。

3
。

阿魏硝胺顺粒的含量测定

精称孩粒适量(100m g 左右)
,

加适量燕

馏水棍匀
,

移入 1。。m l棕色量瓶中
,

加水至

刻度
,

振摇 5 分钟
,

用干滤纸过滤
,

弃去初滤

液
,

精吸续滤液 25 m l
,

加入 100 m l棕色量瓶

中
,

加水至足量
,

在 751 及 75IG 上于 28 7n m

处测定吸收度 A
,

用 El %
:。二
为 517

。

5 7 换 算

含量
,

每 100m g 顺粒含 E N F 为4412
。

8 卜g
。

(
n =

16 )( 经舍弃检验统计
,

数据全部合格)o

4 。

阿魏硝胺顺粒装胶囊

使每粒胶囊含 E N F 5000卜g
。

5 阿魏硝胺胶囊含量均匀度侧定

取本品一粒
,

将内容物倾入 50 刘烧 杯

中
,

囊壳用 10 ℃ 左右燕馏水冲洗内壁三次
,

洗液并入 50 m l烧杯中
,

加燕馏水棍匀
,

移入

10 0m l徐色量瓶中
,

振摇 5 分钟
,

用干滤纸过

滤
,

弃去初滤液
,

精密吸取续滤液 25 m l
,

入

10 0过l棕色量瓶中
,

加水至刻度
,

在 751 型分

光光度计上于 287 nm 处侧定吸收度 A
,

用

E ‘% :。二 为 517
。

5 7 换算测得量
。

见表 4
。

表飞 阿魏峭胺胶t 含童均 匀度浏 定结果

胶囊亏

弱68287204247607即48
102

·

切100105101
95
103
97100100

测得量(M g)

5128
。

0 0

4 段封
。

0 0

50 36

。

oo

5 2 6 4

。

0()

匆52
。

0 0

4
91

2

。

0 0

5 1
88

。

0 0

盛肠3
。

45

50 40

。

0 0

5 0 2 4

。

0 0

标示量(% )

123456789

又士SD 100
.
76 士2

.
63

讨论与小结

1。 经质量分析后
,

本品含有硝酸醋键
、

双键及酚基
,

极易水解与氧化
。

所以应低温干

燥与避光操作
。

2
。

以。
。
1助l/L醉制氢氧化钾为滴定液

的非水滴定法
,

侧定阿魏硝胺含量
,

操作简

便
、

快速
、

准确
、

灵敏度高
,

便于推广应用
。

3
。

在进光下制顺粒做成胶囊剂
,

对主药

稳定性无任何影响
。

其回收率为 99
。

1 6 %

。

含量均匀度侧定
:
平均标示量为100

.
76 %

,

标

准差为2
。

63

,

按 90版中国药典规定A + 1
。

8
5

(
1 5

,

本实验结果A == !100一 1 0 0
。

7 6
}

= 0

。

7 6
,

所以A + 1
.85 = 5

.
49

,

均匀度符合 90 版中国

药典规定
。
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本文元素分析
、

红外
、

核磁共振和质语 由

福建物质结构研究所浏 定
。
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三波长分光光度法测定防裂霜中维生素E的含量

安徽省立医院(合肥 230001)

安徽中医学院(合肥 230 038)

施明德

张 云

徐碧雄

乳 翎

摘要 维生素E 能促进表皮细胞新陈代谢
,

并

抑制黑色素的产生
、

保持健康年轻的肌肤
,

而防裂霜

巾含有富余的维生素E
,

能深入肌肤约底层
,

具有软

化角质
、

防止租乾及细小皱纹彻底滋养护肤
,

延迟老

化
。

主要用于干
、

冷气侯脸部的滋养及手足披裂
,

可

深护并柔润肌肤
。

本文报导了采用三波长分光光度

法
,

能消除霜剂中基质的干扰
,

不经分离
、

直接测霜

利中维生素E 均含量
,

方法简便
、

可靠
、

平均回收率

为100
.
04%

.
变异系数为0

.
72 %

。

适用于本钊剂的

质量控制
。

关键词 维生素 E 霜 剂三波长分光光

度法

维生素 E 的含量测定方法有饰量法(
‘
]

,

该法操作繁琐
、

费时
、

且应 用于霜剂时
,

因华

贡对侧定有干扰
,

故不适用
。

有 气 相 色 谱

法!
“

,
“
J

,

该法受条件所限
,

目前仪器尚未 普及
。

本文采 用三波长分光光度法
,

可在不需分离

的情况下
,

消除霜剂中其它成份的干扰
。

直

接进行测定维生素的含量
。

一
、

仪器与试药

1 ,

了5 3 0型 自动扫描紫外分光光度计
,

上

海分析仪器厂
。

2

。

维生素E对照品
。

含量 100
.0%

,

中国

药品生物制品检定所提供
,

上海市药品检验

听供给
。

3

.

维生素E 原料
,

东北制药总厂
,

批号

9009 0 1 ,

符合中国药 典90 年版二部之规定
。

4

.

无水乙醇(G R 级)
,

上海化学试剂总

厂
,

批号900896了

5
.
霜剂基质

:
硬脂酸

、

单硬脂酸甘油酪
、

白凡士林
、

液状石蜡
、

甘油
、

三 乙醇胺
、

十二烷

基硫酸钠
、

尼泊金 乙醋
,

香精等
,

以下简称基

质
。

二
、

操作准备

1. 霜剂基质 制备
,

称取按处方比例的基

质
,

依常规法配制
。

2

.

维生素E 对照品霜剂的 刹备
,

精 密

称取 已知含量的维生素E对照品适量
,

称取

按处方比例的基质
、

依常规法配制
。

3
.

维生素E对照品溶液拘制备
,

精密称

取维生素E对照品 249
.8m g

,

置100 m l棕色量

瓶中
,

用无水 乙醇溶解并稀释至刻度
,

摇匀
、

备用
,

吐
.
维生素 E 对照品霜剂溶液的 制 备

,

精密称
巍

生素E 对照品霜荆 。
.
3 8 7 3 9

,

置

100 m l棕色量瓶中
,

用无水乙醇溶解并稀释

至刻度
、

猛力振摇 巧 分钟
,

静置待沉淀
。

用

干燥滤纸滤过
、

弃去初滤液
,

续滤液滤至澄

清
,

备用
。

5

.

干扰组份霜剂基质溶液的制备
,

精密

称取霜剂基质。
.
3 80 3 9

,

置 100 m l量瓶中
,

用

无水乙醇溶解并稀释至刻度
、

猛力振摇 15 分

钟
、

静置待沉淀
,

用干燥滤纸滤过
、

弃去初滤


