
� � � � � � �� � � � � � � � � � �
�
� � � �  � �� �� � �� � � �� � � � �

�

� � � � � � � �
�

�

�四�混和 组分溶液的浓度及回 收 率 ��
� � � �

�

� � � � 关� �
�

� � � � � � �
·

� � � �

以对照品转换曲线上各波长处的值为自 � � � � � �
�

�� � � � � �
�

� � �  � � �
�

� � � �

变量 �劝
,

样 品转 换 曲线 上相应波长处 的值 将测定物苯酚和干扰物水杨酸的对照品

为应变量 �� �
,

建立 一元线性回归方程
,

结果 浓度分别与斜率和截距相乘即得混和组分样

如下
�

品中两者的浓度
,

并计算出回收率 �见表 ��
。

� � � � � �
·

� � � � 义� �
�

� � � � � � �
�

� � � �

表 � 回 收 率的浏定

组 投入量 �陀� �� � 测得量伽� � � �� 回收率 �� �

分 水杨酸 苯酚 水杨酸 苯酚 水杨酸 苯酚

�
� � �

�

�� � �
�

�� � �
�

� � � �
�

�� �� �
�

��  �
�

� �

�
� � �

�

�� ��
�

��   
�

�� ��
�

�� �� �
�

�� � � �
�

� �

�
� � �

�

��  �
·

�� � �
�

� � ��
�

�� � � �
�

� � � � �
�

� �

�五 �样品 浏定 精密量取止痒配适量
,

以无水乙醇稀释至水杨酸
、

苯酚浓度各约为

� �拼� � � �和 � � 科� � � �左右
,

按照 回收率测定

项下方法测定
,

结果见表 �
。

表 � 样品浏定结果

序号 水杨酸标示量 �� � 苯酚标示量 �� �

� � � �
�

� � � �
�

��

� � �
�

� �

��
�

� �

�� �
�

��

� ��
�

��

三
、

讨论

转换曲线分光光度法可对混和组分同时

进行鉴别和含量测定
。

对被测组分水杨酸和

苯酚
,

应存在转换曲线的峰或谷
,

并且使被测

组分在选定波长下均处于读数 准确范 围之

内
,

以保证测定的准确度 �处方中其它成分在

稀释后对测定无干扰 �本方法操作简便
,

结果

可靠
,

适用于医院制剂的分析
。
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摘要 本文依据构椽酸乙胺嗓在 � ��� � 波长处有最大吸收
,

拟定 了紫外分光度法测定其片剂 的含量
。

对定量条件进行了考察
,

测定液浓度在 ��
一

�� 咫 � �� 范 围 内
,

浓度 �� �与吸 收度 �� �呈 良好的线性关 系
, � �

�
�

�� � �
,

平均回收率为 ���
�

�� �
,

� � � � �
�

�� � �
� � � �

。

该法 简便
,

样液稳定
,

节省试剂
,

赋形剂对测定无干

扰
。

测定结果与药典法对照
,

无显著性差异 �尸 � �
�

�� �
。

关键词 构林酸 乙胺嗓 片 �含量�,� 定 �紫外分光光度法
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构椽酸乙胺嚓片是临床上常用的抗丝虫

病药物
。

对其 含量测定
,

中国药典 (1990 年

版 )[
‘〕采用非水滴 定法

,

此法 为排除硬脂酸

镁等碱性辅料对测定的干扰
,

需加酒石酸掩

蔽
,

酒石酸吸湿性强
,

临用前须在 105 ℃ 干燥

Zh
,

操 作 费 时 和 有 刺 激 性
。

英 国 药 典

(1988) [2j 采用提取后剩 余酸碱滴定法 ;美国

药典(X X ll )[
3〕采用提 取后 电位 法高氯酸非

水滴定
,

步骤较繁琐
。

本文依据构椽酸 乙胺

嗦在 2ll
nm 波长处有最大吸收

,

拟定了紫外

分光光度法测 定其 片剂 的含量
,

对定量条件

进行 了考察
。

经与 中国药典法 比较
,

测定结

果无显著性差异
。

方法简便易行
,

重现性好
。

现报告如下
。

一
、

仪器与试药

751 型分光光度计 (上海分 析仪器厂 )
,

S P S 一0 0 型紫外分 光 光 度 计 (美 国派 伊 公

司)
。

构榜酸乙胺嗦精制品
:
取构椽酸 乙胺嗦

(杭州民生制药厂 )
,

加 乙醇(A R )溶解
,

再用

乙醚 (A R )重结晶 3 次
,

1
05
℃ 干燥

,

非水滴定

法测其含量为 99
.
9 8 %

。

拘椽酸乙胺嚓片(市售品 )
,

淀粉
,

硬脂酸

镁
,

微晶纤维素
,

滑 石粉
,

氢氧化铝均 为药用

规格
,

硫酸 (A R )
。

二
、

实验方法与结果

(一) 萦外吸收光语 的确 定 精 密称取

10 5℃干燥至 恒重的拘 椽酸 乙胺 嗦精 制 品

0
.
30 409

,

置 250m l 容量瓶中
,

加 0
.
0 5m ol/ l

硫酸液适量振摇至溶解
,

加 0
.
05 m ol /l 硫酸

液至刻度
,

摇匀
。

精密量取 2
.
0 m l 置 100 m l

容量瓶中
,

用 0
.
05 mo l/

l硫酸液稀释至刻度
,

摇匀
。

以溶剂为空 白
,

用 SP S
一

1
00 型紫外分

光光度计在 190
一

3
00

n
m 波长范围内扫描

,

其

吸收光谱见图 1
。

结果表明
,

在 2l ln m 波 长

处有最大吸收
,

与文献[’1 报道一致
。

2 0 0 2 2 0 2 4 0 2 6 0 2 8 0 3 0 0 入(
n m )

构林酸 C 胺嗓 紫外吸收光谱



二)标准 曲线的 绘制 精密称取 105 ℃

干燥 至恒重的构椽酸 乙胺嗦精制品 0
.
1 2309

置 25O m l容量瓶中
,

加 0
.
05 m of /l 硫酸液适

量
,

振摇 至 溶 解
,

加 至刻 度
,

摇匀 精 密量 取

3
.
0

,

3

.

5

,

4

.

0

,

4

.

5

,

5

.

0

,

5

.

5

,

6

.

0

,

6

.

s m l

,

分

置 IOO m l容量瓶中
,

加 o
.
05m ol/l硫酸液至

刻度
,

摇匀后
,

在 Zl lnm 波 长处分别测定吸

收度
,

结果见表 1
,

绘制标准曲线见图 2
。

( 四 )回 收率试验 精密称取 10 5℃ 干燥

至恒重拘椽酸乙胺嗓精制品
,

依处方〔5〕比例

依次加入辅料
,

研匀制成模拟片粉
,

精密称取

适量
,

( 相 当 于 构 椽 酸 乙 胺 嗦 精 制 品

0
.
10 409 )

,

置 250 m l容量瓶中
,

加 0
.
05 m ol/ l

硫酸溶液溶解至 刻度
,

摇 匀
,

用干燥 滤纸过

滤
,

精取续滤液适量
,

加 0
.
05 m ol /l 硫酸液稀

释
,

制成 不同浓 度的溶液
,

在 Zl l
nm 波长处

测定吸收度
,

按回归方程计算回收率
,

结果见

表 2
。

表 2 回收率试验结果 (n = 8)

编号 投入量(滩) 测得值
‘

(
拜g ) 回收率(% )

1 16
.
64 16

.
58 99

.64

2 18
.72 18

.88 100
.
85

3 20
.
80 21

.
05 101

.20

4 22
.
88 23

.
05 100

.74

5 24 .96 25
.17 100

.
84

6 27 .04 27
.17 100

.48

7 29
.12 28

.
99 99

.55

8 31.20 31.21 100.03

X = 100 .42 % R SD = 0
.
61%

,
为 6 次测得平均值

(五 )N.1 定方法拟定 取拘椽酸乙胺嚓片

20 片
,

精密称定
,

研细
,

精密称取适量(约相

当于拘椽酸 乙胺嗦 0
.
309)

,

置 250 m l容量瓶

中
,

加 0
.
05 m ol /l 硫 酸液 适量 振摇 溶解

,

加

0
.
0 5m ol /l 硫酸液至刻度

。

摇匀
,

用干燥滤纸

过滤
,

精 密取 续滤 液 Zm l
,

置 IO Om l容量 瓶

中
,

加 0
.
0 5m ol /l 硫酸液至刻 度

,

摇 匀后
,

在

211n m 波长处测定吸收度
,

按下式计算片剂

的标示量
。

-876432

⋯⋯
A000000

5101520253035C(拜g / m l )
图 2 构林酸 乙胺漆标准 曲线

结果 表明
,

构椽酸 乙胺嗦 溶液浓 度在

15 一

3 1 拼g / m l 时
,

浓度 C 与吸收度 A 呈 良好的

线性关系
。

数据经统计学处理
,

得直线 回归

方程
:

A = 0
.
00 1821 + 0

.
0 230 C r = 0

.
9999

(三)供试液德定性试验 构椽酸 乙胺嗦

的 o
.
05m ol /l 硫酸溶液立即测定与室温分别

放置 2
,

4

,

6

,

12

,

24
h 测定其 吸收度几 乎无变

化
,

表 明构椽酸 乙胺嗦硫酸液在 24h 内是稳

定的
。

表 1 标准 曲线浏定结果

样号 吸取 m l数 含量(”以m l) 吸收度
‘

1 3

.

0 1 4

.

7 6 0

.

3 4 1

2 3

.

5 1 7

.

2 2 0

.

3 9 8

3 4

.

0 1 9

.

6 8 0

.

4 5 7

4 4

.

5 2 2

.

1 4 0

.

5 1 0

5 5

.

0 2 4

.

6 0 0

.

5 6 5

6 5

.

5 2 7

.

0 6 0

.

6 2 3

7 6

.

0 2 9

.

5 2 0

.

6 8 2

8 6

.

5 3 1

.

9 8 0

.

7 3 8

,

为 6 次测得平均值

标示量% 一

经只卫六契孕奥粤乌粤之共奥
、 1 0 。%

‘ 入 U
。

U 乙J U U 入 己 入 V

A

—
吸收度

,

W

—
平均片重

,

S

—
取样量(g)

,

v

—
吸取续滤液 ml

数
。

( 六)样品N.l 定 按本法测定 3 批拘椽酸

乙胺嚓片的含量
,

并与药典法对照
,

结果见表

3
,

两法测定结果 比较
,

经 t值检验无显著性

差异(P > 0
.
05 )

。
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表 3 两种方法 N,] 定结果

批号 分光光度法(% ) 药典法(% )

860713 99
.
06 99

.
9 1

890120 97
.
67 97

.
27

910409 103
.
31 103

.
84

三
、

小结

1
.
经实验表明

,

用紫外分光光度法测定

拘椽酸乙胺嗦片的含量
,

具有取样量少
,

稳定

性好
,

回收率满意
,

方法简便
,

节省试剂等优

点
。

赋形剂在测定波长处无吸收
,

对测 定无

干扰
。

测得结果与药典法 比较
,

经统计学处

理
,

无显著性 差异 (P > 0
.
0 5 )

。

适用 于本品

含量测定
。

2

.

本实验 中的标示量计算公式是 由两

步推导运算而来
:
第一步

,

先计算出检品的含

量
,

可根据测定液 的吸收度 A 值
,

由回归方

程计算出相应的含量
。

A =
0

.

0 0 1 8 2 1
+

0

.

0 2 3 O C

。 _ 片重细粉称重 (S)
、 /

二 。

七标 一一平均片重(访厂
八 “ U

( 标示量 m g ) x l000

吸取样品体积(V )
稀释倍数(250

又 r o o )

检品的测定含量与理论标示量之比即为

该批片剂的标示含量
:

巍
、 刁

~

。

( A
一 0

.

00 18 21 )
,

S

嘛
入 ‘

UU
为 - 一一石万乏亏正 ‘W

x 5 0 只 1 0 O x
V

2 5 0 X 1 0 0 0

X 1 0 0 %

( A
一 0

.
0 01 8 21 )

x
w

、

: 二

—
入

2 X U
.
0 2 3 0 X S X V

1 0 0 %

阮
=A 一 0

.
0 0 1 8 2 1

0
.
0 2 3 0

第二步
:
计算片剂的理论标示含量

以此公式与上述方法进行测定和计算
,

简便迅速
,

结果可靠
。
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不同检测方法测定盐酸普鲁卡因溶液含量结果的比较

陈 牙泽 张立新 何风慈

(第三军 医大学大坪医院野战外科研究所药剂科 重庆 630042)

盐酸普鲁卡因溶液含量检测方法有永停

法
、

银量法
、

中和法和分光光度法
。

在实际操

作中 4 种检测方法有一定差异
,

为此
,

本文对

4 种检测方法作了对 比试验
,

并通过 了方差

分析
,

发现检测方法对盐酸普鲁卡因溶液含

量结果有不同程度的影响
。

一
、

方法

精密称定 1
.
009 盐酸普鲁 卡 因置 10 ml

量瓶
,

加水稀释定容
,

备用
。

( 一 ) 银 童 法[1] 精 密 取 1% 供 试 品

10 m l
,

加澳酚蓝指示液 5 滴
,

稀醋酸 4gt t
,

用

o
.
lm ol /L 硝酸银滴定至紫色

,

计算含量
。

( 二 ) 中和 法 [2] 精 密吸取 1% 供 试 品

10 ml
,

加 水 适 量
,

甲 基 橙 指 示 剂 lgt t
,

用

o
.
lm ol /I

J
氢氧化钠滴定至黄色 (此消耗数不

计)
,

加中性乙醇与中性 氯仿各 10 ml
,

酚酞指

示剂 Zgt t用 0
.
lm ol / I

J
氢氧化钠液滴定至水

层显淡红色
,

计算含量
。

( 三 ) 永 停 法闭 精 密 取 1% 供 试 品

10 m l
,

加水 40m l
,

盐酸溶液(1~ 2 )15m l置烧


