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分离时
,

其峰面积有时是单峰
,

有 时 是 双

峰
,

重复性较差
。

本法的内标曾选用
“
一蔡酚和间一羚基

联苯
。

在柱效较高时
, �蔡酚与西列宾能够

分开且靠近
,

但当柱效降低后
,

彼比相互重

叠
,

分离不好
。

改用间一鑫基联苯做内标物

与西列宾分离较好
,

又较靠近
, ‘
故将间一轻

基联苯做为内标物�’一
�

’

在上述试验条件下�
一

兔空自血浆的某些

杂质对西列宾的测定无干扰 �图 � �
。

分离较好 �见图 � �
。

最低检测限度为 �
�

�

卜� � � �血浆
。

尸�
�

诬、��
‘

王声亡份
�、、�,

冈 � 血浆中杂质

测定血浓度时
,

西列宾与血浆中的杂质

� 一图 � 国, 海浓中奔质
, ‘

国� 西列宾 , � 一内标

冲而旗犷定参禺内谈李某些条件
,

如流速
、

压力
、
爆拿等外对西列宾血浓度的工作曲线

卜无明显影响
。

困此本分析方法可达到药物动

力学分析的要求
。
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新 托 品 和 催 醒 宁 含 量 测 定 法 研 究

军事医学科学院毒物药物研究所 赵守考 李 凌

新托品 � � � � � � � � � � � � � � � 为 抗 胆 碱

药
,

其抗胆碱作用比阿托品强 � � � 倍 ,

外

周作用与中枢作用相当
,

稳定性好 �’� 。

催醒

宁 〔 � 一 � �
、

�
、

�一 � � � � � ��� �� 一 � � � � �� � � �

一 �
、 �一� � � � � �� �� � � � � � � � � ,

缩写� � �

� 〕为中枢可逆性胆碱脂酶抑制剂
,

是 由 纪

庆娥等合成的 《� ‘ “� 。 该两药伍用
,

可 以 预

防有机磷农药的中毒
。

催醒宁含量测定法已

有报道 �‘� ,

但未见该药与新托品伍用 时催

醒宁的含量测定法
。

本文的目的是建立新托

� �
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品和催醒宁伍用时混合溶液中两药的含景测

定法
。 �

见表 �
。

实骏部分

�
�

权
、

器和药品
�

好

岁侧崔
��

,

�
旧 立� � �型双光束双波长 �州长光度 计

�

� 住娜石英续色杯 � 丹麦产 �� �
」

吸研究用

�只计
。

新托品
,

催醒宁
�

均由木所 合 成 室 提

供厂经熔点测定
、

元素分析
、

红外 光潜 该

磁和质谱等分析合格
。

�
。

缓冲溶液配制法

� � 一 � 一 。 � �
�

�人在� � 入布 � � ��容子仪�

� � � � � �
·

� �  一� � �缓冲洛掖
� � 干笼� 一

� �
� � � ��一� � �缓冲溶液

� � � � � � �

� �
�
��

�

一�
� � � � �

‘

缓冲 溶 液� � � � �

� � � �
�
�

�

一� �  缓冲溶 浓
� � 资� � 〕一

、 � �

� “ �
�

‘
�

�

一�
� � � 缓冲溶液

。

�
。

酸性 色素溶液

澳甲酚紫 � � � �� �溟甲酚绿 �� � � � �

澳酚兰 � � � � � �
各取 �� � � �

,

分别研细
,

各加氢氧化钠液 ��
�

�� �� � � � � � �同 和
、

研磨
,

待完全溶解后
,

分别加水成 �叨似�
,

即

得
。

金莲橙 � � �� � � �
�

制成饱和水 溶

液 �约�
�

� �八� � � �水�
。

�
�

新托品和催醒 宁紫外吸收光谱的绘

制

称取新托品和催醒宁粉末适量 于 �� � 】

容量瓶中
,

用各 � � 值缓冲液溶解并稀释 到

刻度后 �两药浓度分别为 � � �和 � �。协� � � ��

画紫外吸收光谱 �见图 �
、

图 � �
。

�
�

酸性 色素测 定法

取氯仿 ��
�

� � �
、

各� � 缓冲液 �
�

� � �
、

酸

性色素溶液 �
�

� � �和药物溶液�
�

� � �
,

置 分

液漏斗中
。

振摇 � 分钟 �� � �次 � 分 �
,

放

置分层
。

取氯仿液放入具塞试管中
,

在冰箱

中 � � ℃左右� 放置 2 一 3 小时后取出
,

待

升至室温
,

在各色素一药物的氯仿萃取液的

吸收峰处测定吸收度
。

药物浓度和测定波长

78

附
一)

,

成民t二
阁 1 新托品的紫外吸收光谱 (400 终g /。1

波长 (
几川 分万瓶

图 2 下崔醒宁的紫外吸收光谱
f
(100卜g /m l)

表 1 酸性 色素测 定时药物浓度和波长

药 物 浓 度
酸性色素 波长o

nm )
一 新托品 催醒宁

B C P

B C G

B P B

T O O

6 。

新托品含量刚定法

准确吸取检样溶液 (每m l含新托 品1
·

8

m g

、

催醒宁3
.
orn g) 1

.
om l放 250 m l容量 瓶

中
,

用水稀释到刻度
。

准确吸取该液 1
.
Om l

、

B C P 溶液 1
.
0 m l ,

以下操作同
“酸性色素测

定法
” 。

与对照品比较
,

求得新托品含量
。

7

.

催醒宁含量测定法

准确吸取检样溶液1
.
0 m l于 50 m l容量瓶

中
,

用 2 % 碳酸氢钠溶液稀释到刻度后
,

在

295” m 处测吸收度
,

与对照品比较
,
求得催
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瞬 宁 台量
。

结果和讨论

1 . 催醒宁含奄测 定法

溶液 pH 值的确定
:
从图 2 知催醒宁 的

紫 外 吸 收 光 谱 是随着溶液 pH 值的变 化
而有规律性地改变

。

当溶液pH 值小于 6 时
,

催醒宁在 29示 , n1 处的吸收度随着溶液 pH 值
的降低而减小

。

当溶液p H 值小于 2 时
,

2 9 5

n 川处的吸收峰消失
。

而当溶液pH 值为 6 一
13时

,

催醒宁在 295
n :n
处的吸收度最大

,

J刀子
以测定溶液的 p H 值应控制在 6 以上

。

我 们
进行了催醒宁左0

.
1一 5

.
0 % N aH C O

3
溶液

中的测定以观察该药的稳定性
,

寻找适宜的
p H 溶液

,

结果 见表 2
,

因此可以选用 2 %
N a H c o 。

溶液测定催醒宁含量
。

表 2 催醒 宁碱性水溶液放置后
剩余 百分率 (% )

2
.
祈J毛品 含

酸性色素和溶

量刚定法

托品与酸性色素的
取其最高值

,

算出

液pH 值的 确定
:
测 定 新

各pll 值的氛仿萃 取 液
,

色索一新托品的克分子吸
收系数 (。 ) ,

同时测定并算出在同一 pH 值

溶液中色素一催醒宁的
。 ,

结果列于表 3 。

从表 3 看出新托品的 :值 比1’ft 醒宁的。值大
.

尤其以用 B C P 时差别更大 (250倍 ) ; 选 用
B C P在 pH J溶液中测定新托品

,

催醒宁不干

抗测定
。

表 3 革取的 色素 一 胺结 合物的 。值

几:性色素 P H 值 8 .X 10‘

B C P
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1

0

。

5

1

。

O

2

。

0

放 置 时 间(刁
、

l

廿)

0 4 7

100 。

0 1 0 0

。

0 9 9

。

9

1 0 0

。

0 9 9

。

9 9 9

。

9

1 0 0

。

0 9 9

。

9 9 9

。

9

1 0 0

。

0 9 9

。

9 9 9

。

9

] 0 0

。

0 9 9

。

9 9 9

。

9

1 0 0

。

0 9 9

。

6 9 9

。
6

T O O

)疚 类

新托品

催醒宁

祈托品

催醒宁

折托品

催醒宁

新宁已品

催醒宁

2。 1 5

0

。

0 6

2

。

8 4

0

。

0 3

3

。

0

5

、
D

测定方法的准确和精密度
:
吸取新托品

催醒宁的混合溶液
,

按前述含量测定法测定
新托品含量

,

新托品回收率为99
.
10 士 ]. 2 3 %

( X 士 S D
,

n 一 2 4 )
。

新托品对测定的干扰试验
:
从图 1 知

,

新托品的紫外吸收光谱在各pH 值溶液中 未
见变化

,

吸一友峰为259
.
5nm ,

该药在 295n m

处无吸收
,

故不干扰催醒宁的测定
。

测定方法的准确度和精密度
:
配制新托

l
异
1
和催醒宁混合溶液 (每 m l含新托品1

.
s m g、

催醒宁3
.
om g) ,

按前述含量测定法测定 催
醒宁含量

,

催醒宁回收率 为 99
,

8 0 士O
·

8 6

%

(

X 士 S D
,

n 一 :乙4 )
。
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·

秋 水 仙 碱

现在有许多神经病学家认为治疗痛风的药物秋

新

风时

用
:
背 痛

背部症状得到了奇迹般地缓解
。

该药作用显
水仙碱能够对于慢性背痛
起 ) 赋予神奇的缓解

。

据
主席M i

eh ael R a sk说
,

( 由
二

于脊椎盘发 病 而 引
“

神经和矫形外科学院
”

然是在椎盘和脊柱神经根减轻任何炎症
,

并消除脊

病休名床
“
我己经治疗 40。。

其中100。人患有顽固性椎盘病 (诸如 卧

服药和外科手术等治疗均无效 ) 获得92 % 的成
10 人中有 4 人已经奇迹般地贝效

,

立刻疼痛缓

柱 区域的沉积物
· , - -

1

;

秋水仙碱的这廿形式治疗也显示出另一例证
,

用药物治疗是相当经济的
,

.

这就排除了费用 更 大
的

、

创伤‘侵害性的手术需要
.
因此这种怡疗 可 称

得是
恕舍
i
黔撇黔恶耀

国药、
,

N s

人息功解

R as k 从1953年即已从事应用秋水仙碱治疗背

痛的研究工作
。

当他首先注意到病人用本品治疗痛
27 ( 5于 年 1 7 ,

讨柳 (英文) 〕 :
.

公 :
-
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