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另外由于蔡普生 的� �
�

� � �总� � � �

� �
�

�
,

消炎痛 的� �
�

�

图 � 蔡普生紫外吸收光谱

其内标据文献报道所用 ��
� � � �� � �� � �� ��

,

� � � � � � � �� �
,
� �� � � � � �� � � � �� � � ��等

。

本

文采用消炎痛
,

其化学结构亦属 芳 基 烷
�

酸

类
,

在� � �
� � 处有最大吸 收 ��

� �
。

� � �
� � �  �

在 � � �
� � 处的吸收值均为 � � �

� � 处的 � � �
。

二 �
�

� ,

通过调节流动相 的� �值可控制两者

在流动相中的极性
,

以此来调节它们在反相

色谱中的保留时间
。

实验表明当 流 动 相 � �

为 �
�

� � �
�

�时可得到令人满意的分离效果
。

�
�

据文献介绍体液中蔡普生的提取可

采用酸化血样一乙酸乙醋一碱性水溶液一乙

醚提取
、

酸化血样一二氯甲烷提取
、

酸化血

样一乙醚提取等方法
。

本文根据实验结果采

用酸化血样一乙 醚提取 的方法
。

该方法具有

操作简便
,

有机层易于转移的优点
。

�
�

经临床实测表明木法所测得的血药

浓度及临床表现与有关文献报道相符
。

地塞

米松
、

�
� 、

� � �
、

安宁等药物对本法均无明

显干扰
。
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哇 �� � � � 含量 《中国药典》 � � � � 年 版 采

用亚硝酸钠法 �永停滴定 �
,

方 法 繁 琐
、

费

时
。

笔者利用 �� �与对二甲胺基 苯 甲醛 反

应
,

生成颜色的薛夫氏碱
,

以流动注射分析

法 �� �� � 在波长 � � �� � 处测定其吸收度
,

对测定制剂中�� � 的含量进行研究
,

在国内

尚未见到报道
。

本法特点灵敏
、

快速
,

用样

品量少
,

重现性好
,

回收率为��
�

��  � ��
�

��

�
,
� � �为 �

�

��  
,

样品侧定结果与 中 国

药典法相近
。

实验部分

一
、

仪 器
、

试 剂
、

试药

仪器
� � �一� � � �型组合式流动注 射 分

析仪 �包括 � �
一 � � � �型蠕动泵并附 � � � � � �

价 沈阳军区司令部门诊部 带带 沈阳药学院

管
、

� �
一

� � � �型多功能采样阀
、

� �
一 � � � �型

对数转换器
、

及 � �
一 � � � � 型三通管道反应

箱及内径 �
�

� � � 聚乙烯反应管� 一台
,

沈阳

电影反光镜厂
。

� �� 型分光光度计
,

上海第三分 析 厂
。

� � � 型自动台式平衡记录仪
,

上海大华厂
。

� � � � ��
一 � 型自动电位滴定仪 �附微机处

理程序 �
,

日本平治产业株式会 社
。

岛 津

� � �
一

� � �型电子分析天平
,

日本
。

试剂
、

试药
�

对二甲胺基苯甲醛 �� � �
、

盐酸 �� � �
。

磺胺甲基异恶唆 �对 照 品
,

批号 � � � � ��
,

东北第六制药厂
,

自行 精 制

后
,

�� �℃干燥至恒重
。

甲氧节胺嚓陡 �对

照品
,

批号 � � �  �
,

东北第六制 药 厂
, � ��

℃干燥至恒重
。

复方磺胺 甲基 异恶 哩 片
,

�指导老师 �
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实验流路与条件

流路 �图
、

� �

品二售市

东东‘‘

口口召召召召召召召召

亿亿亿亿亿亿 未 仪
���

泵 半样阂

图 � 流 路

,

荆扮娜」器

� �
载流 � �

显色剂 �
�

样 品 �
�

�
、

反应管 � � � 流通 池 �
�
废液

按照预试验摸好的条件
,

选择适当粗细

和长度的泵管
、

聚乙烯管按图 �连接后
,

打开

电源开关
,

泵启动开关
,

待仪器运行正常
,

检

查采样阀
、

管道有无渗漏后
,

待系统运行��

� �� 即可用于样品测定
。

�
�

实验 条件
一

载流
�
� ��

,

流 速
� �

�

� � �� � �� � 载

流显色剂为空白�
。

显色剂
� � �对二 甲胺基

苯甲醛的盐酸液 � � � �� � � �
,

流 速
� �

�

�

� �� � ��
。

采样体积
�

�� 时 �微 量 进 样 器

测�
。

采样时间
� � �� 叹

� 。

进 样 时 间
� ��

� � �
· 。

反应管长
,

� � � �
。

� � �仪检测波长
�

示 意 图

�� � � �
。

对数转换器量程
� �

�

��
。

记 录 纸

速度
� � � � � � ��

。

记录仪量程
� � 。、 满

标
。

浓度线性范围
�

一

� � � � 卜� � � �
。

三
、

实验方法和结果

�
�

标准曲 线浏 定 �
精密称取�� � ℃ 于

燥至恒重 的 �� � 对照 品适量
,

用 � � �� � �

盐酸约�� � �溶解后
,

加水定容成 � �� � �
,

使

成 � � � � � � �浓度的贮备液
。

取上述� � �贮备液
,

按表 � 顺序配成系

列标准浓度的溶液
,

供流动注射分析仪测定

吸收信号峰高 ,� � � 并用游标卡尺测 出�值
。

将平均�值对浓度 �� � 进行回归处理 得 回

归方程
�

� 二 �
�

� � � � �� 一 �
�

� � � �
, � � �

�

� � � � �
。

表 � 标 准 曲 线 系 列 溶 液 测 定 结 果

标准系列号 � � � �  !

取贮备液容积 �� ��  ! � �� � �� � �� � �� � �� �

加水定容至 �� �� � � � � � � � � � � � �

系列浓度 �卜 � � � �� � � � � � � �  

平均信号峰高 ��土� �
、 � 扭� �

�

� � �� � � 毋 �
�

� � � � � �
·

� � � � � � �
�

� � �� � � � �
�

� � � � � � �
·
� � � � �

士�
�

� � � 士0
.038 士0

.069 0.082 士0
.031 士0

。

0 3 7

带括号内数字为进样次数
。

h 值 系 经 G 检验后的有效数据均值
。

2

.

干扰试验
:
取甲氧节胺 嚓 咤 对 照 称定后

,

研细
,

称取粉末适量 (相当于 SM Z

品
、

淀粉
、

和硬脂酸镁按处方比例配成一定 0
.
1000: ) 各 3 份

,

加 6 m ol /L 的 盐 酸 15

浓度溶液
,

按 ( 1 ) 法测定
,

表 明无干扰吸
‘

m l

,

温水浴 (40 一50 ℃) 上搅拌至溶解后
,

收信号出现
。

定量转移并经定量滤纸过滤
,

自滤器上 添水

3 . 样品测定
:
取待测样品10 片

,

精密 定容至10 0m l
。

取此溶液0
.
25 m l

,

定容 至25
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、

m
l 启

,

按 ( 1) 法测h值
。

代入回归方 程 计

算结果
,

并与药典法比较 (表 2 )
,

经配对

检验二法无显著性差异 (P > 0 05)
。

表 2 复方磺胺 甲基异恶吐样品 测 定结果比较 (n 二 3 )
带

一
一

一
一

,

一
,

.

-
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矛呐 州
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一
-
一

一
门.. . ‘

~ ~

一
月 .

一
r~ ~
一

一
如

-

,
~

. ~ .
~

法典)药%国(
批 号

信号峰高均值
(h士gD

,

C m )

测定结果占
标示量 (% )

几自OUn
�八匀。O印布00月认�户UJ
‘

Ja,0109�产ag曰门OC乙9口Q曰厅百O
,,上n.门J
O
八oC甘

9 60
+一+10一g+一9+一9+一东北第六制药厂 880610

沈阳第一制药厂 880606

海南制药厂 8807 17

广东九连山药厂 88062 1

丹东鸭绿江药厂 881055

13 。

4 0 ( 6 )

+
0

。
0 3 5

1 4
。

1 1 ( 8 )

+
O

。

1 0 5

1 3

。

5 9 ( 5 )

+
0

一
0 1 9

1 3
。

5 9
(

6
)

+
0

。

0 7 1

1 3

。

1 7 ( 6 )

+
0

。

0 4 8

9 7

。

7 4

1 0 2

。

g

0 8

。

3 3

0 9

。

1 3

9 6

。
0 6

带F I A 法与药典结果经统计学配对检验无显著性差异 (P > 。
.
0 5)

。

4

.

回收率试验
:
随机取上述三种样品 去另山份未加对照品的峰高 ( h 样) 得 增 值

溶液等容量各二份
,

其中一份精确加入对照 (△的 代入回归方程计算回收率
,

结 果 见

品适量 (6
.
4协g / m l)

。

经FI A 测得信号峰 表 3
。

高后
,

将样品加对照品峰高 ( h 对十样 ) 减

表 3 SM N 回收率试验

霉
加入药 量
(卜g /m l)

测得峰高增
值均值(△h土S D

,
C m )

测得值
(协g/扭l)

回收率
(% )

平均回收率
(% )

8 。
8 4

(
9 )

十0
。

1 0 9

8
。
8 4 (

7
)

士0
。

1 6 0

8
。

7 3 ( 9 )

士0
。

0 9 2

6
一
4 3 9 1 0 0

。

6

1 0 0

。

2

6

。

4 3 9 1 0 0
。
6

C
:

1
。
0 2

6
一
3 5 9 9 9

。

3 6

讨 论

1 . 流动注射分析法是一种新的药物定

量分析方法
。

在摸索好实验条件后
,

整个测

定过程 (工作曲线
、

样品测定等) 必须一次

完成
,

这样可以获得动态 (在线) 分析重现

性好
、

回收率满意 的结果
。

这个方法为药物

制剂快速分析拓展了新的前景
。

2

.

本法用样量小 (几十微升)
、

全过

程自动取样
、

进样
,

所以快速 (每小时进样

达 12 0次)
,

尤其适用于众多批号样品
、

贵重

样品和临床血药浓度等微量样品的检测
。

3

.

载流
、

显色剂及样液用前需脱去内

含空气
,

否则严重干扰测定
。

4

.

本法系利用药物定性方法进行含量

测定
,

灵敏度高
,

实为少见
,

这无疑开阔了

定量分析 的范围
。

5
。

本法同样适于磺胺甲基异恶哇片的

含量测定
。


