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药物分析和鉴定 二
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系数倍率分光光度法测定复方益

康宁注射液中盐酸普鲁卡因和维生素
�

。

的含量

吐�东葛县药品检验所 梁 云爱

食方益康宁注射液是治疗脑动脉硬化等

疾病的新制剂
。

其中含有盐酸普鲁卡因和维

生素�
。

两种成分
,

目前盐酸普鲁卡因的含 量

测定方法有永停 滴定法 �‘�
、

高效液相 色谱

法 �� � 等
,

维生素 �
。

的含量测定方法有分光

光度法 〔”
召 �

、

示波极谱滴定法 �’�
、

电位 滴

定法 � � �等
,

但在本制剂中
,

维生素 �
。

尚无

测 定方法
。

本法用于 该制剂中 � 样品不 用分

离
,

直接在 � �  � � 和 � �  � � 两个波长处测定

吸收度
,

即可同时求出二者含量
。

一
、

仪器 与药品

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

� �五� � � � � � � � �英国
� �

移液管
、

刻度吸管及容量瓶等均校正
�

盐酸普鲁卡因 � 南 京 制 药 厂
,

纯 度

� � �
�

� � � �

维生素 �
�
� 上海新亚 制 药 厂

,

纯 度

� � �
�

� � � �

复方益康宁注射液 � 市售品 � 其他试剂

均为分析纯
。

二
、

实验条件的选择

�
�

吸收光谱的描绘
�

分别精确称定 � �� ℃

干燥至恒重的盐酸普鲁卡因和维生素 �
。

适

量
,

各置容量瓶中
,

用�
�

�� � �� � � �  !液

溶解并稀释至刻度
,

制成盐酸普鲁 卡 因 液

� �
�

� 终�加 � �
、

维 生 素 �
�

液 � �
�

� � 件� �

� � � 及其混合液 �每毫升含盐酸普 鲁 卡 因

�
�

� 协� 和维生素 �
。 �

�

� � 协� �
。

在� � � � � � �

。。之 间进行扫描
,

其光谱图见图 �
。

� � � 么匆 � �� �� 口 阴
图 � 紫外吸收光谱图

�
�

维生素�
。 ��

�

� � � � � � ��

�
�

盐酸普鲁卡因 � �
�

� � � � � ��

�
�

维生素� � ��
�

� � � � � � �� 十盐酸普 鲁 炭

因 �� �� � � � ��

�
�

波长的选择及倍率系数 �的测定
�

根据吸收光谱图
,

为了获得较好的回收率
,

本实验选用入
�
� � � �

、

� � �
、

� � �
、

� � �
、

� ��
、

� � �
、

� � � � � � 和入� � � �  
、

� � �
、

� � �
、

� � �
、

� � �
、

� � �
、

� � � � � � 进行波长选择性实 验
。

按处方 �� 比例制成含 盐 酸 普 鲁 卡 因 �
�

�

吨 � � �
、

维 生 素 �
。 �

�

�� 卜� � � �的 标 准

液
,

分别在上述两组波长处测定吸收度
,

按

倍率系数 � 二 � 入� � � 入
,
计算

,

结果表 明 选

择入
,

为 � � �� � 和入
�
为 � �  � � 时回收率较好

,

结果见表 �
。

测定盐酸普鲁卡因时
,

倍 率 系 数 � � �

� �
�

� � � � � � 、
·

� � �
�

� � , � � � �
。
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表 � 波 长 和 倍 率 系 数 � 的 结 果 选 择

波 长 选 择

入� �� � � �入 � �� �� � � 值
力口 入 量
�卜 � � � � …

回 收
��

�

…

万…
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回
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�

� � �
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�

△� � ’
二 一 � � � � � � � ·

� � � � � 带 � 为

维生素�
。,
�为盐酸普鲁卡因 )

。
.

测定维生素B
。

时
,

倍率系数K p = 。
.
9 6 1 3

(
e v
% = 0

.
1 7 , n = 8 )

。

△A B = A 285 一 K
P ·

A 2 1 7

3

.

线性考察及回归方程的计算
:
精密

称定105 ℃干燥至恒重的盐酸普鲁卡因 和 维

生素 B
6
适量各置容量瓶 中

,

用 o
.
01 m ol / L

H C I液分别溶解并稀释制成含盐酸普鲁卡 因

2
.
5 、

5

.

0

、

7

.

5

、

1 0

.

0

、

1 2

.

5

、

1 5

.

0 卜g / m l
,

维生素B
, 。

0

.

7 5
、

1

.

5 0

、

2

.

2 5

、

5

.

0 0

、

5

.

7 5

、

4

.

s o
u

g
/

m l 的系 歹IJ溶 液
,

以 o
.
olm o l/L

H C I液作空白
,

照分光光度法 (‘) 在 217
n m

和 28 5n m 波长处测定吸收度
,

分别按上式计

算△A
P和△A B值

,

作线性回归
,

求得回归 方

程为
:

C P = 107
.
5269A A P + 2

.
4086

( Y = 0
.
9849 , n =

6 )

。

C
B = 3 0

.

7 6 9 2 △A B 一 0
.
0 0 1 2

( Y = 0
.
9 9 9 7

, n = 6 )

。

4

、

回收率试验
:
按处方比 例 (6) ,

配

制 8 个盐酸普鲁卡因和维生素B
。

的 混 合 样

品
,

用0
.
Ol m ol /L H C I液稀释成含盐 酸普

鲁卡因7
.
5卜g / m l

、

维生 素 B 。
2

.

2 5 卜g / m l
,

并以0
.
0 1m o l/ L H C I液作 空 白

,

在2工7
n m

和28 5 n m 波长处测定吸收度
,

求 出△A
P和

△A B
,

按回归方程计算回收率
,

其结果见 表

2 。

表 2 回 收 平 试 验 结 果

酸 普盐一量

一入力口

( 林 g / m l ) ( 协
得 量
g/m l)

鲁二
~
立一旦一

-
{—

高生一兰~ 二色一

丈率 } 亏 } 。
飞: n /

} 加 入 量 {侧 得 量 !回 收 率 !
/ 、

}
J 、

!
、曰 丫 了O ! 1 .! , / 一 1

、
{

, 二 , / 一1 、 {
, n / 、

{

劝 I ! 1 1 、 r , 乙 / JJ4 1 , } 、 r . s , JJ ‘l , 1 、 7 0 / l

B
6

X C V %

1 0 0
。
4

9 9
。

5 6

月任O
�八b亡dl�d�匕

…
片脚了才�z.

UO
��“��勺叹J二d

…7。 5 0 7

。

5 2

1 0 0

。

5

1 0 0

。

0

1 0 0

。

8

1 0 0

。

3

1 0 0

。

1

1 0 0

。
4

1 0 0
。
1

1 0 0
。
9

2
。

2 5

2

。

2
5

2

。

2 5

2

。

2 5

2

。

2 5

2

。

2 5

2

。

2 5

2

一
2 5

2
。

2 6

2

。

2 4

2

。

2 5

2

。

2 6

2

。

2 4

2

。

2 5

2

一
2 4

2
。

2 5

1 0 0

。
0

1 0 0
。

4

9 9

。

5 6

1 0 0 0

。

0

9 9

。

5 6

1 0 0

。

0

””
·
”‘

…
”

·

5 5

一
}

1.八合11t了叹U工OJ卜口口d
.

…
�了附竹了了�r‘

卿一

……
八”八甘n.nU脚勺亡刁��口口d

.

…
即‘行‘片了厅‘

四
、

样品浏定

精密量取复方益康宁注射液1
.
50 m l

,

置

Zoom l容量瓶中
,

用 0
.
ox m o l/ L H C I液 稀

释至刻度
,

摇匀
,

再从中精密量取10
.
om l ,

置入 Zoom l容量瓶 中
,

用 o
.
olm o l/ L H C I

液稀释至刻度
,

摇匀
,

在217
nm 和Zs sn m 处
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以。
.
o l m ol / L H C I液 为空白

,

测 定 吸 收

度
,

求出△A
P和△A B

,

代入回归方程 计 算

含量
。

并根据药典 (
‘
) 将盐酸普鲁卡因 用 永

停滴定法
、

维生素B
。

用非水滴定法进 行对

照试验
,

结果与药典法基本一致
,

见表 3
。

表 3 本法与药典法对样 品中两组分测 定结果的比较

批批 号号 一 盐 酸 鲁 普 卡 因因
.
”

’

维 蛋 一康 一习不一一
本本本 法法 药 典 法法 本 法法 药 典 法法

平平平均回收率率 C V %%% 平均回收率率 C V %%% 平均 回收率率 C V %%% 平均回收率率 C A %%%
(((((% ))))) (% ))))) (% ))))) (% )))))

888903002 (n = 4))) 98 。 0 888 O
。

2 444 9 8

。
0 000 0

。

3 222 9 8

。

1 000 0

。

1 999 9 8

。

1 999 0
。

3 000

888 9 0 2 1 0 1 (
n = 4 ))) 9 7

。

3 444 0

。

3 222 9 7

。

5 000 O

。

4 000 9 7

一
2 888 0

。

3 222 9 7

。

5 000 0

。

3 222

888 9 0 4 1 4 1 (
n = 4 ))) 9 8

。

2 777 0

。
3 777 9 8

。

2 555 0

。

4 222 9 8

。

2 555 0

。

3 000 9 8

。

仓000 0
。

4 000

888 9 0 4 0 6 1 (
n = 4 ))) 9 6

。

1 333 O

。

3 666 9 6

。

5 000 0

。

3 555 9 6

。

2 444 0

。

2 444 9 6

。
2 555 0

。

3 444

讨 论

1 . 确定倍率系数K 时
,

为 了 减 少 误

差
,

所选用的两个波长最好避开吸收曲线的

谷及陡坡处
,

同时 K 值一般不宜过大
,

通 常

K 毛 2 为好 (
7) 。

2

.

本文的两个回归方程均经F检 验
,

回归效果非常显著 ( P < 0
.
01 )

。

3

.

用本法测定复方益康宁注射液中盐

酸普鲁卡因和维生素 B
。

的含量
,

样 品不 经

提取分离
,

不用有毒试剂
,

方法 安 全
、

可

靠
。
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紫外分光光度法测定茶苯海明片的含量

84 55 8部队药检所 蔡怀友 刑启德
’

于香安
‘ ,

对茶苯海明片的含量测定
,

中国药典 (
‘
)

和英国药典 (
“
) 均采用提取容量法

,

须 经 反

复提取洗涤十余次
,

繁琐费时
;
美 国 药 典

(“) 采用萃取后非水法测定
,

操作大大简化
,

但须 用的有机溶媒较多
;
报道的雷 氏盐比色

法 (’) 作 了很大的改进
,

尚有继续简化 的 必

要
。

故须寻找更为快速
、

简便
、

准确的含量

,

解放军第10 医院进修生
, 禅 #

兰州 医学院第二附属

匡院
。

测定方法
。

本文利用茶苯海明在27 6
n m 波长处有最

大吸收
,

拟定 了分光光度法测定茶苯 海明片

含量的方法
,

考察 了时间
、

温度对其稳定性

的影响
,

与美国药典作了对照实验
,

回收率

好
,

结果满意
,

现介绍如下
。

一
、

仪器与试剂

751 型分光光度计
,

上海分析仪 器 厂 ,

W F Z 8 00 一D
Z
紫外可见光分光光 度 计

,

北

京第二光学仪器厂 ; 岛津
一
24 0分光光度计

,


