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学
、

药学
、

冶金
、

硅酸盐
,

地球化学
,

催化剂等

各个方面
。

对各种材料的熔点
,

玻璃化温度
,

熔化热
,

汽化热
,

结晶热
,

化学反应动力

学过程
,

都能得到较为满意的结果
。

特另��值

得注意的是热分析技术在药学领域的发展也

是非常令人鼓舞的
。

它已广泛应用于药物学

和制药 工业以及药物分析等各个方面
。

如
�

� 药物的鉴别和表征
、

定量和定性分析
� �

熔点和熔化热的测定 �其中的熔点测定
,

目

前美国已把热分析所测的熔点作为药物的熔

点标准而载入药典
,

以淘汰传统的毛细管法

� � � 药物多晶型及晶型转变的研究 � �药

物结晶水或吸附水的测定 � � 药物的纯度测

定
� �药 物赋形剂的筛选及配伍禁忌的指示

� 药物稳定性的研究 � �药物热分解温度的

测定 � � 栓剂软化温度的测定
。

因此
,

热分

析技术的前途是广阔的
。

用热分析技术测定反应动力学参数
,

可

分为等温法与非等温法 二类
,

前者是在等温

条件下进行一系列实验 来研究反应速度与机

理
,

后者则是在程序升温条件下
,

直接从热

分析曲线求取反应动力学参数并分析反应机

制
,

所用的方法有热重法
,

导数 热 重 法
,

� �  法和� �  法等
。

用 � �  法求反应动力

学参 数 � �� � � 和� � ��
、

� � � � � ��
、

� �� � � �

与� � � � � �� � � �等均已作过报道
。 � “� 尤 其

值得一提的是 � �
� � � � � � � � ‘’提出的 用� � �

求活化能的理论和方法
,

是唯一可以直接求

出活化能而且计算比较方便的一种方法
,

本

文的工作也再一次证明 � �
� � � � � � �法简便 实

用
,

重复性好
。

本文的实验工作求得固体酮康哩热分解

活化能为�� �
�

� � �� � ��
,

说明固体酮康哇的

化学稳定性是很好的
,

这为抗真菌药物酮康

哇的制剂稳定性提供了理论依据
。

� �  是动态温度测定技术
,

许多 实 验

因素
,

例如气氛种类
,

流量
、

样品颗粒的大

小
,

增锅的形状
,

样品的重量等均 可 影 响

� �  曲线的峰形和位置
。

本文工作尽 可 能

使上述因素固定
,

一台仪器一人操作
,

且只

用一个批号的样品
,

所以实验的重 现 性 很

好
。
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双 波 长 法 测 定 新 洁 尔 灭 制 剂 的 含 量

解放军�� �医院 卞 ‘岌

新洁尔灭溶液是常用的外用消毒剂
,

用

作器械消毒时
,

常加入亚硝酸钠作 防 锈 剂

� � , � �
。

其含量测定方法有银量法 �� 
、

四苯 硼钠法 � � � 等
,

笔者根据光谱特点
,

采

用双波长等吸收点法
,

以排除亚硝酸钠的干

扰较准确地测定新洁尔 灭含量
,

结果满意
。

仪器与试药

� � 一� �� �分光光度计 � 日 本 岛 津 公

司 �
。

�� �� 分光光度计 �上海分析仪器厂 �
。

新 洁尔灭
,

药用原料 �上 海 第十七 制

药厂 �
。

亚硝酸钠
,

化学纯 �徐州试剂厂 �
。

实验方法与结果

一
、

方法的建立

精密称取新洁尔灭
、

亚硝酸钠适量
,

准
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确配成新洁尔灭为 �
�

�� � � � � �
,

亚硝酸钠为

�
�

� � � � � �
,

分别置 � � � 石英杯中
,

以蒸馏

水为空白
,

在 �� �一� � �
� � 进行扫描

,

吸收光

谱见图 �
。

�
�

� � �  � �
�

� � � � ,

相关 系 数
� 二 �

�

� � � �宁
。

三
、

回收率试验

精密称取新洁尔灭
,

亚硝酸 钠 适 量
,

准确配成含新洁尔灭。
�

�� � � � � �
,

亚硝酸钠

�
�

�� � � � �的溶液 � 份
,

以蒸馏水为空 白
,

分别在 � � �
� � 和 � �� � � 波长处测吸 收度 �

, 、

�
� ,

并计算△�
,

代入回归方程计 算 回 收

率
,

结果见表 �
。

从图 � 可见
,

新洁尔灭在� �  � � 波长处

有最大吸收与文献 �“� 报道一致
,

而在 � � � �

波长处吸 收不明显
,

亚硝酸钠在 � � �� � 波长

亦有吸收
,

与此波长处的等吸收点为� � �
� �

波长
,

因此
,

可用双波长等吸收点法测定新洁

尔灭含量
。

二
、

标准曲线的绘制

精密称取新洁尔灭 �
�

��
,

亚硝酸钠�
�

��

置 �� � � �容量瓶中 �新育含尔灭可先在烧杯 中

用热蒸馏水溶解后转入 �
,

加蒸馏 水 至 刻

度
,

再准确吸取上液 �
、

�
、

�
、

�
、

� � �

分别置 �� � �容量瓶中
,

各加蒸馏水至刻度
,

取此 � 种不同浓度的溶液
,

以 � ��
� 扭 为 样

况�测定波长
, ��� � � 等吸收波长为 参 比 波

长
,

并以蒸馏水为空白
,

分 别 在 � ��
� �

、

�� � � � 波长处测定吸收 度�
� 、

�
� ,

根 据

△� 二 �
,

二八
�

计算△�
,

结果 见 表 �
,

以

△� 作直线回归
。

表 � 新洁 尔溶 液浓度 与△ � 的关系

表 � 回 收 率 试 验 结 果

� 。,
�

二 � 投 入 量 测 得 量 回 收 率
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� � � � �
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� �� � � � � �
。

� �
,

� � �� � � �
�
� �

四
、

样品测定

根据文献 �� �处方配制�
�

��新洁尔灭溶

液 �含亚硝酸钠 �
�

� � � � 份
,

分别用银 量

法及本法测定含量
。

�
�

银量法根据文献 �‘�方法进行
。

�
�

双波长分光光度法
�

准确量取样 品

� � �置 �� � �容量瓶中
,

加蒸馏水至 刻 度
,

参照回收率测定步骤进行实验
,

结果见表�
。

表 � 样 品 刚 定 结 果

相 当 标 示 量 �� �

批 号
双波长法 银 量 法

� � � � � � �

� � � � � � �

� � � �  ! �

� �
。

� �

� �  
。

� �

� � �
。

� �

� �
。

7 3

1 0 6

。

4 5

1 0 1

。

4 1

编 号

!
_ 王
__
里
_
一 兰

.~__
‘ 5

浓度(m g/m l)

△A

0 。

0 8 0

。

1 6

3 4 5

0

。

2 4 0

。

3 2 0

。

4 0

0

。

1 1 5 0

。

2 2 0 0

。

3 3 4 0

。

4 4 1 0

。

5 4 4

结果表明新洁
.
尔灭溶液 浓 度 在0

.
08 一

。
.
4 llJ 幻川范围内△A 值线性关系 良 好

,

符

合朗伯比耳定律
,

计算得 回 归 方 程八A =

讨 论

l
。

用双波长法可排除亚硝酸钠干扰直

接测定新洁尔灭含量
,

具有简便
、

快速
、

准

确等优点
,

适用于药房快速分析
。

2

.

本实验的样品测定波长256n m 处
,

干扰组分亚硝酸钠为斜坡测定
,

故波长误差
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应尽
一

可能小
,

以减少测定误差
,

实验时可随

行对照 品试验加以避免
。
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山东科学技木出版社
,
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.

湖南省卫生厅药政局
.
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.
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.
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六味地黄 口服液试制及丹皮酚含量的H P L C 测定

解放军第88 医院 赵志春 郭书英 俞惠琴

六味地黄丸是传统的滋阴补肾中成药
,

从近代临床报道来看
,

多用于治疗肾性高血

压
、

糖尿病
、

慢性肾炎
、

慢性肝炎
、

慢性尿路

感染
、

甲状腺机能亢进
、

神经衰弱等慢性病

且伴有阴虚症候患者以及支气管哮喘和红斑

狼疮等症
。

此外在妇科和五官科也有一定的

发展性应用 (
‘
)

。

但其通常的给药形式多为丸

剂
,

这给患者在服用时带来不便
。

针对这一问

题
,

我们进行了将 其制成口服液的尝试
。

为

了验证制成口服液后其中的主要成分是否与

丸剂相当
,

我们用高效液相色谱法对其中的

丹皮酚含量进行了初步测定
。

实验部分

一
、

口服液配制

将六味中药粉碎成粗粉
,

用乙醇渗辘法

提取
; 渗谁液减压回收乙醇至 1

,
1

.

2
( 生

药与渗流液比W / V )
,

加适量蒸馏水
,

静置 36

小时
,

滤过
,

滤液中加适量6端单糖浆和蒸馏

水使成每lom l相当于蜜丸9克
,

调 pH 4
.
5~ 7

,

加5% 对羚基苯甲酸乙醋醇溶液适量
,

搅匀
,

滤过
,

封装于10 m l安瓶中
.
流通蒸 汽10 0℃

3 0m in 灭菌
,

印字包装
。

本品口感酸甜
、

微

苦并具有中药的芳香气味
。

二
、

丹皮酚含且测定

(一) 试 药
、

仪器和 色谱条件 丹皮酚

对照 品
:
中国药品生物制 品检定所

。

甲醇
:

(优级纯) ; 氯仿 (分析纯)
。

岛津L C 一 6 A 高效液相色谱仪
; C R 一

3 A 色谱处理机; C L C 一O D S柱 (不 锈 钢

150 x 6 m m ) ; 予柱 (不锈钢 50 x 6 m m )

Y W G 一C
I。
填料

,

粒径150一 170件m
; 流 动

相
: 80 % 甲醇; 流速

: l m l/ m i
n ; 纸 速

:

5 m m /m i
n
检测灵敏度

: 0
.
04 A U F S , 室温

21 “土 1℃ 操作
。

( 二) 标准曲 线制备 精密称取丹皮 酚

对照 品适量
,

配成o
.
04 m g /m l甲醇溶液

,

分

别进样2
,

5

、

5

、

2 0

、

1 5

、

2 0 件1
,

记录 色 谱

图
,

测量峰高值; 以峰高为纵坐标
,

进样 量

为横坐标作图得标准曲线 图
,

以峰高
“ 对 进

样量 回归得回归方程
:

Y 二 1 2
.
1 4 5 9 x + 0

.
0 7 3 7

r = 0
.
9 9 9 9 8 7

(三 )样品测 定: 取2
.
5时样品液

,

直 接

进样
,

记录色谱图
,

测得峰高
,

取 4 次平均

值
,

用标准曲线或回归方程计算含量
,

多批

号样品结果见表 1
:

表 1 样 品 测 定 结 果 表

881012 881103 881120 881229

0 。

0 7 6 3 0

。

0 8 6 5 0

。

鸽49 0 。

1 0 2 1

‘子而万⋯
2· 5 ‘ 2

·
8 9 3

丽一;‘‘
一

}
4 4 4 4

、⋯C‘
井
%’
⋯
(四)回收率和精密度测 定 取丹皮酚标

准液和样品液
,

分别进样2
.
5川

,

测量平均 峰


