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波长
,

甲氧节氨嗯咤的峰型变窄
,

峰增高
,

提高其检测的灵敏度
,

兼顾 了两组分的含量

有利于两组分 的定量分析
,

见图 �
。

�石肛
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泥才卜劝确丁

�
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�

文献报道
,

用反相高效液相色谱测

定磺胺甲基异恶哩
,

甲氧节氨嗜咤
,

选用的

流动相有 甲醇一磷酸盐缓冲液
、

乙睛一 �� �醋

酸
,

木实验采用甲醇一醋酸一氨 水 缓 冲液

� �� � � �
,

配制极为方 便
,

分离所 得 的

色谱山条又较理想
。

�
�

测定磺胺 甲基异恶哇
、

甲氧节氨嚓

咤
,

文献报道的内标有磺胺甲氧嗓
、

磺胺噬

噢
、

磺胺眯
、
三��三那西丁 �美国药典采月��

。

在前述色谱条件下
,

非那西丁为内标物
,

保

留时间适中
,

且能与磺胺甲基异恶哩
,

甲氧

节氨嗜咤完全分离开
,

见图 � � � �
,

保留

�卜全间
、

磺胺甲基异恶哇 �
�

�� 分
、

甲氧节氨哦

咤百
�

� �分
、
���三那西� ��勺标 � �

�

� �分
。

�
�

水 义所拟订的方法
,

选用国产填料

�� � � �� 装填的色谱柱
,

用非那西 丁 为内

标
,

线性关系
,

回收率均好
,

方法简便
、

快

速
、

准确
、

适用复方新诺明片中磺胺甲基异

恶哩
、

甲氧 节氨嗜吮的同时含量测定
。
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测定
,
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�二部 �
�

� � �页
,

� � � � �
�

� � �一 � � �

� �肠甘露醇注射液六种含量测定方法之比较

收不第切 �医院 许 自明 未宝玉

摘要 通过对却� 甘 露醉注射液六种 测 定方 法的研究和 回 收实验
,

证实旋 无 工法和旋尤

韭法 差异不 显著
� 旋尤 兀法

、

中国 药典法和英 国药典法较准确
�

比重 法
、

折尤法 诀盖较大
,

但 经设 校正 系数后
,

与中国药典 法测 定结果基本一致
,
故均可 用于 ��  润

一

露醇注射液令量测

定
。

买 脸还证实旋尤法的测 定结果不 受加热和放置叶间 的影 响
,

坟在实验操作时可略去加热

和放置等步骤
。

�� �
一

甘露醇注射液是临床常用 输 液 之
�

妇
�

含鼠测 定有多种
�

中国与英国药典采

用高碘酸钠法
,

医院则多采用折光法
、

旋光

法和比重法作快速测 定
。

高碘酸钠法结果准
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确
,

但操作繁琐费时
�
旋光法

、

折光法和比

重法虽操作简便
、

快速
,

但准确度与高碘酸

钠法是否有差别
,

这正是本实验的目的
。

同

时还回答了加入硼砂或铝酸镶后
,

放置和加

热时间对测 定结果的影响
,

并与中国药典法

测定结果进行了比较
。

一
、

仪器与试药

�
�

仪器
�

� � �自动指示旋光仪 �上海

光学仪器修理厂�
�
� � �一 � 型阿贝折光仪

�上海光学仪器厂 �
� � � � � �  �型单盘电光

分析天平 �上海天平仪器厂 �
。

�
�

试药
�
� � � 硼砂 ��

�

� � � � � �

相酸钱 �八
�

� � � � � � 硫酸 ��
�

� � �

� � � 高碘酸钠 ��
�

� � � � � � 碘 化 钾

��
�

� � � � � � 硫代硫酸钠 ��
�

� � �

�� � 甘露醇 �符合中国药典 �
� � � � 碳

酸氢钠 ��
�

� � � � � �三氧化二砷 ��
�

��
�

�� � � 碘 ��
�

� �
。

二
、

浏定方法与含量计算

中国药典法
�‘�按中国药典 � �版 操 作 �

英国药典法 �“�按英国药典 �� 版操 作
� 旋 光

测定法加硼砂为旋光 工法
、

加铂酸钱为旋光

五法 �

旋光 � 法 �“� � 精取本 品�� � �
,

加入 �� �

� �量瓶中 � 另取硼砂� �
�

� � ,

溶于 � � � �的热

水中
,

然后加入上述量瓶中
,

并加 水 至 刻

度
,

摇匀
。

用蒸馏水调零点
,

依旋光法测定

旋光度
,

与�
�

� � ��相乘
,

即得木品 百 分 含

量
。

旋光 五法 ‘� � � 精取本品� � �
,

加 入 �� �

� �的量瓶中
,

加入 �” ��
�

�铂酸 钱 溶 液 � �

��
,

加 � 、 � �硫酸至刻度
,

摇匀
,

用蒸馏水

调零点
,

依旋光法测定旋光度
,

与�
�

� �   相

乘
,

即得本品百分含量
。

折光测定法
�

依法测定折光率
。

光率
,

等于�
�

� � �� � �一等于�
�

� � � ��
,

为检品

溶液每增加� �时
、

析光率增加之数值
。

计算

中温度变化 � ℃
,

折光率变化 �
�

� � � � ,

校正

� 值
。

比重测定法 �未发表资料 �
�

取精密称

定干燥的比重瓶
,

加入 已升温至�� ℃检品
,

加塞
、

擦净
、

精密称定
,

然后用�� ℃蒸馏水

将比重瓶冲洗干净
,

加入 �� ℃蒸馏水
,

加塞
、

擦净
、

精密称定
,

按下式计算比重
�

比重
簇集�袭貂糯瓢霭髦吞黯
重瓶重量

比重瓶重量

以比重为
� ,

标示量为�
,

回归方程为
�

� � � � � � � 一 � � ��
�

� �� � � �
�

� � � �

将比重值代入方程
,

即可得到本 品 的 标 示

量
。

三
、

实验结果

�一 � 回收实验
�

�
�

��  甘露醇标准液 的 配 制 �” � � 精

取甘露醇 �� � �
,

加入�� � � �量瓶中
, ‘

加水� � �

��
,

加热使溶解
,

冷却至�� ℃
,

加
�

水 至 刻

度
,

摇匀
,

分装于干燥输液瓶 内
,

·

以 � �℃

热压灭菌�� 分即得
。

�
�

回收实验 设计
�

本实验使用二批标

准液分别用中国药典法
、

英国药典法
、

折光

法
、

比重法和旋光法测定其回收率
。

在旋光

法中
,

加入硼砂或钥酸钱后分另��放置 。
、

��
、

� �
、

� �分
,

加热煮沸 � �
、

� �
、

� �分
,

测定回

收率
,

结果见表 �
、

�
。

表中之值是三次测

定的平均值
,

被测溶液为�� ℃
。

表 � 四种 测 定方法回 收率

回 收 率
测足方法 一

—
�

一一
�

—
� � �

一 平均值
� � � � � �一 � �  ! ∀ ! �一 �

法法法法血�典药药光
一电国国中英折比

� � 卫帝些
·

� 一检品中甘露醇百分含量 � � � � �� �

� 为�� ℃时检品的折光率
� � 。
为�� ℃时水的折

� �
。
� �

� �
�

� �

�」
。
� �

� �  
。

� �

� �
。

� � � �
。

� �

��
。

� � � �
。� �

�� 。 � � �  
。

� �

� � �
。

� � � �  
�
� �
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衣 2 旋 尤法 的回收率 (% )
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( 二) 各种 方 法的刚 定结 果

在常用的旋 光 法 中
,

要求在加入硼 砂

或铂酸按后放置1h 或加热煮沸
。

但通过回收

实验初步证明
, _

仁述条件对测定结 果 的 影

响
,

差异不显著
。

为获得更可靠的数据
,

按

照 回收实验设计
,

共测定了六批检品 (含二

批标准液 )
,

结果见表 3
、

4

。

表中之值是

三次测定结果平均值
。

(三) 比 重 法与折 光法的校正系数

尽管比重法和折光法测定结果的精密度

较高
,

但与中国药典法相比偏差较大
,

折光

法标示量平均偏低6
.
57 %

,

比重法标示量平

均偏高6
.
67 %

。

为使操作简便的折光法和比

重法测定结果与中国药典法测定结 果 相 一

致
,

用下式确定校正系数
:
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旋光 工法
:

放晋(m i
n ) o

20

进0

6 0

煮沸 (m i
n)10

20

3O

旋乡七亚法
:

放着(m in ) 0

20

吐0

6 0

煮沸(m i
n) 10

20

30

表 3 六 批 输 液

测定方法
检 品 批 号

87
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9 0 2 一 1 870902一 2 860412 870429 861107 860828
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。
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。
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。
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。
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_

8

。

3

J

2 0

。
9 9

平均值
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国药典法

英国药典法

折 光 祛

1
一

匕重 法

19 。

8 0

1 9

。

6 1

1 8

。

3 6

2 1

。

飞8

F 一校正系数
;A 一中国药典法六批检品

测定结果的平均值
; B 一比重法或折光法 测

定结果的平均值
。

四
、

讨 论

1 . 由表 1
、

表 2 可看出
,

两批标准溶

液的回收率
,

以中国药典法
、

英国药典法和

旋光 亚法较正确
,

旋光 工法稍偏高
,

折光法

和比重法误差较大
。

2

.

折光法 测 定 结果与中国药典法相

比
,

P <
0

.

0 1
,

差 异 极显 著 (8); 校正系数

F = 里旦止丝二

1 8
。

0 5

药典法相比
,

1

.

07
3

; 比重法测定结果与中国

P < 0
.
0 1 ,

差异极显著 (
。
)

,

校

正系数 F
_ 19

刁0

。

3 6

。

7 0

= 0

.

9 3 5 3

3

。

英国药典法和旋光 1
、

11 法测定结

果与中国药典法相比
,

P > 夕
.
2,

无 显 著 差

异 (
“
)
。

4

.

旋光 工
、

亚法放置 o m in 的测定 结

果
,

与其它放置和加热时间的测定 结 果 比

较
,

F >
0

.

2
,

无显著差异 (“)
。

初步实验 证

明
,

使用旋光法时溶液的温度对测定结果有

影响
,

故本实验控制在20 ℃
。

5

.

实验后期旋光 I 法测定结果与其它

方法测定结果稍有偏离的趋势
,

是否与实验

周期长
、

铝酸钱
一

试派放置较久有关
,

有待进

一步证实
。

6

。

上述校正系数仅适用于本文规定的

计算公式及条件
。
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旋 尤 法 测 定 结 果 (% )
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氯化按甘草合剂中氯化按的含量测定

览 军土海第一 医院 李 吉 范德 贤

提要 本文报道 采用佛 尔哈德法测 定 氛化按甘 草合剂 中氛化按的含量
。

平均 回 收 率
:

10 0
.
0 3 %

,

变异 系数0
.
28 %

。

并就摩 尔银量法测 定偏 高的原因进行 了探讨
。

关健词
: 氧化按; 复方甘草合剂

; 摩 尔银量法 ; 佛 尔哈德银量法
。

氯化钱甘草合剂中氯化钱 的含量测定方

法
,

各地标准及制剂手册中均采用摩尔银量

法 (
‘

·
”
)

。

实际应用测得结果偏高
。

本文通

过实验在硝酸酸性条件下
,

采用佛尔哈德银

量法测定氯化按的含量
,

结呆满意
。

一
、

处方组成;


