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致
。

另外
,

对于肝功能正常
,

无心衰无合并

应用干扰氨茶碱代谢药物的病人
,

服 用 �
�

�

�� �测得血浓大部分偏低
,

以采用 �
�

�� � � 的

剂量为宜
,

对于心功能不全的病人服 用 �
�

�

�� �即可
,

这是 由于茶碱主要在肝脏代谢
,

它

的消除依赖于肝脏血流
,

心衰病人肝血流减

慢
,

导致肝脏淤血
,

从而使茶碱消除减慢
。

� � � � � �� �“� 等的实验结果是无心衰病 人

茶碱平均消除率是�� � ��� � � �
,

心衰病人平

均消除速率是�� � �� � � �
� � 也证实了心衰病人

对茶碱消除减慢
,

在 目前医疗设备有 限不可

能每个医院都能开展常现茶碱血浓监测的情

况下
,

我们的工作对临床制定氨茶碱 给药方

案有一定参考意义
。
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利血平片中利血平含量的比色法测定

湖北省武汉药检学校 李弘技

由夹�勺
‘

桃科植物 萝 芙 木 〔� � � � �� �� �

� � �
大�
� ���� � � �� � � � � 枷 ��� 〕的根提取 出

来的主要降压活性成分利血平
,

在高血压治

疗上显示了良好的药效
,

我们在对其片剂进

行含量测定时
,

均采用提取氧化后的紫外分

光光度法
,

但由于该法操作稍嫌繁杂
,

故分

析尤感不便
。

关于其它方法
,

国内外报道有

萤光光度法及� � � �等等
,

则在应用 上 有

很大的局限性
。

笔者改用另外一种方 法
,

利

用利血平与咕吨氢醇在酸性介质中缩合
,

在

� � � � � 处产生最大吸收而进行测定
。

平均回

收率�� �� �
,

变异系数 �
·

��  
。

一
、

测试仪器 及试剂

岛津� � 一� � 价 � �� 分光光度计
。

利血平 �北京生物制品检 定 所 批 号

�� � �  ! � � 利血平片 �上海第一医学院红旗

制药厂批号 � � � � � �� �
试剂均为� �

。

咕吨氢醇试剂
�
将�

,

� �酬占吨氢醇溶 于

� � � � � ��� �
� � �的冰醋酸与浓盐酸混合液中

。

二
、

最 大吸收峰的确定

精密称取利血平
,

精密配成�
�

�� � � � � �

的冰醋酸溶液
。

吸取� � �
,

加入 � � �咕 吨 氢

醇试荆
,

在 沸水浴中加热��
‘ ,

然后在冰 水

中冷却
。

以同法处理的空白液作对照
,

立即

置�� � 比色杯中
,

在 � � �� � � � � � 之间进 行

扫描
,

结果显示该显色物在�� �
�

� � � 有最大

吸收
。

为方便起见
,

下面测定波长 确 定 为

� � � � �
�

三
、

待测 显 色液的稳 定性考察

�
�

反应时间的选择

取 �
�

� � � � � �
、

�
�

� � � � � �
、

�
�

� � � � � �

标准液各�� �
,

加入咕吨氢醇试剂 � � �
,

分别

在佛水浴中加热
, � 、 �

、

�
、

� �
、

� � � ��

后依法测定
,

结果在 � � �� 时吸收度即已达

最大值
,

��
、

�� � �� 结果与之基本相同
,
故

此反应时间定为�� � �
� 。
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2

.

放置时间对显色液的影响

将已显色液在 20 ℃时分别放置 5
’ ,

1 0
产 ,

20

‘ ,

30

‘ ,

分别测定
,

结果表明放置30, 内

吸收度无变化
。

3

.

温度对显色液的影响

将显色液分别在 10 ℃
,

15 ℃
,

20 ℃
,

3 。℃
,

35 ℃ 时测定
,

经校正
,

结果 表 明 在

10 ℃ ~ 35 ℃内吸收度基本无变化
。

四
、

标准曲 线的绘制

精密称取利血平准确配成 0
.
lm 酬 m l

,

0

.

1 s m g
/

m l

,
0

.

2 m g
/

n l
l

,
o

.

2 5 m g
/

m l
,

o

.

3 m g
/

m l 溶液
,

各精密吸取 1
.
o m l, 按(二)

同法操作
,

在 525 n th 处测定 3 次吸收度
,

平

均吸收度分别 夕
Jo
.
2 7 ,

0

.

3 5
,

0

.

5 2
,

0

.

6 3
,

0

.

76

。

以C 对A 作线性回归
,

C
= O

.

4 O 6 5 A
一

0
.
0 0 8 1 3

, z
‘

二 0
.
9 9 9 4

。

针对可靠性进行回收率试验
,

结果见下

表
。

9 5

.

4 2
%

,

变异系数1
.
65 %

。

表 2 样 品 回 收 率 试 验

表 1 利血平 回收率试验
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9

五
、

样品 的含量测定

1 . 样品液的制备
a . 回收率试验

精密称取利血平 11
.
8了m g ,

拌 加 辅 料

(据片剂处方 ) 约 5 么
,

混匀
,

精密称重
。

准

确分取约含利血 平Inl g
,

1

.

s m
;

,
Z m g

,

2

·

s
m g

,
3 m g 的粉末

,

置离心管中
,

加2乡百

拘椽酸水溶液10 m久
,

振摇使溶解
,

离心
,

倾

其上清液
,

如此再加5m l重复操作
,

两浪合

并
,

加氨试液调至 pH g
,

在分液漏斗中以氯

仿lo m l
,

1 0 m l
,

5 m l 萃取三次
,

合并 氯 仿

液
,

水浴蒸千
,

再定量加入10 m l冰醋 酸 i容

解
。

同法操作
,

测定吸收度
。

平均回收率为

X (% ) 二 9 5
。

4 2 C V (
%

)
= 1

。
G S

}
。.

样 品液的制备

取利血平20 片 (o
,

25

m g
)

,

精密称定
。

研细后再精密称取适量 (约含利血平Zm g )
。

其后处理同
a 。

2

.

样 品的测定

准确吸取样品液lm l
,

同法操作
,

测 得

吸收度为0
.
48

,

代入回归方程
,

得样品浓度

o
.
187 m 幻 m l

,

为标示量 的93
.
5 %

。

六
、

小 结

1 . 本方法利用现时普及的721 或75 1分

光尤度计
,

由于方法较过去简便
、

快速
,

结

果也较 准确
。

因此可供质检分析部门考虑使

用
,

利血平含量为标示量的90 % ~ 110 %
。

2

.

利血平标 准液应避光保存
,

一般现

使现配
;
咕吨氢醇试剂呈黄色

,

室温放置24

小时
,

可能转绿而失效
。

故需用 时新配
。

3

.

经考察分析
,

利血平与咕吨氢醇试

剂形成的缩合物在温度10 ℃一35 ℃
,

时间30,

内吸收度稳定
。

4

.

利血平与咕吨氢醇试剂反应的缩合

物呈粉红色
。

在 525n m 处有最大吸收
,

与文

献报道 (5 15 n m ) 稍有出入
。

实验得知
,

利

血平在浓度0
.
1~ o

.
3 m 灯 m l时

,

吸收 度 与

浓度呈良好的线性关系
。
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