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想
,

背景干扰很大
,

将硅胶 � 改为 氧 化 铝

后
,

可明显脱 色
,

得到满意的薄 层 色 谱 效

果
。

�
�

实验证实本法灵敏度较高
,

经 多 次

加样试验结果一致
,

表明本法的可靠性与正

确性
,

不仅为该口服液中人参的质控提供了

一个重要的依据
,

并为其定量分析打下了基

础
。
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苯妥英钠为临床上常用有效 的 抗 癫 痛

药
,

对其含量测定
,

目前国内外 常 用 的 方

法多为原料药用萃取重量法
,

片剂用双相滴

定法‘, 〕, 但前者操作方法较费时繁杂
,

后者

乙醚提取易泄漏误差大
。

而采用高效液相色

谱法�� ��� 法�直接测定尚未见报道汇� , ,

本

文采用 � ��� 法直接测定苯妥英钠的含量
,

与药典方法比较具有准确
,

简便
,

快速
,

结

果满意等优点
。

实 验 部 分

一
、

仪器与试剂

日本岛津 ��一� � 高效液相色谱 议
,

��� 一 �� � 紫外检测器
� �一� � � 数据处

理机
。

苯妥英钠
�

标准品 �精制原料药
,

含量

� �
�

� � �
、

苯 巴比妥钠 �内标
,

为有机分析标

准试剂�
、

苯妥英钠片 �武汉制药厂�
、

甲醇

�� � 级试剂�
、

三次重蒸馏水
。

二
、

实验方法 与结果

�
�

高效液相层析条件 色谱柱
� ���  

一 � � � � ���一�� � 柱 ��
�

� �� � �
�

� � � 流动

相
�

甲醇一水�� � � � � � �流速
� 一� �加�� �

测定波长
� � �  � � � 灵敏度

� �
�

� �
、

纸速
�

� � � � � �� � 柱温
� � 。℃

。

�
�

标准曲线 �
精密称取苯 巴比妥钠对照

品 � � � � 置于 �� � �量瓶中
,

用流 动 相 溶

解并稀释至刻度
,

作内标液备用
。

精密称取苯妥英钠 �� � � 置于 � � � �量

瓶 中
,

用流动相溶解并稀释至刻度
,

备用
。

精密吸取 �
�

� , �
�

� , �
�

� , �
�

� � �标准液

分别置于 �� � �量瓶中
,

各精密加入内标液

� � �
,

用流动相溶解并稀释至刻度
,

摆匀
。

照上述色谱条件
,

取 �� �� 进样
,

以浓度 为

横座标
,

峰面积比为纵座标绘 图
,

其数据经

直线回归
,

线性关系及精密度均好
,

其回归

方程 和相关系数分别为 � � �
�

� �  � 十 。
�

� � �  

� , � � �
�

� � � �
,

线性范围 �
�

� � �
�

� �到� �
。

�
�

回收率测 定 按处 方 量 配 制 模 拟

片�� 
,

照样品测定项下操作和计算
,

平均回

收率为 � � �
�

��  
,

相对标准差为 �
�

��  !� �

� �

�
�

原抖测 定 精密称取苯妥英钠 样 品

约 �� � � 置 �� � �量瓶中
,

用流动相溶解并

稀释至刻度
,

摇匀
。

精密量取 �
�

�� �置 �� 叫

量瓶中
,

精密加入 内标液 �
�

� � �
,

用流动相

稀释至刻度
,

取 �� �� 进样
,

测定结果 见 表
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�
。

片剂的汉�定

� � �总� �  �

取苯妥英钠 �� 片
,

研

表 � 苯妥英钠原朴测定结果�� � ��

批号
本

含量〔� � � � � �� �

药典法

含量�� � � � � �� �

����  自曰

⋯
�口八曰�
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� �
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� �

� �
。

� �

细
、

精密称取相当于 �� � � 苯妥英钠的样品

置于 �� � �量瓶中
,

加流动相 �� � �振摇数

分钟后
,

稀释至刻度
,

摇匀过滤
,

弃去初滤

液
。

精密吸取此滤液 � � � 置于 �� � �量瓶

中
,

精密加入内标液 � � �
,

用流动相稀释至刻

度
,

摇均
,

取 �� �� 进样
,

结果见表 ��
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一自 , � � , � , � 一�
� , 卜阶吮

卜, 叻妇明 , , , 一 � � 卜尸节� 卜曰
� 门� � �

,只 , , , � 晓 � 留曰� 山吸 � 姗仁厂�
。 �

�
三

、

计论

�
�

在本实验条件下
,

根据选择内 标 的

原则
,

选定苯 巴比妥钠为内标物
,

其峰恰好

在苯妥英钠附近
,

保留时间适宜
,

分离度为

�
�

� ,

见图 � ,

冰卜琳

。�
·

。

�
�哪价不

�

苯妥英 钠与内标分 离图 �
�

内标 �
。

苯妥英钠 片

�
�

本法无需复杂的样品予处理步骤
,

叮

直接进样测定
,

具有准确
、

快速
、

简便
,

稳

定性好等优点
,

适用于常规分析
,
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