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著 �
改进 后电位法与非水 法比 较

�

�� �
�

��
,

差别不显著
。

说明改进后 电位法测得值与非

水法很接近
,

两者没有明显差异
。

� 回收率实验

取 含拘棣酸钠 � ��� � � �� � � �� 的血液

保养液、分别加入干操至恒重的构椽酸钠一

定量
,

按改进后电位法测定
。

结果见表 �
。

表 � 回 收率实验结果
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�
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�

� � 肠

� 讨论

�
�

� 血液保养液中拘椽酸钠含量测定

方法
,

报道的有中和法�� 
、

非水法阁
、

离子交

换法
、

火焰光度法 �� 
、

银 量法 �’�
、

钠钾离子仪

法�� 
、

电位法�� 等
。

上述方法中
,

除银量法外
,

我们逐一进行了实验 比较
�

中和法终点不 明

显
,

是引起误差的主要原因
�非水法样品需要

干燥 � �而�
,

所用器皿必须干燥
�
离子交换法

花费时间长
,

冲洗液体积大
,

有处理再生树酷

的麻烦
�
火焰光度法和钠钾离子仪测 定法重

量现性差一些
,

而且需要标准溶液对照
,

标准

溶液不易保存
� 电位法快速

、

简便
、

所需设备

简单
,

能完全满足制剂生产的需要
,

不足之处

是测定结果偏低
,

回收率仅在 ��  左右
。

因

此
,

我们选择电位法进行改进
。

�
�

� 原方法 以 �
�

�琢 �� � � 盐酸为 标准

溶液
,

血液保养液取样量 � � � �
,

消耗标准溶

液仅 � � 了� �
。

由于标准溶液浓度大
,

近终点

时
,

少 � 滴不足
,

多 �滴往往过量
。

消耗标准

溶液体积偏少
,

误差相对大
。

改为以 �
�

�� �� �

� 盐酸为标准溶液后
,

取样量不变
,

消耗标准

溶液约在 �� 一 �� � �左右
,

比较适合
、

�
�

� 原 方 法 将 终 点 定 为 �� �
�

�� 士

�
�

� �
,

经过实验对比
,

将滴定终点准确定为

�� �
�

。
,

重现性更好
�

而且标准溶液浓度改为

�
�

�� � � �盐酸后
,

准确滴定至 �� �
�

。很容

易
。 ,

�
�

� �原方法以 �� � �蒸馏 水为空 白
,

消

耗标准溶液 �
�

�� �左右
,

约占样品消耗标准

溶液的 � � 。
。

空白消耗标准溶液过多
,

则造

成回收率偏低
。

这主要是因为蒸馏水与血液

保养液的脚 值
、

离子强度差别较大
,

液体接

界电位不村等
〔, 〕

。

要消除这种误差
,

就要增加

蒸馏水中酬离子强度
,

给操作带来麻烦
。

实验

证明
,

改为战去 � �� 空白后
,

侧定结果与非水

法一致
。
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四苯硼钠法测定山莫营碱片及盐酸山食著碱主射液的含量

沈阳军区后 勤部药品检验所 �沈阳
�

� � � � � � � 王锌 李摘

摘要 本文采用 四苯翻钠法侧定篇奢减片
,

盐酸山蕊营碱注射液的含量方法简便
、

快速
、

回收率分别

为 ”
�

�� 士 �
�

�� �
,
� �

�

�� 士。
�

�� 另
,

经侧定 � 个厂家的 � 批片剂
、

� 批注射液
,

殉药品标准进行了比较
,

结果
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一致
�

关锐词 山 苗营碱 四苯砚钠法

山夏若碱 �� � �
一

�� 为胆碱能神经阻滞药
,

至刻度
,

摇匀
,

过滤
,

弃去初滤液
,

精取续滤液

临床应用广泛且疗效肯定
。

常见制剂为山蓑 �� ��
,

加澳酚蓝指示液 �� 滴
,

用 �
�

�� � �� � �

营碱片及盐酸山蓑营碱注射液
。

文献含量测 烃钱盐液滴定
,

并将滴定的结果用空白校正
。

定采用提取 非水滴定法 �� 
,

或蒸干非水滴定 每 �� ��
�

�� � �� � � 四 苯 硼 钠 液 相 当 于

法 �, , ,

操作烦琐要求条件较高
�

本文经试验
,

�
�

� ��� � 的 �
� �
�
� � � �

�

或 �
�

� � � � � 的 �
� �

发现在酸性条件下山蓑若碱与四苯翻钠 � �
� �� � �

‘ ·

� ��
。

� 定量沉淀
,

据此建立 了四苯翻钠法测定其 三
、

回收率试验

含量的方法
�

即在 样品液中加入定量过量的 �
�

片剂
�

精密称取在 � � ℃干操至恒重的

四苯硼钠溶液
,

待山食若碱与四苯翻钠沉淀 山夏若碱适量
,

按处方量加入淀粉
、

糊精
、

硬

后
,

以澳酚蓝为指示剂
,

用烃按盐标准液回滴 脂酸镁
、

滑石粉等辅料
,

混匀
,

依
“

测 定方法
”

剩余的四苯翻钠
。

现介绍如下
�

进行测定
,

� 次测定平均回收率为 � �
�

� ��
,

一
、

试剂与药 品 � � � 为 �
�

� � �
。

�� �� � �� � � 四苯硼 钠溶液
,

醋酸一醋酸 �
�

注射液
�

精密称取在 �� ℃干燥至恒重

钠缓冲液 ��� �
�

� �
,

澳酚蓝指示剂 、�
�

�� � �� � 的盐酸 山夏若碱适量
,

按处方加氯化钠及注

L 烃铁盐标 准液均 按 《中 国药 典》(1 9 9 0 年 射用水制备成注射剂小样
,

依
“

测定方法
”

进

版 )配制或标定
; 行侧 定

,

6 次测 定平均 回收 率为 99
.
96 %

、

山夏若碱
、

盐酸 山夏若碱均 由杭州民生 R SD 为 。
.
44 %

。

制药厂提 供
,

批号
:92 n l5

,

9 2 1 2
04

,

药用原 四
、

样品到定

料
,

符合浙江省药品标准 (83 年版)
。

1

.

片剂
:
取本品 20 片

,

精密称定
,

研细

山 直 营 孩 片
,

批 号
:920453 ,

9 2 0 5 2 7

,

精 密称取适量(约相 当于山直营碱 3om g )
,

91 03 14

,

市售品
。

依
“

测定方法
”

进行测定
。

盐酸 山食若碱注 射液
,

批号
:7 712124 ,

2

.

注射液
:
精密量取本品适量 (约相 当

920804 10 ,
9 0 0 8 0 4

,
9 2 0 2 0 1

,

市售品
.

于盐酸山食若碱 som g )
,

依“测定方法
”

进行

二
、

侧定方法 测定
。

精密称取或精密量取样品适量 (约相当 用本法和药品标准法(非水滴定法[l]
,

分

于山蓑若碱 30 ~ SOm g )
,

置 50 m l量瓶中
,

加 别测定了不同厂家生产的山蓑营碱片 3 批
,

H A C 一 N a A C 缓冲液 (pH 3
.
7)lom l

,

精密加 盐酸山蓑若碱注射液 4批
,

结果见表 1
。

入四苯硼钠液 (0
.
02 m ol /L )IOm l

,

加水稀释

表 1 两法浏定结果比较 (为标示全%
n ~ 3)

批 号 四苯翻钠法 药品标准法

片荆

920433

920827

910314

105.80

93.93

94.53

105
。

3 9

9 3

。

6 3

9 4

.

5 2

注射液

7712124

92080410

920201

900804

97.71

91 。

0 4

9
8

。

9 1

9 9

。

5 9

54859363

70
�匕O�O曰90曰9
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结果表明
,

两种方法测定的结果是一致

的(P ) 0
.
05)

。

五
、

结论与讨论

1
.
经试验

,

四苯硼钠在 pH 3
.
7 的酸性溶

液中与山蓑若碱生成的沉淀颗粒较大
,

易于

过滤且按 1
: 1 比例定量进行

。

2

.

在样品溶液中加入四苯硼钠液后
,

立

即测定
,

或放置 0
.
5 、

1

、

2h 后测定所得结奥一

致
。

3

.

片剂
、

注射液 中所加辅料
,

添加剂不

干扰测定
。

4

.

四苯硼钠液不够稳定
,

温度高
,

酸度

大均 易分解
,

故采用 回滴法并做空白校正以

消除误差
。

5

.

本法简便
、

快速
、

准确
,

有 良好的重现

性
,

测定结果与药品标准法较一致
,

可用于山

食若碱 片及盐酸山 夏若碱注射液的含量测

定
。

参考文献

〔月辽宁省卫生厅
,

辽宁省药品标准
.
19 87

,

6

57

【2」天津市卫生局
.
天津市药品标准

.
!9 90

,

5
40

紫外分光光度法直接测定复方苯甲酸配 (怀氏配)

中水杨酸和苯甲酸各自的含量

上海市虹 口 区药品检验所 (上海 20008” 周大 中

摘要 本文采用双波长法
.
经过歌学运算

,

只须测定两个波长 处的吸收值
,

代入算式
,

即可直接得出复

方苯甲酸配中水杨酸及苯甲酸各 自的含量
,

结果满意
。

此法较现使用的测
“

总酸量
”
法更为准确

、

可靠
。

关银词 直接测定 复方苯甲酸盯 水杨酸 苯甲酸

2. 1
·

2 苯甲酸醇溶液的吸收光谱

取苯 甲酸适量
,

用 70 % 乙醉溶解并配制

成 0
.
0 04 % 的溶液

,

照分光光度法
,

在 240 一

340n m 范围内 自动扫描
,

在 25 8Pm 处有最小

吸收
.
在 237nm 处有最大吸收

,

在 3O Zn m 处

无吸收 (附图)
。
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喊C八

中国医院制剂规范[l1 (简称
“

规范
”
) 和一

些省市医院制剂手册[:] 中均收载了复方苯甲

酸配(怀氏面 )
,

但其含量测定均为测定
“

总酸

量
” ,

而未能将苯甲酸和水杨酸各 自的含量分

别测出
。

笔者试用双波长法
,

经过数学运算
,

只须测定两个波长处的吸收值
,

代入算式即

可直接算出复方苯甲酸配中水杨酸及苯甲酸

各 自的含量
,

结果满意 现介绍如
一

「
:

1 仪器和材料

紫 外分光光度计(岛津 u v 一24 0)
,

水杨

酸 (分析 纯 )
,

苯 甲酸 (分析 纯 )
,

乙醇 (分析

纯)
。

2 测定条件的选择
2
.
1 溶液的配制及吸收光语

2
.
1
.
1 水杨酸醇溶液的吸收光谱

取水杨酸适量
,

用 70 % 乙醉溶解并配制

成 。
.
0 02 纬的溶液

,

照分光光度法
,

在 24。一

340nm 范围内 自动扫描
,

在 260 处有最小吸

收(波谷)
,

在 3OZn m 处有最大吸收 (附图)
。

、 l

2 石口 , ” 乡和 无”加

附图 复方苯甲酸吸收光语

水杨酸醉溶液

b 苯甲酸醉溶液


