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前
、

柱后衍生 化方法的操作繁琐等缺点 �� 
。

本文以亚饰离子作为流动相平衡离子
,

使检

测在短波长处进行
,

避免了其他杂质的干扰
,

也使制剂中的其他成分 �如葡萄糖
、

甘露醇�

等的干扰降低到最小
。

待测离子的保留时间随着流动中亚钵离

子浓度增加而缩短但分离度变差 � 随着乙睛

浓度的增加保留时间延长但分离度变好 � ��
值的增加使保留时间缩短同时分离度变差

,

尤其是对钠和钾离子分离影响更大
。

实验中

对各因素对分析时间及分离度影响进行了综

合分析
,

选择了本实验的色谱条件
,

虽然钠与

钾
、

钙与镁离子的分离还不十分完全
,

但分析

时间比较适中
,

否则分析时间将大大延长
。

测定钠和钾离子时在可能检出待测离子

的前提下应尽量稀释样品
,

否则制剂中其他

成分将影响到它们的检出 � 另外如果制剂 中

钠与钾
、

钙与镁浓度相差太大时
,

应加人与浓

度较低离子相同离子以使浓度差变小
,

以防

由于高浓度离子峰对低浓度离子峰的遮盖而

使其无法检出
,

文献�� 也有相同的结论
。

本方法的测定结果与滴定法相比无显著

性差异
,

原子吸收分光光度法与滴定法相 比

有显著性差异
,

适于作为钠
、

钾
、

钙
、

镁离子的

常规定量方法
。
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摘要 本文采用薄层扫描法可不经分离直接侧定枯痔液中小果碱的含量
。

测定波长为 ��� �
,

平均回

收率为 ��
�

� �
,

� � � 为 �
�

� � �� � ��
。

此法具有简便
、

快速
、

准确等优点
。
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枯痔液为我院的自制制剂
,

用于治疗各

种类型的痔疮
。

由大黄
、

黄连等中药组成
。

为了控制其质量
,

我们采用薄层扫描法直接

测定小梁碱的含量
。

此法具有简便
、

快速
、

结

果准确的特点
。

一
、

仪器与药品

日本岛津 〔� 一 � �� 双波长薄层扫描仪 �

�� �
一 � 薄层 自动 铺板 器 �四 川 重 庆 � �

�� ��� � 超声波清洗器�上海必能信超声有限

公司� �定量毛细管�美国 ��紫外检测仪
。

盐酸小巢碱标准品 (中国药品生物制品

检定所 );枯痔液(本院 自制);硅胶 G (青岛海

洋化工厂 );所用试剂均为分析纯
。

薄层板
:用硅胶 G 加 0

.
5% 梭酸纤维素

钠水溶液(1
:2
.
5

,

w
/v )

,

用薄层 自动铺板器

制备厚度 (干 )为 0
.
3
~

的 20 x lo crn 的薄

层板
,

晾干
,

于 110 ℃活化 1h
,

备用
。

二
、

实验与结果

(一)扫描条件及仪器参数 样品测定波

长 凡= 34 O
nm

,

参 比波长 入R = 3 0 0
lun

(见 图

1)
,

狭缝 1
.
2 X I

.
2
~

,

线性化参数 SX = 3
,

灵敏度中
。

(二 )标准曲线的绘制 精密称取盐酸小

梁碱标准 品 s
mg

,
_

用 甲 醇溶解 并定容至

10Inl
,

得标准品溶液
。

分别吸取 1
、

2

、

3

、

4

、

5 己

点于薄层板上
,

用展开剂苯 一 乙酸 一 乙醋 一

甲醇 一 异丙醇 一 浓 氨水 (6
:3 :1

.
5 : 1

.
5:

0
.
5)[1]展开

,

展距 scm
,

于紫外灯(365nm )
下

定位
,

进行扫描测定
。

结果在 0
.
5一2

.
5滩范

围内呈线性关系
,

回归方程
:

C = 3
.
795 x 10 一 S

A
一 0

.
1 1 1 6

,
r

= 0

.

9 9 9

,

n = 4

0

( 三 )稳定性试脸 吸取标准品溶液点于

薄层板上
,

按上述条件展开
,

0

.

5

、
1

、

1

.

5

、

2

、

3 h

各测一次
,

结果表明盐酸小梁碱的扫描面积

在 0
.
5一 3h 内稳定

,

C V = 0

.

7 8 %

。

( 四 )样品浏定 精密吸取枯痔液 2以
,

用 59 硅藻土吸附后干燥
。

在上述硅藻土中

加稀盐酸 1而
。

用超声波提取至无色 (约 6

次
,

每次用 甲醇 25 血)
,

过滤
,

滤液浓缩并用

甲醇定容至 10 以
,

作为供试品溶液
。

吸取上

述标准品溶液 1
、

3 川
,

供试品溶液 3讨
,

点于同

一薄层板上
,

按标准曲线项下条件展开
,

扫描

测定
。

结果见表 1
。

表 1 样品中盐酸小栗碱的含童(n = 6)

批 号 含 量(g/1 nl) RSI 〕(% )

95 04 10

95 04 18

95 0 502

0
。

l 6
9()

0

.

1
48

3

0

.

1
62

6

1

。

7 8

2

.

3 1

1

.

(X)

介{飞子
·

“
一 、

诬
350369

光谱扫描 图

尹洲一
Jl.

洲�nU
工n
�

.
冲d.....件.....们月,一

L00

1

.

盐酸小聚碱 2
.
样品

(五 )回收率试验 采用加样回收试验

法
,

取已知含量的枯痔液 2耐
,

分别添加盐酸

小梁碱 2
1119 ,

按含量测定项下方法提取
、

定

容
、

点样
、

展开
,

扫描测定
。

结果见表 2
。

表 2 加样回收率浏定结果

编 号 标准品加人量(滩) 测 得 量 回收率(% ) 又(% ) R SI 拭% )

0
.
6

0 .6

0
.
585

0
.
594

97

99
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三
、

讨论

本文采用双波长薄层扫描测定本制剂中

的小梁碱含量在 0
.
5一 2

.
5滩 范围内呈 良好

线性关系
。

回收率 99
.
4 %

,

结果稳定
,

方法

简便
、

快速准确
,

重复性好
。

可作为本制剂质

量控制方法
。
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褶合光谱分析法测定盐酸苯海拉明糖浆的含量

吴晓放 黄衍 民 蒋同林

(解放军第 456 医院 济南 25 00 31)

摘要 本文采用褶合光谱分析法不经分离直接测定了盐酸苯海拉明的含量
,

具有操作简便
,

省时
,

结果

准确等优点
,

适于制剂的质t 控制
。

本实验平均回收率为 100
.
00 %

,

R S D 为0
.
08 % 。

关键词 摺合光谱分析法 ;盆酸苯海拉明 ;单糖菜 ;含量浏定
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盐酸苯海拉明糖浆是一种抗组胺药
,

用

于治疗过敏性疾病及晕动病等
,

为医院常用

制剂
。

其含量测定方法有中和法[l]
,

但终点

变色不敏锐
,

误差较大
,

改为十二烷基磺酸钠

二相滴定法[2]
,

但操作繁琐
,

费时
。

文献报

道有采用紫外分光光度法[3]
,

但为了避免糖

浆及其他杂质的干扰
,

需采用提取分离后再

测定
,

程序相当复杂
。

本文采用摺合光谱分

析法不经分离直接测定制剂中盐酸苯海拉明

的含量
,

方法简便快速
,

结果准确
。

一
、

原理

褶合光谱分析法是一种新的数学变换方

法
,

它采用类似多项式回归的摺合变换技术
,

将物质对光吸 收特性的变 化
,

以数学分量

(场一q )的形式分离提取出来
,

并记录各数

学分量随平均波长 的变化轨迹
,

构成一种 由

成百上千条摺合曲线组合起来的新光谱体

系
。

通过褶合变换
,

将吸光度与浓度之间的

定量关系转换成各数学分量与浓度之间的定

量关系
,

是摺合光谱法定量分析的基础
。

对

单组分测定
,

只要用于定量的待测组分的数

学分量不同于干扰组分的数学分量
,

摺合光


