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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 一 滩 范围内呈 良好

线性关系
。

回收率
,

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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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 控制
。

本实验平均回收率为
,

 为  
。
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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 
,

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  
,

但操作繁琐
,

费时
。

文献报

道有采用紫外分光光度法 
,

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 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



  

谱分析法就可以消除干扰影响
。

因此混浊样

品的背景干扰总是可以消除的
。

同时
,

本方

法可 自动选择并建立线性关系最好
,

灵敏度

最高的回归方程来计算待测单组分浓度
。

二
、

仪器
、

试剂和药品

尸犷那
一 型褶合光谱仪 第二军医

大学研制 盐酸苯海拉明 药用品
,

盐酸 分

析纯
。
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图 1 盐酸苯海拉明
、

单糖装及两者混合

液的吸收曲线

⋯单糖浆 一盐酸苯海拉明 ~ 混合物

三
、

吸收光谱的绘制

以 0
.
In℃1几 盐酸溶液为空 白

,

按处方

比例配制单糖浆(0
.
068 血八

nl)
,

盐酸苯海拉

明溶液(0
.
161119/I 111)及两者混合溶液

,

以溶

剂为空 白
,

测定 上 述各溶液在波长 230 一

300
nm
的紫外吸收光谱

,

见图 1
。

由图可以看出单糖浆对盐酸苯海拉明测

定有干扰
。

四
、

最佳测定条件选择

(一)贮备液的配制 精密称取盐酸苯海

拉明 0
.
19

,

量取单糖浆约 42
.
5耐

,

各置人

50 nil 的容量瓶 中
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

摇

匀
,

备用
。

(二)模拟样品的配制 精密量取盐酸苯

海 拉 明 贮 备 液 1
.
80

,

1

.

9 0

,

2

.

0 0

,

2

.

1 0

,

2

.

2 0 时
,

各置人 25 血 的容量瓶中
,

同时按处

方 比 例 分 别 加人 单 糖 浆 贮 备 液
,

并 用

O
.
l
lno l几 盐酸溶液稀释至刻度

,

共配制 5 份

模拟样品
。

( 三 )回收率试验 以 0
.
l
lno
l几 盐酸溶

液为空白
,

将上述模拟样品液在 23 0一300 Inn
波长范围内扫描测定

,

并通过摺合光谱仪联

机扫描功能采集 236 一 27 6
nm

,

间隔 I
nm
吸

收度信息
,

并由该仪器单组分定量分析功能

系统计算盐酸苯海拉明的回收率
。

见表 1
。

表 l 盐酸苯海拉明的回收率试验

编 号 加人量 测得量 回收率
(吨石m l) (m g/T ul ) ( % )

1 0
.
144 0 0

.
14 39 99

.
94

2 0
.
1520 0

.
152 2 1(X)

.
12

3 0
.
16(X) 0

.
160() 1(X)

。

(X)

4 0

.

1 6 仪) 0
.
167 0 99

.
9()

5 0
.
l76() 0

.
l7 6 1 1(X)

.
0 5

E R ( % ) 100
.
00

R S D( % ) 0
.
0 8

由此选择出最佳测试条件为 N = 26
,

j
=

1

,

工作曲线回归方程
:

q = 0
.
04851 + i724 C + 1

.
9i4d

,
r

= 0

.

9 9 9 9

。

绘出的最佳褶合光谱见图 2
。
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图 2 苯海拉明最佳相合光谙图

五
、

样品测定

按处方[2] 准确投料
,

制备 3 批样品
,

各精

密取 2
.
0而

,

置 25耐 的容量瓶中
,

用少量溶

剂洗出移液管内壁的附着液
,

洗液并人容量

瓶中
,

加 0
.
l
lno
l几 盐酸溶液稀释至刻度

,

摇

匀
,

按回收率试验项下操作
,

测定盐酸苯海拉

明的含量
。

同时
,

按双相滴定法[2] 进行测定

比较
,

其结果见表 2
。

六
、

讨论

1
.
从盐酸苯海拉明糖浆中单糖浆和盐

酸苯海拉明的吸收光谱来看
,

两者光谱吸收

强度基本相等
,

且完全重叠
,

但单糖浆的吸收
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光谱较待测组分盐酸苯海拉明吸收光谱简

单
,

即干扰组分单糖浆的数学分量小
,

采用褶

合光谱分析法可以在干扰组分共存条件下
,

不经分离
,

通过褶合变换消除单糖浆的干扰
,

从而对盐酸苯海拉明进行准确测定
。

方法简

便快速
。

表 2 三批样品 中盐酸苯海拉明的测定

结果(标示量 % )

批 次 褶合光谱法 双相滴定法(文献法)

1 l0()
.
l0 98

.
92

2 98
.
81 98

.
53

3 99
.
94 10()

.
14

2
.
由于盐酸苯海拉明糖浆所含糖浓度

高
,

粘度大
,

在用移液管取样时
,

当放完样品

后
,

一定要用少量溶剂洗出移液管内壁残留

的附着液
,

并人样品中
,

这样可以减少取样误

差
,

保证结果准确
。
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猪胆膏有效成分含量测定的研究

王志华 郭 莉 刘瑞明 庄 炜

(南京军区南京总医院中山制药厂 南京 21 00 12)

摘要

质量控制
。

关键词

采用薄层扫描法测定猪胆青中有效成分猪去氧胆酸的含量
,

方法简便
,

可靠
,

适用于对猪胆膏的

猪胆青;质量控制 ;薄层扫描法

猪胆为一常用 中药
,

功能清热
、

润燥
、

解

毒
。

现代医学研究表明
,

其有镇 咳
、

平喘
、

消

炎
、

抗过敏
、

抑菌作用[1j
。

猪胆膏由新鲜猪

胆收集后取其胆汁
,

经过滤
、

浓缩
、

干燥而加

工制成
。

由于猪胆膏的生产工艺简单
,

所含

成分较复杂
,

久放常易发酵变质
,

使有效成分

降低
。

现有猪胆膏质量标准[2] 尚缺乏切实

可行的测定含量的方法
,

我们以猪胆膏所含

有效成分猪去氧胆酸为指标
,

建立薄层扫描

的方法测定含量
,

提高了猪胆膏的质量标准
。

一
、

仪器
、

材料与试剂

C S
~
930 型薄层扫描仪(日本岛津);SP U

-

I 喷雾显色器(日本岛津);薄层 自动铺板器
、

混浆器(重庆南岸新力实验电器厂 );微量点

样毛细管(D 几盯m ℃
nd sc 6 U S A )

;薄层层析

用硅胶 G (青岛海洋化工厂)
。

猪去氧胆酸标准对照品 (购 自美国 51 9
-

Ina 公司
,

纯度 > 98 % );猪胆 膏(3 批均购自

江苏省南通市食品公司 );所有试剂均为分析

纯
。

二
、

实验方法

(一 )薄层板的制备 取 硅胶 G
,

加人

0
.
5 % O M C N

a
水溶液混匀铺板

,

室温晾干
,

1 0 5 ℃活化 30而n
o

(二)展开剂 正己烷 一醋酸乙醋 一 冰醋

酸 一 正丁醇(巧
:7
.
5 :2 :0

.
7 5)

,

展距 scm
。

( 三 )显 色剂 5% 磷铝酸 乙醇溶液
。

显

色后于 110 ℃烘约 5而n
,

至斑点显色清晰
。

( 四)扫描条件及仪器参数[s] 单波长

反射式锯齿扫描
,

测定波长 入= 6 80
run

,

SX

=

3

,

狭缝 1
.
25 x l

.
25
1nn l子

,

纸速 20
~
南
lin

,

灵

敏度中
。

由于猪去氧胆酸斑点分离较好
,

斑


