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三
、

讨论

文献�� 用正 己烷提取血样
,

结果蛋 白沉

淀不完全
,

杂质峰多
,

干扰测定结果
。

本文采

用先加 �
�

�而 甲醇沉淀蛋 白后再用 �
�

� � 异

丙醇正己烷提取的方法
,

效果较好
,

所得色谱

图杂质峰对唾氯匹吮测定无干扰
。

按文献闭方法流动相 中加入氨水时
,

由

于氨水杂质多
,

噪音干扰大
,

但不加氨水时
,

峰有拖尾现象
,

所以考虑加人正丁胺
,

但加胺

后
,

流 动相 �� 太高
,

对柱子有损坏
,

破 坏它

的固定相的硅烷键
,

加人少量冰醋酸后调节

�� 值则峰形较好
。
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盐酸丁长 因滴 眼液为局部麻醉药
,

临床 剂户1改用永停滴定法
,

用重氮化测定含量
,

常用于测量眼压
、

角膜异物剔除和眼科手术 限于仪器条件
,

目前还难以普及
。

因此
,

作者

前表面麻醉等
。

1 呢心年版《中国医院制剂规 研究了紫外光谱法测定含量和薄层法定性鉴

范》[
’〕采用以氯仿

一 乙醇 (l
:1)作溶剂

,

用碱 别
,

便于普及
。

本法操作简便
、

快速
,

定量准

量法测定含量
,

缺乏专属性
,

终点变化迟 缓
。

确性和定性专属性均好
。

1
99

5 年 版 (中国 医 院制 剂规 范》(西 药制 一
、

仪器与药品

—
(一 )仪器

,

浙江嘉兴市药品检验所
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UV
一
26 5 F W 型紫外可见分光光度计(日

本岛津)
,

W 兄
一
8 00 残 型紫外分光光度计 ;

75 1
一
G 型 (附 xP

一
75 记录仪)分光光度计

,

5 3 W B 型分光光度计和 756 M C 型分光光度计

(均为上海分析仪器厂产品 )
。

(二 )药品

盐酸丁卡因 (符合中国药典 199 5 年版 [3j

规定 )
,

经乙醇 重结晶得纯 品 ;盐酸丁卡因滴

眼液按规范[z] 自制 3 批
,

规格均为 l%
,

批号

分别为 卯0523
,

97 05 26

,

97
0 5
27

。

磷酸盐 缓冲

液(pHS
.
8) 按 中国药典 1995 年版二部附录

167 页配制
。

二
、

实验方法与结果

(一 )紫外吸收光语的绘制

取盐酸丁卡因适量
,

用水配制每 d 中含

ro 照的溶 液 ;另 按处 方 比例称取 附加 剂适

量
,

加水溶解并稀释成与盐 酸丁卡因同步浓

度的 溶液
。

用 UV 一
26 5 P W 分光光度 计 于

2印
一 月习O

nln 的波长范围扫描 图谱
,

见 图 1
。

A 0

.

8

长测定盐酸丁卡因的含量
。

(二)百分吸收系数(El漂)测定

精密称取经 105 ℃干燥至恒重的盐酸丁

卡因 50 mg
,

置 100 耐 量瓶中
,

加水溶解并稀释

至刻度
,

混匀
。

再精密吸取 Inil 和 Znil 共 5

份
,

分 置 100 耐 量 瓶 中
,

加磷 酸 盐缓 冲液

(pHS
.
8) 20 而
,

用水稀释至刻度
。

分别用 u’v
一
26 5 F W 型

,

W F Z
一
8 00 环 型
,

53 W B 型
,

7 5l G

型和 756M C 型等 5 台紫外分光光度计在 3ro

士 I
nln
的波长处测定吸收度

,

计算百分吸收

系数 E蹂为 7印
,

R s D
=
0

.

5 %
(

n =

20 )

。

(三 )加样回收率试验

按处方比例配制模拟样品溶液
。

精密吸

取 1血
,

置 100 耐 量瓶中
,

加水至刻度
,

混匀 ;

再精密吸收 10司 置 loo d 量瓶 中
,

加磷酸盐

缓冲液(pHS
.
8) 20 耐
,

加水至刻度
,

混匀
。

以

水为空 白
,

于 31 0 士 I
lun
的波长处测定吸收

度
,

按盐酸丁卡因百分吸收系数(E}器)为 7印

计算
,

结果见表 1
。

( 四 )样品含量浏定

精密吸取样品 ld 置 100 耐 量 瓶中
,

加

水稀释至刻度
,

混匀
,

照回收率试验项下方法

自
“

精密吸取 ro 而
”

起
,

依法 测定
,

结果见表

2
,

并用法定标准方法[z] 测定作对照
。

表 l 回收率试验

回收量
(吨)

武% ) RSD(% )

‘月
住

侧琴咨

,l内、�,‘

卯卯卯

�、�
0.

‘J

叭.077loo弧98.

9193兜.oo叨盯9.9.9.109.9.
鳖�10.pelo.ro����

0
ee
.
一

一喇
‘. . 口. . . . . . . . . . . . . . . . . d

2
00

:拟) 《公加

波长

图 1 紫外吸收光谱图

1
.
盐酸丁卡因 2

.
轻苯乙酷

3
.
氯化钠 4

.
混合物

结果表明
,

盐酸 丁卡因水溶 液在 31 0 士

I
nln 的波长处有最大吸收

,

附加剂在此波长

下均无吸收
。

因此
,

本实验选择 31 0
士 l

run 波

10
.
02 100

.
2

表 2

批号

样品含量测定结果(表示量%
,
n =

3)

紫外吸收 E沈法 永停滴定法

测得量 (% ) RSD (% ) 测得量(% )咫D(% )

叨0523

卯0526

卯0527

lm
.
3

1以
.
1

102
.
8

0
.
1

0
.
5

0
.7

1工
.
3

103
.
2

103
.
2

0
.
3

0
.
5

0
.
3
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三
、

薄层色谱鉴别

(一 )盐酸丁卡因对照品液制备

取盐酸丁卡因对照品 25 mg
,

置 5时 量瓶

中
,

加水溶解并稀释至刻度
,

混匀(每 1耐 含

5叱)
。

( 二)供试品溶液的制备

取本品 snil 置 ro 间 量 瓶 中
,

加水至刻

度
,

混匀
。

( 三 )稀的磺化秘钾试液

按中国药典 199 5 年版二部附录 173 页

配制
。

( 四 )薄层板制备

取硅胶 G 适量
,

加水研匀
,

铺板制成 0
.
2

一
0

.

3

~
厚的薄层板

,

室温干燥后用氢氧化

钾的 甲醇液(0
.
In〕o U L) 喷洒

,

于 lro ℃干燥活

化 0
.
5h
,

置干燥器中备用
。

( 五)展开

吸取盐酸丁卡因对照品溶液和供试品溶

液各 5闪
,

点于薄层板上
,

分别用 环己烷
一 甲

苯
一
二乙胺(75

:巧 :10)
,

氯仿 一 甲醇(如
:10)

和丙酮等 3 种不同展开剂展开
,

取出晾干
,

喷

以稀的碘化秘钾试液
,

主斑点即显橙红色
,

民

值依次为 0
.
37

、

0

.

63 和 0
.
48

。

薄层色谱图见

图 2
0

四
、

讨论

1
.
实验表 明

,

与重氮化 永停滴定 法相

比
,

用紫外光谱百分吸收系数法测定盐酸丁

卡因滴眼液的含量
,

具有灵 敏度高
,

取样量

小
,

操作简单
、

快速等优点
。

且紫外分光仪为

常用分析仪器
,

易于普及推广
,

而永停滴定仪

一般制剂室不具备
,

难以使用
。

OOO OOO
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图 2 薄层 色谱图

1
.
盐酸丁卡因对照品 2

.
供试品

2
.
因盐酸丁卡因的紫外吸收易受 PH 值

的影响
,

在弱酸性条件下其摩尔吸收系数较

大闭
。

故 在 测 定 时 加 人 磷 酸 盐 缓 冲液

(pHS
.
8)
,

保证 了方法的灵敏度和测 定的重

现性
。

3

.

标准收载的鉴别方法〔
‘
,

2 〕是加硫氰酸

钱于样品中产生 白色沉淀进行真伪鉴别
,

专

属性不强
。

经试验
,

用薄层色谱法鉴别盐酸

丁卡因
,

所选 3 种展开剂均能将其展开
,

斑点

集中
,

显色剂显色灵敏
,

大大提高了定性鉴别

的专属性和可靠性
。

见图 2o
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摘要 本文以电导法测定抓化钠注射液的含量
,

回收率卯
.
97 %
,

RS
D
二 0

.

32 %
,

与硝酸银滴定法相 比具

有简便
、

准确
、

快捷的优点
。


