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摘要 用反相 � �  ￡法测定普鲁卡因和利多卡因的含量
,

并以外标法进行定量分析
,

采用 � �� �� 波长检

测
,

� ��
� 一 ���� �� 柱

,

�
�

� � ����
,

流动相甲醇
一

水 一 丁胺 一 冰醋酸�仪刃
� ��� 

� �
�

� � �� � �
。

其中普鲁卡因的回

收率 卯
�

�� �
,

�妞� �
�

� �� �
。

利多卡因回收率 卯
�

科�
,

�� � �
�

��� �
。

其方法快速
、

准确
、

灵敏
,

样品处理简便

易行
。
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我院麻醉科常将普鲁卡 因�简称 ��和利

多卡因�简称 � �两种注射液配 比使用
,

由于

盐酸普鲁卡因和盐酸利多卡因化学结构的相

似性
,

导致两物质物理性质
、

化学性质及光学

性质的相似性
,

所以
,

我们采用容量法
、

紫外

分光光度法及一阶
、

二 阶导数法均不能解决

两者间的相互 干扰 问题
,

也就无法对两物质

进行定量分析
。

我们建立了同时测定 � 和 �

含量的 � � � 法
,

解决了这些 问题
。

这种方

法国内外 均无报道
,

并且 本法具有 快速
、

准

确
、

重现性好等特点
。

实验与结果

一
、

仪器与试剂

� � �� � ��� 泵瓜傲�
� � � �� 可见紫外检测

器 瓜
�五�� � � � � 积分仪

,

��� 
一 ��� � � 柱(3

.
9

x 150
mm )

,
u

6 k 进样器
。

普鲁卡因(南京制药厂 )
,

利多卡因(山东

省茬平制药厂 )
,

普鲁卡 因注射液(本院制剂

室)
,

利 多卡 因注射液 (齐 齐哈 尔第二 制药

厂一 )
。

二
、

色谱条件

色谱柱
:Nov a 一 P a C k C

18柱 (10四
,

3

.

g
x

1 5 0
n

im )

,

流动相 甲醇
一
水

一 丁胺
一
冰 醋酸

(绷川田
:1
.
2 :l)

,

p H 6

.

2

。

低速 0
.
511111“m i:l

,

衰减
:256

,

检测波长 238 1。
,

柱温 25 ℃
,

在上

述色谱条件下
,

P 的保留时间 1
.
44 llti

n ,

L 的

保留时间 2
.
36而

n 。

三
、

实验方法
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量瓶中
,

依次加人 11 液 1
、

1

.

5

、

2

、

2

.

5

、

3 耐
,

用

超净化水稀释至刻度
,

摇匀
,

即成标准溶液
,

分别含 P 0
.
5

、

1

.

0

、

1

.

5

、

2

.

0

、

2

.

5 %
( 岁Inl )和

L 0
.
2

、

0

.

3

、

0

.

4

、

0

.

5

、

0

.

6 %
( 岁而)

。

( 二)标准曲线的绘制

精取 上 述标准溶液 各 0
.
5血

,

分别 置

10 nil 容量瓶中
,

用 流动相稀释至刻度
,

取 5闪

进样
,

各进样 3 次
,

以峰面积为纵坐标
,

浓度

为横坐标
,

得回归方程
:

r= 0
.
9994PL

0 1 2 3 4 m in

图 1 色谱图

1.P 2.L

(一 )标准溶液的配制

精取干燥至恒重的 PS
.
飞

,

置 100 而 容量

瓶中
,

加超净化水至刻度成 工液 ;另称取干燥

至恒重的 12
.
飞

,

置 100 耐 容量瓶中
,

加超净

化水成 11 液
。

工
、

n 液静置 24 h备用
。

精取 I 液 1
、

2

、

3

、

4

、

s
ml 分别置 10Inl 容

y== 48 728
.
3 + 184() 874

.
6x

y= 一 1灾以)
.
8 十 1 3 9 6 7 74

x r =
0
.

99 8 6

回归方程线性关系 良好
,

并基本通 过原 点
。

可直接用于样品测定
。

( 三 )稳定性试验

用盐酸普鲁卡因和盐酸利多卡因的标准

溶液配制成含量分别为 1
.
5% 和 0

.
4 % 的标

准溶液
,

按含 量测定 法分别 于 0
.
0

、

0

.

5

、

1

、

2

、

3

、

4

、

s h 测 定其含量
,

每次 进 样 3 次
,

每次

10闪
,

见表 1
。

表 1 稳定性试验测定结果(
n =
7)

测定时间(h)

0
.
0 0

.
5 1 2 3 4 气

B S D ( % )

P 1
.
5 1 12

O
_
久O 公7

1
.
妇83

0
~
d〔从n

1
.
5 184 0

.

77

0 连1〔巧

1
.
5 1 1 3

O
~
」0 9 2

1
.

48 %

O
_
2 0 0 连

1
.
月叨1 1.5118

O ~」0 1 9 0
.
久0 只1

可见供试品溶液较稳定
。

( 四 )重现性试验

精密量取供试液 5以 置 100 而 量瓶中加

流动相摇匀
,

再精取 ro 血 置量瓶中加流动相

至 1。玉川(每 祖 相 当于 o
.
m smg )作为供试

品
,

按含量测量法测定 5 次
,

供试品具较好重

现性
。

结果见表 2o

表 2 重现性试验测定结果 (
n 二

5)

1 2 3 4 5 璐D(% )

P 1
.
印53 1

.
5112 1

.
4叭抖 l

.
49 83 l

.
5() 27 0

.
49

L 0
.
39 87 0

.
如刀 0

.
3942 0

.
39l8 0

.
4() l6 1

.
18

(五)回收率试验

精密吸取按药品标准规定的处方模拟配

制复方普鲁卡因注射液
,

按含量测定方法进

行含量测定
,

计算盐酸普鲁卡因
、

盐酸利多卡

因的含量
,

并计算回收率
,

其结果见表 3
。

表 3 回收率试验结果(
n = 7)

加人量 测定值 斌% ) RD S( % )

P 1.5(X) 8 1
.
49四 一 1

.
5 0 7 9 望)

.
76 0

.
530

L 0
.
31粥弄落 0

.
3 95 6

一 0
.
4 (X )7 卯

.
44 0

.
5巴

四
、

样品含最测定

精取样品 0
.
5血

,

分别置于 10 而 容量瓶

中
,

用流动相稀释至刻度
,

用 5川进样器各进

样 3 次
,

结果见表 4o

表 4 含量测定结果(
n = 3)

配 液 含量(% ) RSD (% )

P 1
.
48 1

.
2

L 0
.
46 1.6

五
、

讨论

1
.
图谱中 tR 二 1

.

01
,

和 tR = 1
.
76 处各有
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一小峰
,

经证明分别为 P 的水解 产物对氨基

苯 甲酸和 L 的水解产物邻二 甲基苯胺峰
。

2

.

由于本试验 中
,

P 含量远高于 L
,

且 P

的吸收系数又远远大 于 L
,

所 以在 27 2nm 和

27 8nln 处
,

色谱图中两组外峰 比例相差悬殊
,

不便定量
,

故选择 入= 23 8
n m 检测

。

3

.

本法可扩大应用于 P 注射液和 L 注

射液的含量测定及质量分析
。
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摘要 本文采用紫外分光光度法对西咪替丁及其制剂进行含量测定
,

并与 1卯5 年版中国药典的非水

滴定法作对照
,

结果表明
,

两种方法结果一致
。

本法具有快速
、

简便
、

准确的优点
。

关键词 西咪替丁 ;紫外分光光度法
;
含量测定

西咪替丁为组织胺 姚 受体阻断药
,

用于

治疗十二指肠溃疡和急性上消化道出血
。

已

报道 的含量测定方法有
:
非水滴定法[

‘〕
、

二阶

导数光谱法图
、

H p L C 法[3j
、

双 点 电位测 定

法闭
、

四苯硼钠法困等
。

本文采 用分光光度

法对西咪替丁及制剂进行 含量测定
,

并同时

与中国药典 1995 版[
’〕对照

,

结果表明
,

两种

方法结果一致
。

一
、

仪器与试剂

日本岛津 Iw
一
2 65 紫外分光光度计

。

西咪替丁对照 品 (中国药品生物制品检

定所 );试剂均为分析纯
。

二
、

测定条件的选择

(一 )紫外吸收光谱

根据西咪替丁可溶 于稀酸的性质〔
‘〕

,

精

密称取西咪替丁对照 品适 量
,

加 O
.
ol m ol/ L

的盐 酸 溶 液 溶 解 成 Sln岁L 的 溶 液
,

以

0
.
0 1m ol/ L 盐 酸溶液为空 白

,

在 190
一
3 00

n m

的波长范围内扫描
,

结果在 波长 20 1
一
2 18

nln

处有最大吸收
,

选择 21 8 士 I
nrn 为测定波长

。

(二)标准曲线的绘制

取西咪替丁对 照 品适量
,

加 0
.
0l lnoF L

盐酸溶液制成 1巧m酬L 的溶液
,

精密量取此

溶液 1
、

2

、

3

、

4

、

s
rnl 分别 置 50Inl 量瓶中

,

加

0
.
01 nloF L 盐酸溶液 至刻度

,

摇匀
,

在 218 土

l
run 波长处分别测定 吸 收度

。

结果表 明在

2
.
3 一 H

.

5
11

娜L浓度范围内
,

吸收度(A )与浓

度(C )之间呈 良好的线性关系
,

其回归方程

为 :

A = 0
.
0725 C + 0

.
0 188 r= 0

.
999 8

(三 )稳定性试验

取上述溶液 在室温放置 0
、

0

.

5

、

l

、

2

、

3h

测定
,

吸收度基本无变化
。

三
、

回收率试验

精密称取已知含量的样品细粉适量
,

定

量加人西咪替丁对照品
,

照样品含量测定方

法测定
,

按回归方程计算含量
,

减去原样品中

西咪替丁的含量
,

用对照品加人量计算回收

率
,

结果见表 1
。

四
、

样品的含最测定


