
� 讨论

以本品君药丹参作为含量指标
,

较为合理
,

且选

择丹参素水溶性成分
,

方法简便
,

干扰小
,

分离较佳
。

制定生产工艺应考虑到原料含量差异
,

故选择

� �
·

�� 作为质控指标
。
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褶合光谱法测定中胃康胶囊中盐酸小聚碱的含量
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摘要 目的
� 不经分 离直接测定中胃康胶囊中盐酸小栗碱的含量

。

方法
� 用 � � 一 ��  � 双光束紫外可见分光

光度计采集吸收度信息
,

并通过数据转换将信息转到褶合光谱程序中
,

并由该程序单组分定量分析系统计

算盐酸小 栗碱的含量
。

结果 � 盐酸小栗碱的平均回收率和 � �� 分别为 �� �
�

�� �
,

�
�

�� �
。

结论
�
本方法结 果

可靠
、

快速准确
,

可有效控制本品的质量
。
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中胃康胶囊是我院研制生产的用于治疗胃及十

二指肠溃疡的制剂
,

该制剂曾获山东省科技进步二

等奖 (2000 年)
,

其主要成分为黄连
、

黄蔑
、

延胡索
、

莱茄等药材提取物及秘
、

锌等微量元素
,

黄连为本品

中的君药
,

其主要成分为小聚碱
,

测定和控制本品中

小巢碱的含量对控制本品的质量具有代表性
。

本文

采用褶合光谱法不经分离直接测定小聚碱的含量
。

1 材料与方法

1
.
1 仪器和试药

Tu 一 1
90

1 双光束紫外可见分光光度计(北京普

析通用仪器有限责任公司)
、

褶合光谱软件 (第二军

医大学研制)
、

盐酸小梁碱 (中国药品生物制品鉴定

所)
、

中 胃康 胶 囊 (武 警 山 东 总 队 医 院
、

批 号

20010621
、

2 0 0 1 1 0 1 2

、

2 0 0 2 0 1 0 3
)

。

1

.

2 吸收光谱曲线的绘制及稳定性试验

取盐酸小聚碱 40 m g
,

用沸水溶解
,

放冷并配成
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·

m
l

一 ’

的溶液
,

根据所取盐酸小梁碱的量按处方

比例配制背景液及 两者的混合液
,

以水为空 白
,

在

310 一
3 7 0

n m 波长范围内测定并绘制上述各液的紫

外吸收光谱见图 j
。

经实验考察各样品水溶液在 2h

内吸收度几乎无变化
。

3 5 1

图 2 ;回归方程为 Qj
= 一

0

.

0 0 4 1 3 7
+
0

.

0 2 8 8 3 e
, r 二

0 9 9 9 9 9 ; 3 批样品的含量测定结果见表 2
。

表 2 3 批样品的含量测定结果 (标示量 % )

编号 盐酸小聚碱

200 10621

200 110 12

20{) 20 103

97
.
35

96 86

98
.
65
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图 l 盐酸小桑碱(
a
)

、

背景液 (b )

及混合液 (
C
)的紫外吸收光谱

1
.
3 回收率试验

1
.
3
.
1 模拟样品的配制 精密称取盐 酸小聚碱

40m g
,

置 loom l量瓶中
,

加 16om g 混合背景辅料(黄

蔑
、

延胡索
、

莱旅等药材提取物及秘
、

锌等微量元素

按处方比例配制
,

混匀 )
,

加沸水溶解
,

放冷
,

加蒸馏

水稀释至刻度
,

摇匀
,

放置约 sm in
,

精密量取 1
.
8 ,

1

.

9

,

2

.

0

,

2

.

1

,

2

.

Z m l

,

分别置 5 只 100 m l量瓶中
,

用

蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀
,

备用
。

1

.

3

.

2 操作

以上各液分别 以蒸馏水为空 白
,

用 TU
一
1 9 01

双光束紫外可见分光光度计采集 310
一
3 7 0

n m
,

间隔

Inm 的吸收度信息
,

并通过数据转换将信息转到褶

合光谱程序中
,

并由该程序单组分定量分析系统计

算盐酸小聚碱的回收率
。

表 1 盐酸小 粟碱的回收率(此
·

m
l

一 ’

)

编号 加人量 测得量 回收率(% )

1 7
.
20() 0 7

.
2024 100

、

0 3

2 7 6 ( X X ) 7

.

5 9 6 4 9 9 9 5

3 8

.

0 0 0 0 7

.

9 9 8 8 9 9

.

9 8

4 8

.

4 0

0()

8

.

4 0 3 6 1 0 0

,

0 4

5 8

.

8

0()

0 8

.

7 9 8 8 9 9

.

9 9

E R
(

%
)

1 0 0

.

0 0

R

SD

(
%

)
0

.

0 3

1

.

4 样品测定

取本品 20 粒
,

取出内容物
,

精密称定
,

精密称出

适量 (约相当于盐酸小璧碱 40 m g )
,

置 10 0ml 量瓶

中
,

加沸水溶解
,

放冷
,

加蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀
,

放置约 sm i
n ,

精密量取 2
.
om l

,

置 100 m l量瓶中
,

用

蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀
。

按 回收率试验方法测定

盐酸小聚碱的含量
。

2 结果

盐酸小聚碱的回收率见表 l; 最佳褶合光谱见

入入入入

曝曝\\\\\\\\\

310刀 33 0乃 350 刀 3 70 月

W
avol。:、g t卜(

nm )

图 2 盐酸小 栗碱的褶合光谱

3 讨论

褶合光谱分析法的特殊贡献在于它不仅充分估价

了整个光区的吸收度信息
,

而且更着眼于捕捉物质对

光吸收特胜的变化信息川
。

紫外可见分光光度法不能

在实际分析中得到广泛的应用
,

是因为紫外可见光谱

的宽带吸收掩盖了吸收光谱间的细微差异
。

褶合光谱

从提取紫外可见光谱细微差异人手
,

拓宽经典的紫外

可见分光光度法的应用范围
,

应用褶合变换将紫外可

见光谱隐含的细微差异信息提取出来
,

即褶合光谱
,

然

后将褶合光谱代替吸收光谱对物质进行定量分析
。

褶

合光谱法采用全光谱数据
,

一条吸收曲线可以得到成

百上千条褶合曲线
,

提供定量分析的信息量大
,

从中可

寻找并建立线性关系良好
、

灵敏度最高的回归方程
,

并

能较好地消除背景干扰
,

在干扰组分的褶合曲线过零

点波长处测定待测组分含量川
。

具有操作简单
,

准确

的特点
。

为获得最佳测试结果
,

在进行褶合光谱分析

时
,

将测得的吸收曲线进行波长范围的截取和波长间

隔的选择是非常重要的
,

本文经试验选取波长 3ro
-

370 nm
,

间隔 I
nm ,

结果满意
。

盐酸小巢碱在常温水中微溶而在沸水中溶解
,

因此宜先用沸水溶解
。
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