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双波长倍率系数法和一阶导数光谱法测定复方苯甲酸配的含量
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摘要 目的 � 建立 复方苯 甲酸配 中苯 甲酸和水杨酸的含量 测定 方法
。

方法 � 采用倍率系数法于 ��� � 土 � �� �

和 �� �� 土 � �
� � 波长处直接测定苯 甲酸含量 �采用 一 阶导数光谱法于 �� �� 士 � � � � 波长 处直接测定 水杨酸的

含量
·

结果 � 苯 甲酸
�

在 ��
�

� � � ��
�

�� 卜� � � � 浓度范 围 内
,

线性关 系良好
,

相关 系数 � 二 �
�

�� � �
,

平 均 回收

率 � �
�

� �
,

� �� 为 �
�

� � �
。

水杨酸
�

在 ��
�

��
一 ��

�

�� 卜� � � � 浓度 范 围 内
,

线性关 系良好
,

相关 系数
� 二

�
�

�� � �
,

平 均回 收率 � �
�

� �
,

� �� 为 �
�

� � �
。

结论 � 本方法 简便
、

快速
、

准确
〕
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复方苯甲酸配为医院临床常用 的外用标准制

剂
,

收载于《中国医 院制剂规范》
〔’〕第 2 版

,

但 对其

主要成分苯甲酸和水杨酸仅作总酸量的测定
。

笔者

采用双波长倍率系数法和一阶导数光谱法分别测定

苯甲酸和水杨酸的含量
,

方法简便
,

结果准确
。

1 仪器与试药

述两种溶液分别进行扫描
,

见图 l; 并绘制一 阶 导数

光谱图
,

见图 2
。

从图 1 中可见苯 甲酸在 (272
* l)

nnl、水杨酸在 (301 * 1 )n m 波长处有最大吸收
,

可用

双波长倍率系数法测定苯甲酸含量
;从 图 2 中可见

水杨酸可用一阶导数光谱法消除苯甲酸的干扰而测

定其含量
。

日本岛津 24 50

门市东风制药厂
,

批

型 紫外分光光度计 ;苯 甲酸 (厦 众自洲〕

号 00 1103 ) ;水杨酸 (厦 门市东

风制药厂
,

批号 0 209 10 ) ;复方苯 甲酸配 (本院 自制
,

批号 0 30 604 030806 0309 16 ) :乙醇为分析纯
。 众硕(刀

2 方法与结果
仪目】

2
.
1 吸收光谱的绘制 精称干燥至恒重的苯 甲酸

0
.
129 ,

加乙醇使溶解
,

并定量稀释成浓度为 48卜g/

m L 的溶液
。

另精称干燥至恒重的水杨酸 0
.
0 69 ,

加

乙醇使溶解
,

并定 量稀释成 浓度 为 24 协岁m L 的溶

液
。

以乙醇为空 白
,

于 200 一 4 0 O n m 波长范围内对上

a以汉】l一
么刀
.
0 份)

.
0

卿\1liU/
段刃
.
0 屯幻

,

O

图 1 水杨酸和苯甲酸紫外吸收光谱图

l 一 水杨酸 ;2 一 苯甲酸
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2功
.
0

图 2

卿气fU川
350 0

标准曲线
,

求得 回归 方程 为 D = o
,

0

01

6

91

g c

-

0

.

0 1 0 5 6

, r 二 0
.
9 9 9 9

,

结果表明
,

水杨 酸在 24
.
4 8 -

34
·

2 7 卜g/ m L 浓度范围内
,

D 值与浓度 C 线性关系良

好
。

2

.

6 水杨 酸回 收率试验 按处方量 配 比
,

准确 配

制一定量的复方苯甲酸配
。

按上述方法测定 D 值
,

代人 回归方 程
,

计算 回收 率
,

结 果 平 均 回收率 为

99
.
6 %

,

R S D 为 0
.
49 %

,

见表 2
。

水杨酸和苯 甲酸一 阶导数光谱 图

l 一 水杨酸 ;2 一 苯甲酸

2
.
2 水杨酸 K 值的 计算 精称水杨 酸适量

,

加乙

醇使溶解
,

并稀释成含 水杨 酸 60 0卜g/ m L 的溶液
。

再精密吸取 1
.
0 、

1

.

1

、

1

.

2

、

1

.

3 m L 分别置 25 m L 容量

瓶中
,

加乙醇稀释至刻度
,

摇匀
。

以 乙醇为 空白
,

分

别于(30 1 士 l )
n m 和 ( 272 士 1 )

n
m 波 长处测定 吸收

值A
,

计算 K 值
。

K
=

A
3 .) l

/ A
2 7 2 ,

得 K 二 5
.
0 1

,

尺s刀 二

0
.

48 %
。

故苯甲酸的 △A = 5
,

0 1 A

3 。 , 一 A 27
2 。,

2

.

3 苯甲酸标准曲线的制备 精称苯 甲酸0
.
12 0 9 9

,

按处方比例加人水杨酸
,

加乙醇使溶解
,

并定量稀释

成含苯甲酸 483
.
6卜g / m L 的溶液

。

再精密吸取 1
.
0 、

1

.

1

、

1

.

2

、

1

.

3

、

l

.

4 m L 分别 置 25 m L 容量瓶 中
,

加乙

醇稀释至刻度
,

摇匀
。

以 乙醇为空白
,

分别于 ( 301 士

1 )
n m 和(272 士 1 )

n m 波长处
,

测定吸收值 A
,

计算出

△A
,

绘制 相 对 吸 收 度 ( 么A ) 对 浓 度 ( C ) 的 标

准曲线
,

求得回归方程为△A = 0
.
05 9 8 5 c 一 0

.

0 4 9 7
,

r 二
0

.

99
9 9

。

结果表明
,

苯甲酸在 19
.
34 一

27

.
0 8 林g/

m L 范围内
,

相对吸收度 △A 与浓度 C 线性关 系 良

好
。

2

.

4 苯甲酸 回收 率试验 按处 方量 配 比
,

准确 配

制一定量 的复方苯 甲酸配
。

按 上述方 法测定 吸收

值
,

计算出△A
,

代人 回 归方程
,

计算回 收率
,

结果平

均回收率为 99
.
42 %

,

R S D 为 0
.
80 %

,

见表 !。

表 2 水杨酸回收率试验结果 (
n 二

5
)

投人量 测得量 回收率 平 均回收率 R SD

(协g/ 。:
L
) (

卜g/ nll
·

) (
%

) (
%

) (
% )

2 4

.

4 8 2 4

.

4 5 9 9

.

9

2 7

.

4 2 2 7

.

4 0
9 9

.

9

2 9

.

3 8
2 9

.

3 5 9 9

.

9 9 9

.

6 0

.

4
9

3 0

.

3 6 3 0

.

1 8 9 9

.

4

3
4

.

2 7 3
3

.

8 4
9 8

.

8

2

.

7 重现性和稳 定性试验 取标准 曲线制备项下

的 苯 甲 酸 溶 液 (27
.
08卜g/ m L ) 及 水 杨 酸 溶 液

(34
.
27林g / m L )

,

分别于 30 1
、

2 7 2 及 3 18n m 波长处测

定吸收值 A 及 D 值
,

计算 么A
。

连续测定 5 次
,

R S D

分别为 0
.
19 % 和 0

.
巧 %

。

两种溶液分别于室温下

0 、

6

、

1 2 h 测定
,

R S D 分别为 0
.
25 % 和 0

.
28 %

。

2

.

8 样品 侧 定 精密吸取样 品液 lm L ,

置 10 0 m L

容量瓶中
,

加乙醇稀释至刻度
,

摇匀
,

备用
。

苯甲酸
:

精密吸取备用液 1
.
sm L ,

置 loo
lnL 容量瓶中

,

加乙醇

稀释至刻度
,

摇匀
,

以 乙 醇为空 白
,

于 301 nm 和 27 2

nm 波长处测定吸收值
,

计算出 么A
,

代人 回归方程
,

即可计算 出浓度
。

水杨酸
:
精密吸取备用液 1

.
2 m L ,

置 25 m L 容量瓶 中
,

加 乙醇稀释至 刻度
,

摇 匀
,

以 乙

醇为空白
,

于 3 18nm 波长处用一阶导数光谱法测定

D 值
,

代人回归方程
,

即可计算出浓度
。

结果见表 3
。

表 3 样品测定结果

批 号
苯 甲酸 水杨酸

表 1 苯 甲酸 回收率试验 结果 (
n =
5)

投人量 测 得量 回收率 平均 回收率 R SD

(卜g/ m l ) ( 林g八
n L ) ( % ) ( % ) ( % )

19
.
5 2 19

.
4 3 99

.
5

20
.
17 2 0

.
3 ! 10 0

.
7

2 1
.
3 5 2 1

.
12 9 8

.
9 99

.
4 2 0

.
80

23
.
86 2 3

.
5 3 9 8

.
6

25
.
6 4 2 5

.
4 9 9 9

.
4

含量 ( 卜到m L )占标示量(% ) 含量( 卜g/ m L) 占标示量(% )

0306()4

030806

0309 16

28
.
89

27
.
42

29
.
26

100
.
3

95
.
2

10 1
.
6一一

2.5水杨酸标准曲线的制备 精称水杨酸0
.
0 61 2 9 ,

按处方比例加人苯甲酸
,

加乙醇使溶解
,

并定量稀释

成含水杨酸 61 2林g/ m L 的溶液
。

再精吸 1
.
0 、

1

.

1

、

1

.

2

、

1

.

3

、

l

.

4 m l

,

分别置 25 m L 容量瓶中
,

加乙 醇稀释

至刻度
,

摇匀
。

以乙醇为空白
,

分别于 3 18nn
l
波长处

用一阶导数光谱法测定 D 值
,

绘制 D 值对浓度 C 的

3 讨论

复方苯甲酸配为临床治疗真菌的常用药物
。

实

验表明
,

一阶导数光谱法可消除苯 甲酸对水杨酸 的

干扰
,

直接测定水杨酸 的含量
。

苯 甲酸可用双波长

倍率系数法测定其含量
。

结果证明
,

两种方法 回收

率
、

重现性均 良好
,

含量测定准确
,

方法简单易行
,

适

用于医 院制剂的快速检验
。
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