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� 加样回收率试验 分别精密量取对照品溶液

�
�

� �
�

�
、

�
�

� 和 �
�

� � � 各 � 份
,

置 �� � � 量瓶 中
,

分

别加人格列齐特 �
�

�� �
,

按 �
�

�
�

� 测定方法进行测

定
,

结果平均 回收率为 � �
�

�� �
,

� �� 二 �
�

� � �。 二

� �
。

表 � 样品中 ��牙残留� 测定结果

批号 � � 三量 �� � � �

� � �� � � � �

� � � � ! � !

� � � � ! � �

�
�

� �

�
�

� �

�
�

� �

� 讨论

�
�

� 本法为微量检查法
,

长时间测定溶液 中高浓

度的格列齐特和其他大分子物质对 电极有钝化作

用
,

应及时清洗
,

保持电极的灵敏
。

�
�

� 样品溶液经过 固相萃取 �分子筛 �后
,

可 以除

去格列齐特和其他大分子物质
,

其测定结果与本法

一致
,

色谱图见图 �
。

一 一一一一 一
� � � 上�

一
一一上 � � �

‘

一� 一 � 口‘ � � � � � � �一

�

图 � 对照 品及样品中亚硝酸盐色谱 图

�
一

对照品 � �
一

样 品

�
�

� 精密度试验 取本品 �批号
� � � �� � � ��  � 份

,

按 �
�

�
�

� 项测得 � �� 二 �
�

�� �
。

�
�

� 最低检测 浓度 信噪比为 �
�

� 时
,

最低检测

浓度为 �
,

�� 卜� � � �
。

�
�

� 样品 测 定 结果 按 �
�

� 项的色谱条件
,

理论

板数按 � �犷峰计算应不低于 � � � �
,

� � �

峰与其他

峰的分离度应符合要求
。

精密称取格列齐特 �
�

� �
,

按 �
�

�
�

� 项制成样品

溶液
,

另取对照品溶液 ��� 分别进样分析
,

计算样品

中 � � � 的残留量
,

结果见表 �
。

� � � �
� ���

图 � 样品萃取后亚硝酸盐色谱 图

�
�

� 流动相 � � 对峰形的影响 用 � � 值 � 的流动

相测定
,

结果 � �于峰有拖尾
,

用 � � 值 � 一 � 的流动

相测定
,

结果 � �歹峰前移
,

影响分离效果
。

�� 为 �
�

� 时
,

分离效果好
,

峰形理想
。
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三元络合物比色法测定复方苦参洗剂中小聚碱的含量

龙 小华
,

厉 辉
,

黄 嵘�长沙市第 四 医院
,

湖南 长沙 � � � � ���

摘要 目的 � 建立 三元络合物 比 色法 测定复方 苦参洗 剂 中小栗碱的含量
,

为制剂 质量控制提供依据
。

方法 �

小栗碱在 � � 值为 �
�

� 的溶液 中
,

可与 澳酚蓝
、

奎宁形 成三元络合物
,

经氯仿提取
,

在 � �� � � 波长 处测定吸

收度
。

结果 � 小栗碱在 �
�

� 一 � � � � � 范围有 良好的 线性关 系�
� � �

�

�� � ��
,

平均 回收率为 ��
�

�� �
,

� � 为

�
�

�� �
。

结论 � 本方法准确
,

灵敏度好
,

可 用于复方苦参洗剂等 中药制 剂 中小栗碱的含量测 定
。

关键词 复方苦参洗 剂 �,�
、

栗碱 � 三元络合物比 色法 �含量 测定
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复方苦参洗剂系我院研制的中药制剂
,

由苦参
、

黄柏
、

蛇床子
、

地肤子
、

艾叶等生药组成
,

具有清热解

毒
、

燥湿祛风
、

杀虫止痒之功效
,

临床用于多种皮炎

及妇科感染
。

本 品主药苦参
、

黄柏的有效成分分别

为苦参碱
、

小聚碱等多种生物碱川
,

据文献报道〔’〕 ,

小聚碱在 pH 值为 6
.
7 的溶液中

,

可与澳酚蓝
、

奎宁

形成三元络合物
,

经氯仿提取
,

在 610
nm 波长处有

最大吸收
,

本试验建立 了三元络合物 比色法测定复

方苦参洗剂中小璧碱的含量
,

专属性强
,

灵敏度高
,

样品中其它成分无干扰
,

现报道如下
。

1 试剂与仪器

1
.
1 试剂 盐酸小璧碱对照品(071 3

一

99
0 6 中国药

品生物制 品检 定 所 提 供 );复 方 苦 参 洗剂 ( 批 号

200302 18 ,

2 0 0 3 0 2 2 9

,

2 0 0 3 0 3 2 1

,

本院 自制 )
;其 他试

剂均为分析纯
。

1

.

2 仪 器 U V
一

Z1 02
P C S 紫外分光光 度计 (上 海

尤尼柯 ) ;B S
一

2 1 0 5 电子分析天平 (德 国赛 多利斯 );

Z F 一

3 3 0 0 D 超声波清洗器 (上海能必信 )
。

2 方法与结果

2
.
1 试液与标准溶液 的配制

2
.
1
.
1 磷酸盐缓 冲液 取 0

.
Zm ol / L 磷酸二氢钾

溶液 50m L
,

加 0
.
Zm ol/L 氢氧化钠溶液 22 m L ,

加水

至 200 m L 并调节 pH 值至 6
.
7 。

2

.

1

.

2 0

.

O o l m
o
l / L 澳酚蓝缓冲溶液 (B P B ) 精

密称取澳酚蓝 68 m g
,

置 10 Om L 量瓶中
,

加 0
.
Z m ol /

L 氢氧化钠 12 m L 使溶
,

加 0
.
Z m oF L 磷酸二氢钾溶

液 25 m L
,

加 水 至 刻 度
,

移 至分 液漏 斗
,

加 氯 仿

20m L ,

振摇 sm in
,

分取水层
。

2

.

1

.

3 0

.

0 0 l m
o
l / L 奎宁标准溶液 (Q U N ) 精密

称取硫酸奎宁 33 m g
,

加 5% 碳酸钠溶液 sm L 使溶
,

水浴蒸干
,

加无水乙醇 30 m L
,

过滤
,

用乙醇洗涤滤器

3 次
,

合并洗液滤液
,

加无水乙醇至 loo m L
。

2

.

1

.

4 0

.

0 0 0 2 5 m
o
l / L 小璧碱标准溶液 (B B R )

取 10 5℃ 干燥 sh 的盐 酸 小 聚碱 对 照 品 (含量 为

98
.
14 % )

,

精密称取 3
.
10 m g

,

加 5% 碳酸钠溶液 sm L

使溶
,

水浴蒸干
,

干燥
,

冷后精密加人无水乙醇 25 m L

使溶
,

过 滤
,

密塞备 用 (按小 粟碱计
,

c
二 0

.
1 m g /

m L )

。

2

.

2 标准曲线的绘制 与稳定性试验 量取磷酸盐

缓冲液 (pH 值 6
.
7 )sm L 6 份分别置锥形瓶中

,

分别

精密加人 B P B 与 QU N 溶液各 1m L
,

再分别精密加人

BB R 标准液 0
、

0

.

2

、

0

.

4

、

0

.

6

、

0

.

8

、

l

.

o m L

,

精密加人

氯仿 25 m L
,

精密称定后超声波处理 10 m in
,

放冷
,

精

密称定并用 氯仿补充减失 的重量
,

分取氯仿层
,

加

0
.
2 9 无水硫酸钠

,

振摇
,

取上清液
,

在 500
一 7

00

n m

波长范围内扫描
,

得光谱 图 ;以 未加 B B R 标准液 同

法处理 的氯仿 为空 白
,

取扫描 所得最 大吸 收峰值

(610nm )为测定波 长
,

分别测 定吸收度
,

并 以浓度

(按小聚碱计 )对吸收度作线性 回归
,

得标准曲线方

程
: A = o l82 4 C 一 0

.
0 0 3 5 (

r = 0
.
9 9 9 9 )

,

线性范

围
:0
.
8 一 4 m g / L

。

取上述各梯度溶液于 lh ,

Z h 后再分别测定吸

收度
,

结果表明检测液 Zh 内吸收度基本无变化
。

2

.

3 样品 中的小 栗碱含量测 定 精密量取复方苦

参洗剂 lm L
,

加人 5% 碳酸钠溶液 sm L
,

水浴蒸干
,

加

氯仿 20 m L
,

超声波处理 10 m in
,

过滤
,

蒸干
,

残渣用无

水乙醇溶解
,

并稀释至 20 m L
。

精密量取稀释液 lm L

置锥形瓶中
,

加磷酸盐缓冲液 (pH 值 6
.
7)sm L

,

再精

密加入 B PB 与 Q U N 溶液各 lm L
、

氯仿 20m L
,

照
“
2

2
”

自
“

精密称定后超声波处理
, · ·

⋯
”

起同法操作
,

在

610 nm 波长处测定吸收度
,

代入回归方程计算即得
。

同法处理的空白制剂(缺黄柏 )在此波长处无吸收
。

2

.

4 回 收 率试 验 精 密 量取 已 知 小璧 碱 含 量

(1
.
lm g/ m L )的复方苦参洗剂 0

.
7 m L 3 份

,

精密加

人 0
.
lm g / m L 的小璧碱标准溶液 5

.
5 、

3

.

3

、

1

.

1

m L

,

按
“
2

.

3
”

自
“

加 5% 碳酸钠溶液 sm L ⋯⋯
”

起
,

分别同法 操作
,

测定 小 粟碱 含 量
,

计 算 回收 率
、

R S D

,

结果见表 l
。



表 1 小果碱含量测定回收率试验 《
n =
3)

本底量 加人量 理论值 测得值 回收率 平均回 收率 RSD

(m g) (m g ) (m 此) ( m g ) ( % ) ( % ) ( % )

0
.
7 7 0

.
5 5 1

.
3 2 1

.
3 0 1 5 9 8

.
6 0

7 7 0
.
3 3 1

.
1 0 1

.
0 9 7 6 9 9

.
7 8 9 8

.
6 5 1

.
1 2

0
.
7 7 0

.
1 1 0

.
8 8 0

.
8 5 8 6 9 7

.
5 7

3 讨论

嗅酚蓝为二元弱酸
,

介质 pH 值为 3
.
8 时解离成

BPB
一 ’ ,

可 与某些生物碱形成离子对
,

其氯仿提取液

在 400 一 4 2 0 n m 波长范围内有最大吸收
,

虽可用于含

量测定但选择性差
。

嗅酚蓝在 pH 值为 6
.
7 的介质

中解离成 BPB
一 ’ ,

只有嗅酚蓝和某些季钱碱如小聚

碱存在时不能被有机相提取
,

加入奎宁后才能形成

稳定的三元络合物
,

并容易被氯仿提取
,

超声处理一

次即可提取完全
,

在 610 n m 波长处有强烈吸收
。

其

它共存的非季钱碱类生物碱如苦参碱在此介质中难

以形成离子对
,

也不能形成三元络合物
,

故不干扰小

梁碱的含量测定
。

参考文献 :
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.
中药化学 「M ]

.
上海

:
上海科学技术出版社
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1 4 2

.

【2 ] 安登魁 药物分析 〔M 〕
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济南
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济南 出版社

,

19
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:
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紫外分光光度法测定樟脑霜 中樟脑的含量

沈丽萍
,

邓筱华
,

王 建(上海市浦东新区人 民医院药剂科
,

上海 201 2 00)

摘要 目的 :建立樟脑 霜中樟脑 的含量测 定方法
。

方法 :采用紫外分光光度法
,

以 (2 89
土 l )

n m 波长 处测定制

剂 中樟脑 的含量
。

结果 :樟脑含量在 1
.
28 一 3

.

84
m g / m L 的浓度范 围内

,

呈 良好的 线性关 系(
: 二 0

.

99
9

9)

,

平

均回收率 101
.
7 士 0

.
4 %

,

R S D 为 0
.
4 %

。

结论 :本法 简单
、

准确
,

能 够排除制 剂 中基质的 干扰
,

可 用 于樟脑霜

质量控制
。

关键词 紫外分光光度法 ;樟脑 霜 ;樟脑
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T h e d e te e tion w a ve le n gth w a s ( 2 8 9
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R e s u lts : T h e r e w a s

a g o o d li n e a r re la t io n b e t w e e n e a m p h o r e o n te n t a n d A b s in th e r a n g e o f 1
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2 8 一

3
.
8 4 m 酬m L

.
T he average re eove叮 w as lo l
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7 % w ith

R SD of 0
.
4 %
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樟脑霜为皮肤刺激药
,

具有止痒
,

润肤作用
,

通

常用于痉痒症
。

在中华人民共和国药典 2000 版 (二

部 )
、

中国医院制剂规范 (第 2 版 )及上海市 医院制

剂手册 (第 3 版 )中
,

只对樟脑进行鉴别
,

没有含量测

定的方法
。

作为医院的 自制制剂
,

为了进行质量控

制
,

确保病人用药安全有效
,

我们利用紫外分光光度

法
,

对其有效成分樟脑的含量测定方法进行了考察
。

其处方组成为
:
樟 脑 40 9

,

十八 醇 50 9
,

硬 脂酸

1009 ,

凡士林 50 9
,

石蜡油 150 9 ;甘油 100 9 ,

十二烷基

硫酸钠 39
,

三乙 醇胺 Zm L
,

经苯 乙醋 19 ,

水适量
,

共

制成 1 000 9
00
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1 仪器与试药

u v 一

2 4
01 型紫外分光光度计 (日本岛津 );电子

天平 (梅特勒
一

托利 AE 24 O ) ;樟脑 (苏州合成化工有

限公司
,

批号 020906 ) ;轻苯 乙醋 (广 东台山新宇制

药
,

批号 0 2100 1)
,

9 5 % 乙醇为分析纯
。

2 方法与结果

2
.
1 测定 波长的选择

2
.
1
.
1 樟脑 取樟脑约 0

.
2 9 (干燥器 内放置 24 h)

精密称定
,

用适量的 95 % 乙醇溶解并转移至 ro o m L

量瓶中
,

加 95 % 乙醇至刻度
,

振摇
,

含量为 Zm g/ m L
。

2

.

1

.

2 基质 取基质约 5 9
,

精密称定
,

至 50m L 的


