
精密称取双黄连粉针 vs°ªv份 o分别用 xs h甲醇

溶解 o定容至 tss°̄ o其余操作同加样回收率测定项 o结

果见表 u ∀

表 2  双黄连粉针样品测定结果k°ªΠ°ªoν � vl

绿原酸Πh ΡΣ∆Πh 黄芩苷Πh ΡΣ∆Πh

|zsxtv s qzx t qy ts qyz t qy

|zsyst s qzs u qt tt qv{ u qu

|zs{tz s qzw u qz ts qux t q{

9  讨  论

9 .1  样品中绿原酸的含量相对较低 o约为黄芩苷含量

的 y qx h 左右 o绿原酸的最大吸收波长为 vuy±° ~黄芩

苷的含量相对较高 o在 uzy 和 vtx±° 处有最大吸收 ∀

因此 o选择绿原酸的最大吸收波长 vuy±° 作为检测波

长 o可以提高绿原酸的灵敏度 ∀

9 .2  绿原酸的 �°�≤ 测定 o其流动相有磷酸盐2甲醇

kzxΒuxl !甲醇2水2冰醋酸2三乙醇ktxΒ{xΒtΒs qtl系

统≈u ow  ∀在我们实验中发现流动相采用甲醇2水 k用

ts h磷酸调节 ³� 至 u qzl系统 o绿原酸和黄芩苷峰均与

其它组分离良好 o并且能减少磷酸盐对泵的侵蚀等 o延

长泵的使用寿命 ∀
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盐酸异丙嗪片含量测定方法的改进

李  蓉  郭建新t
k兰州 zvssvs 兰州市药品监督检验所 ~t兰州 zvsswy 兰州市肺科医院l

  中国药典 t||x年版收载方法规定对盐酸异丙嗪片

的含量测定采用紫外分光光度法 o即以 s qt°²̄Π�盐酸

为溶剂 o于 uw|±°波长处测定盐酸异丙嗪溶液ky quxΛªΠ

°̄ l的吸收度 o计算含量 ∀实验中发现 o按中国药典

t||x年版方法配制的盐酸异丙嗪溶液ky quxΛªΠ°̄ l在

室内自然散射光下久置 o可见溶液颜色由无色渐变为

淡红色 ∀有文献资料表明 o苯骈噻嗪类药物分子结构

中的苯骈噻嗪环易被氧化 o产生不同的氧化产物 o有的

氧化产物呈现不同的颜色 ∀因此 o笔者对盐酸异丙嗪

片的含量 o在避光及自然散射光两种条件下 o按中国药

典 t||x年版方法进行了比较测定 o考察了光线对盐酸

异丙嗪片含量测定结果的影响 ∀

1  仪器与试药

�∂2uwst°≤ 分光光度计k日本岛津l ∀盐酸异丙嗪

片为不同厂家市售品 o盐酸为分析纯 ∀

2  结  果

测定结果见表 t和图 t ∀

表 1  光线对盐酸异丙嗪溶液吸收的影响

时间Π«
样品 ´Πy qsvΛª#°̄ p t

棕色瓶内 自然光下 含量下降Πh

样品 µΠy quyΛª#°̄ p t

棕色瓶内 自然光下 含量下降Πh

样品 ¶Πx quvΛª#°̄ p t

棕色瓶内 自然光下 含量下降Πh

s qs s qxvz s qxvz s qxy{ s qxy{ s qwxx s qwxx

s qx s qxvz s qxux   u quv s qxyy s qxxy   u qtt s qwxw s qwwx   u qus

t qs s qxvy s qxtu w qyy s qxy{ s qxwv w qws s qwxx s qwvy w qt{

u qs s qxvz s qxsu y qxu s qxy{ s qxvs y qy| s qwxx s qwuz y qtx

v qs s qxvz s qw{{ s q|t s qxy{ s qxus { qw s qwxx s qwtw | qs

w qs s qxvz s qwz{ tt qs s qxy{ s qxs{ ts qy s qwxx s qws| ts qt

x qs s qxvz s qwx| tw qx s qxy{ s qw|s tv qz s qwxx s qv|y tv qs

y qs s qxvz s qwv| t{ qu s qxy{ s qwy| tz qw s qwxx s qv{u tz qs
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图 1  光线对盐酸异丙嗪溶液吸收光谱的影响

t p棕色瓶内放置 y«~u p白色瓶内放置 y«

由表 t数据可见 o盐酸异丙嗪溶液受室内自然散

射光的影响可部分氧化 o放置 t«含量下降约 w qx h o放

置 y«其含量下降约 tz qx h ∀并且 o由图 t 看到 o溶液

在自然光下放置后 o吸收光谱与避光放置后溶液的吸

收光谱相比也有一定变化 ∀其在 uw|±°波长处吸收度

降低 o而在 ut|±° 及 uzv±° 波长附近吸收度增大 ∀而

溶液置于棕色瓶中 y«o其吸收光谱未发生变化 o且含量

保持稳定 ∀

3  讨  论

关于盐酸异丙嗪片的含量测定 o近年出版的美国

药典采用钯离子比色法 o日本药典对其原料采用非水

滴定法 ∀与之相比 o中国药典所载方法具有耗费试剂

少 o操作简便等优点 o但却存在待测溶液易于氧化使测

定结果偏低的缺点 ∀为了保证测定结果的准确性 o笔

者建议 o将中国药典中盐酸异丙嗪片含量测定项下全

部过程改为避光操作 ∀

收稿日期 }t||{ p s{ p ts

紫外分光光度法测定抗风湿灵片的含量

陶学舜  陈时骅t
k无锡 utwsut 无锡市药品检验所 ~t无锡 utwswt 无锡市医药研究所l

  抗风湿灵片为非甾体抗炎药 o主药为 �2kv2氯苯l

邻氨基苯甲酸 o具有类似激素作用 ∀临床上用于治疗

类风湿性关节炎及风湿性关节炎 ∀抗风湿灵片的含量

测定方法收载在江苏省药品标准kt|zz年版l中 o是采

用以中性乙醇为溶媒的酸碱滴定法 ∀本文试用紫外分

光光度法测定抗风湿灵片的含量 o方法简便易行 ∀

1  仪器与试药

岛津 �∂2uys ~岛津 �∂2utss ~上海 zxus ~上海 �∂2

zxx� ~上海 zxt型紫外分光光度计 ∀

抗风湿灵对照品k反复精制 o含量 || q{z h l ~抗风

湿灵k厦门二药厂l ~乙醇k分析纯l ∀

2  测定条件选择

2 .1  紫外吸收光谱  取抗风湿灵对照品适量 o用乙醇

稀释成约 xΛªΠ°̄ 的溶液 o以乙醇为空白 o照分光光度法

在 uus ∗ vys±°之间扫描 o于 u|t qw±°的波长处有最大

吸收 o故选择 u|t qw±°为测定波长 ∀

2 .2  线性关系  精密称取抗风湿灵对照品k经 tsx ε

干燥至恒重l适量 o用乙醇制成 zxΛªΠ°̄ 溶液后 o用滴定

管精密放取该溶液 y oz o{ o| ots ott otu和 tv°̄ 分别置

于 {个 tss°̄ 量瓶中 o加乙醇至刻度 o摇匀 o在 u|t±°波

长处测定吸收度 ∀结果表明 o在 w qxs ∗ | qzxΛªΠ°̄ 范围

内吸收度与浓度呈现良好的线性关系 ∀其回归方程

为 }χ � tx q{|Αp s qyt oρ� s q|||{ ∀

2 .3  稳定性实验  将浓度为 w qx和 | qsΛªΠ°̄ u种抗风

湿灵乙醇溶液 o分别放置 w和 y«后测定 o其吸收度基本

上无变化 ∀

2 .4  吸收系数k∞
t h
t¦°l的测定  精密称取抗风湿灵对照

品k经 tsx ε 干燥至恒重l适量 o加乙醇配制成 | qs 和

w qxΛªΠ°̄ u 种溶液 o用 x 台不同型号的分光光度计在

u|t±°波长处测定吸收度并计算 o经统计分析 o吸收系

数k∞
t h
t¦°l为 y{s q| oΡΣ∆ 为 s quz h k ν � xl ∀

2 .5  回收率试验  按抗风湿灵片生产工艺处方 o分别

配制 z批抗风湿灵片 o充分混匀后 o精密称取适量k约

相当于抗风湿灵 ws°ªl置 tss°̄ 量瓶中 o加乙醇适量 o

振摇使抗风湿灵溶解后 o再加乙醇至刻度 o摇匀 o滤过 o

精密量取续滤液 u°̄ 置 tss°̄ 量瓶中 o用乙醇稀释至刻

度 o摇匀 o照分光光光度法在 u|t±° 波长处测定吸收

度 o按 ≤tv �ts �u�≤¯的吸收系数k∞t h
t¦°ly{s q|计算即得 ∀

测得回收率平均值为 || q|s h oΡΣ∆ � s qxx h o见表 t ∀

表 1  抗风湿灵加样回收率试验

编  号
加样量

ΠΛªΠ°̄

回收量

ΠΛªΠ°̄

回收率

Πh

平均回收

率Πh
ΡΣ∆Πh

t { qvt { qu|   || qzy

u { qv{ { qws tss quw

v z qzv z qzy tss qv|

w y qvx y qvw || q{w || q|s s qxx

x y qtu y qtx tss qw|

y | qzt | qys |{ q{z

z | qyw | qyt || qy|

3  样品的含量测定
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