
样品各 x份 o分别于同一天及 x§内每天操作测定 o结果见

表 u

3  讨论

样本处理曾采用加磷酸盐缓冲液调 °� o操作和不加缓

冲液计算结果没有明显差异 o故本文样本处理时直接加

≤ �u≤ ū提取 ∀
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药物的紫外百分吸收系数用于 ΗΠΛΧ定量测定的方法探讨

陈忆庭k杭州 vtsssv康恩贝集团有限公司l

摘要  目的 }解决 �°�≤ 定量测定中需要对照品的问题 ∀方法 }对不同的流动相及组成 !比例 !°� !药物性质对记录仪的响应

因子进行研究 ∀结果 }对一定的仪器 !柱子和记录仪而言 o�为一常数 ∀结论 }以药物的紫外百分系数 ∞t h t¦° 可直接进行

�°�≤ 定量测定的方法k≤ � ≥ƒr�∞t h
t¦° ∂ l ∀以本法测定复方新诺明中的 ≥ � � !× � °含量 o与文献方法比较 o两者并无显著性差

异 ∀

关键词  �°�≤ 定量测定 ~百分吸收系数 ~复方新诺明

Τηε ∆ετερµινατιον οφ ∆ρυγσ Χοντεντσ Βψ ΗΠΛΧ Ωιτη Εt%
tχµ

≤«̈ ± ≠¬·¬±ª( Χονβα Γρουπ Λτδ . Χο .vtsssv)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×² §̈·̈µ°¬±̈ §µ∏ª¦²±·̈±·¶¥¼ �°�≤ º¬·« ∞t h
t¦° q ΜΕΤΗΟ∆ :≥·∏§¼·«̈ ¬±©̄∏±¦̈ ²©·«̈ ®¬±§¶oµ¤·¬²o³�

²© °²¥¬̄̈ ³«¤¶̈ ¤±§³µ²³̈µ¬·¬̈¶²©§µ∏ª¶²±·«̈ µ̈¶³²±§©¤¦·²µ¶²©µ̈¦²µ§̈µq Ρ ΕΣΥΛΤΣ :�¬¶¤¦²±¶·¤±·©²µ¤¦̈µ·¤¬±¬±¶·µ∏° ±̈·o¦²̄2

∏°± ¤±§µ̈¦²µ§̈µqΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :⁄µ∏ª¶¦²±·̈±·¦¤± ¥̈ §̈·̈µ°¬±¤·̈§¥¼ �°�≤ º¬·« ∞t h
t¦° §¬µ̈¦·̄¼ qk≤ � ≥ƒr�∞t h

t¦° ∂ l ∀ × «̈ µ̈ ¬¶±²

§¬©©̈ µ̈±¦̈ º«̈ ± §̈·̈µ°¬±¬±ª≥ � � o × � ° ¬± ≥ � � o¦²°³¤µ̈§ º¬·«µ̈©̈ µ̈±¦̈ q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  �°�≤ ⁄̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±o∞t h
t¦° o≥ � �¦²

  由于 �°�≤ 集分离和定量与一体 o灵敏度高 o适用性广 o

不破坏样品等特点 o在药物分析中的应用越来越广 ∀然而 o

�°�≤ 有一致命弱点 o就是以它作分析测定时 o必须要有对

照品作参比 ∀为此色谱工作者作了大量的研究 o但进展甚

微 ∀国内已有人报道了以 ∞t h
t¦°计算定量校正因子 ©o然后再

以内标法测定样品含量的方法≈t 以及以双流动相技术进行

�°�≤定量测定的方法≈u  ∀但是 o双流动相技术比较繁琐 o

而且实际应用中要寻找两种流动相使样品的紫外吸收值相

同也比较困难 ∀本文则提出了一种更为简便 !直接的方法 o

对一定的仪器 !柱子 !记录仪而言 o≤ � ≥ƒr�∞t h
t¦° ∂ o其中 �为

常数 ∀因此 o只要已知样品在流动相中的 ∞t h
t¦° o就可以对药

品进行 �°�≤ 定量测定 ∀方法相当简单 !便利 ∀以本法测定

复方新诺明片中的 ≥ � � !× � °含量 o其结果与内标法无显著

性差异 ∀

1  仪器与设备

仪器 }≥«¬°¤½§∏ � ∂2uyxƒ • ≥³̈ ¦·µ²³«²·²° ·̈̈µ

• ¤·̈µ¶xst �°�≤ °∏°³

• ¤·̈µ¶w{t ×∏±¤¥̄¨ �¥¶²µ¥¤±¦̈ ⁄̈ ·̈¦·²µ

• ¤·̈µ¶�y��±­̈¦·²µ

≤²̄∏°± }• ¤·̈µ¶Λ�²±§¤³¤® ≤t{ v q| ≅ uxs°°

试剂 }均为 � �

样品 }为中国药品生物制品检定所提供的对照品或符合

≤ � q°

2  实验

2 q1  色谱条件对 �的影响 }

以表 t所列的流动相分别配制一定浓度的扑热息痛液 o

按表 t所列的条件分别测定 Κ°¤¬及相应的 � 值 o以比尔 p

郎伯定律求得在最大吸收波长下的 ∞t h t¦° o结果见表 t ∀以

Κ°¤¬为检测波长 o按表 t所列条件测定 ≥值 o并计算得到 �

值 o结果见表 t ∀

2 q2  样品性质对 �的影响 }

以甲醇和水配制 zs }vs为溶剂分别配制一定深度的样
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品液 o分别测定 Κ°¤¬及相应的 � 值 o求得 ∞t h t¦° o以 Κ°¤¬

为检测波长 o按表 u所列条件测定 ≥值 o并计算得到 �值 o结

果见表 u ∀

表 1  色谱条件对 �值的影响k ν � ts oΑ� s qssxl

流  速

k °̄ r°¬±l
流动相 ∞t h

t¦° �kts| °°vr°¬±l

s qx ≤ �v� �2�u� zs }vs {yt t qts{ ? s qtus

s q{ ≤ �v� �2�u� zs }vs {yt t qsz{ ? s qtus

t qs ≤ �v� �2�u� zs }vs {yt t qszz ? s qttt

t qu ≤ �v� �2�u� zs }vs {yt t qs{t ? s qttu

t qx ≤ �v� �2�u� zs }vs {yt t qszw ? s qttu

t qs ≤ �v� �2�u� |s }ts |ty t qsxy ? s qs{s

t qs ≤ �v� �2�u� {s }us {|w t qsxz ? s qs|s

t qs ≤ �v� �2�u� ys }ws {uz t qtsz ? s qttt

t qs ≤ �v� �2�u� xs }xs {tt t qtt{ ? s qtut

t qs ≤ �v� �2�∏©©̈µk°�v qsl zs }vs {u| t qs{w ? s qttu

t qs ≤ �v� �2�∏©©̈µk°�x qslzs }vs {v| t qsvw ? s qtuu

t qs ≤ �v� �2�∏©©̈µk°�z qslzs }vs {u{ t qsws ? s qtt{

t qs ≤ �v� �2�∏©©̈µk°�| qslzs }vs {vw t qsxs ? s qttx

t qs ≤u �x� �2�u� zs }vs {xw t qsus ? s qsxs

t qs ≤u �x� �2�u� zs }vs ttz t qsxw ? s qs{{

缓冲液 }°«²¶³«¤·̈ us° �

紫外测定条件 }速度 }快 ~开始波长 }vxs±° o结束波长 }uss±°

�°�≤ 测定条件 }灵敏度 }s qu� �ƒ≥

表 2  药物性质对 �值的影响k ν � ts oΑ� s qssxl

药物名称 Κ°¤¬ ∞t h
t¦° �kts| °°vr°¬±l

�¦̈·¤°¬±²³«̈ ± uwz {yt t qszw ? s qtvu

�±²¶¬±̈ uw{ wv| s q|{v ? s qtwv

°µ²ª̈¶·¬± uww xt| t qsuu ? s qttt

≤ ©̈¤̄ ¬̈¬± uyu usw t qswy ? s qs||

Α2�¤³«·«²̄ u|w vxv t qsvx ? s qszy

Β2�¤³«·«²̄ uzv vtt t qsts ? s qs||

≥∏̄©¤±¬̄¬¦∏̈ �¦¬§ uw| {xt t qs{s ? s qs|s

≥¬±²°¬± usx zws t qsyx ? s qtsw

⁄¬¦̄²©̈ ±¤¦≥²§¬∏° u{s v|sz t qszw ? s qtuw

紫外测定条件 }扫描速度 }快 ~开始波长 }vxs±° o结束波长 }uss±°

�°�≤ 测定条件 }流动相 } ≤ �v� �2�u� zs }vs 流速 }t qs °̄ r°¬±

灵敏度 }s qu� �ƒ≥

表 3  复方新诺明片含量测定结果k ν � ts oΑ� s qsxl

序号 t u v

成分 ≥ � � × � ° ≥ � � × � ° ≥ � � × � °

内标法
|{ qs

? t qu h

|| qu

? t qw h

tss qu

? t qt h

|{ qv

? s q| h

|z qv

? t qw h

|{ qy

? t q

u h

本法
|{ qz

? t qt h

|| qv

? t qx h

tss q{

? s q| h

|{ qw

? t qs h

|{ qx

? t qx h

|| qs

? t q

u h
ƒ值 t qus t qtx t qw| t quv t qtx t qss

ƒs qsx值 v qt{

2 q3  复方新诺明测定 }

按处方比例制备模似片 ∀取 us片 o精密测定 o求得其平

均片重 o研细 o按文献kvl制备样品液及一定浓度的 ≥ � � !

× � °对照液 o按文献kvl方法测定其含量 ~同时分别测定不

加内标的 ≥ � � !× � ° 对照液于 uws±° 下的 � 值 o并求得

∞t h t√° o以 uws±°为检测波长 o测得样品液的 ≥值 o并按式

≈求得浓度 o将结果换算成相当于标示量的百分比 o结果见

表 v ∀

3  讨论

3 q1  从式 ≈ 可以看出 o�实际上是 ≤ � t h kªr °̄ l ∞t h
t¦° �

t °̄ rª≅ ¦° o∂ � t °̄ oƒ � t qs °̄ r°¬±时的色谱峰面积 o因此不

妨可以暂时将它命名为系统定量校正因子 ∀以表 t和表 u

的结果来看 o对一定的仪器 !记录仪和柱子而言 o�为一常

数 o与其它因素无关 ∀

3 q2  从 �出发 o可以计算得到药物的定量校正因子

©� k≥≥r • ≥lrk≥¬r • ¬l

� ∞t h
t¦°k≥l r∞t h

t¦°k¬l

这就构通了 ∞t h
t¦°与 ©的关系 o并由此可以计算定量校正

因子≈t  ∀

3 q3  从表 3 的结果可以看到 o本法与内标法无显著性差异

kΑ� s qsxl o其精度和准确度完全可以满足药物分析的要求 ∀

3 q4  以式 ≈可以看出 o流速 !检测器波长的精度 !≥的测量方

法 !流动相的配比等因素对结果均有影响 o应注意校正 ∀
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