
sz°¬± o分离度为 ul o即该系统基本已能分离 � �× 生产

过程中可能带入的杂质 o其最低检测限为 ts±ª∀同时

将 � �× 用酸 !碱和氧化破坏后 o其降解产物能与主峰基

线分离 o即该系统也能控制 � �× 及注射液在生产贮藏

中的降解产物 ∀由此可知 o该系统检测有关物质的适

用性良好 ∀

2 q3  经对 � 厂近几年的 t|批 � �× 原料的考察 o以峰

面积归一化法计 o有关物质仅一批为 s qtx h o其余均小

于 s qt h ∀与以药典方法结果基本一致 ~而 � 厂 � �×

原料的留样考察三批结果为 s qy h ∗ s q| h o提示 � 厂

的原料生产工艺已较成熟 o而 �厂有待于进一步改进 ∀

2 q4  从表 t结果看 o注射液杂质总量较多 o说明该产品

处方工艺有待于进一步完善 o同时提示在该质量标准

中有必要增加有关物质检查项 o以保证药品质量的控

制 ∀
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复合维生素 Β片中维生素 Β2 含量测定方法的探讨

郦  玲k天台 vtzuss 浙江天台县药检所l

  复合维生素 �片为维生素类药 o临床主要用于因

缺乏维生素 �类所致的各种疾患的辅助治疗 ∀笔者在

实验中发现 o卫生部标准k化学药品及制剂l第一册关

于复合维生素 �片中维生素 �u 含量测定方法不够完

善 o用该法测得的维生素 �u 含量不稳定 o结果难以统

一 ∀笔者对该方法进行改进 !完善 o现将结果报告如

下 ∀

1  仪器与试药

zxus紫外分光光度计k上海分析仪器厂l o电热恒

温水浴锅 �≠vt2stk绍兴柯桥医疗器械厂l ∀

复合维生素 �片k安徽精方药业有限公司l o冰醋

酸 !氢氧化钠均为分析纯 ∀

2  实验条件的选择

2 q1  实验方法

避光操作 ∀取样品 us片 o精密称定 o研细 o精密称

取粉末适量k约相当于维生素 �u x°ªl o置 xss°̄ 量瓶

中 o加冰醋酸 u qx°̄ 与水 xs°̄ o分别置 ys ε o{s ε o

tss ε 水浴中加热 vs oys otus°¬± o并时时振摇使维生素

�u溶解 ∀自/加水适量0起 o按卫生部标准k化学药品及

制剂l第一册方法操作 ∀

2 q2  样品的配制

精密称取维生素 �u适量 o按复合维生素 �片处方

定量配制成含维生素 �u t qyv h的模拟样品 ∀

在各条件下 o样品中维生素 �u含量测定结果见表

t ∀

2 q3  重复性试验

在 ys ε 水浴中溶解 ys°¬± o对同一批样品重复测定

表 1  维生素 �u含量测定r ν � v

水浴时间r°¬±

平均含量r h

水浴温度

ys ε {s ε tss ε

vs 未完全溶解 t qzy t q{v

ys t qyu t q{t t q|s

tus t qy| t q{w t q|{

图 1  样品吸收图谱

t p ys ε ys°¬± ~u p ys ε tus°¬± ~v p {s vs°¬± ~w p {s ε ys°¬± ~

x p {s ε tus°¬± ~y p tss ε vs°¬± ~z p tss ε ys°¬± ~{ p tss ε

tus°¬±
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x次 o维生素 �uk h l分别为 t qyt ot qyv ot qyu ot qyu 和

t qyv oΡΣ∆ 为 s qxv h ∀

3  讨  论

3 q1  复合维生素 �片组成成分复杂 o干扰因素多 o在

tss ε 水浴中溶解时 o其它组分同时分解 o生成一些杂

质 o干扰吸收峰 o使测得的吸收度增大 o影响维生素 �u

含量测定结果的准确性 ∀

3 q2  经对含量测定结果的分析 o及对各测定条件下样

品吸收图谱的比较 o笔者认为卫生部标准k化学药品及

制剂l第一册有关维生素 �片中维生素 �u含量测定方

法/置水浴中加热0应改为/置 ys ε 水浴中加热 ys°¬±0 ∀
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紫外灯下拍摄薄层色谱照片的方法

曾茂法k临海 vtzsss 浙江台州市药检所l

  在新药申报资料中 o薄层色谱要报实物照片≈t  ∀

在紫外灯下拍摄薄层色谱照片与日光或灯光下的拍摄

方法有些差异 o难度较大 o但只要掌握有关辅助器材的

选用原理及拍摄技巧 o用一般相机即可拍摄出色彩真

实的照片 o还原实验结果 o本文笔者就此谈一些体会 o

供同行参考 ∀

1  滤色镜的选择

1 q1  原理简介  拍摄照片时 o当光源的色温与胶卷的

色温匹配时 o色彩能得到真实还原≈u  o否则就应选择合

适的滤色镜来升高或降低光源的色温使两者匹配 ∀胶

卷按色温不同可分为日光型和灯光型 o宜分别在kxwss

? tussl�与kvuss ? zssl�内使用 ∀常用来升高色温

的滤色镜有柯达雷登 {s系列和 {u系列 o前者升高幅度

较大 o后一系列用来小幅度升高色温 ~常用来降低色温

的滤色镜有雷登 {x 系列和 {t 系列 o前者降低幅度较

大 o后者较小 ∀各种光源的色温以及各系列滤色镜转

换色温的范围可查阅有关书籍 o限于篇幅这里不作详

述 ∀

1 q2  紫外光下拍摄时滤色镜与胶卷选择  紫外光灯

蓝紫成份较重 o色温较高≈v  o宜选用日光型胶片 o但光

源色温仍偏高 o应选用可降低色温的滤色镜 o如前所述

的雷登 {x系列 o该系列有 {x� !{x�与 {x≤ 三种 o不同

实验室所用光源设备不同 o应由拍出照片的色彩效果

决定选用哪一种最佳 o如照片色彩偏蓝 o说明光源色温

还偏高 ~如偏红 o则说明光源色温偏低 ∀

2  其它辅助设备的选择

2 q1  近摄镜  为使实物在拍出的照片中所占比例适

宜 o有时要用到近摄镜 ∀

2 q2  偏振镜与 �∂ 镜  前者可消除反射光影响 o使用

时需不断转动 o后者可滤掉紫外线 ∀必要时可按需选

用 ∀

3  曝光方法与时间的确定

紫外光下拍摄薄层照片 o要在暗室中进行 o可将薄

层板放在二盏紫外光灯的中间 o使薄层板各个位置所

照光线均匀 o采用自动曝光 o曝光时间与光源强弱以及

选用的辅助设备有关 o例如 }不同滤色镜与偏振镜有不

同的阻光率 o应根据阻光率的大小相应增加曝光时间 ∀

一般曝光时间可在 x ∗ vs秒之间选择 o最佳时间要由实

验结果确定 ∀

4  小结与体会

4 q1  综上所述 o紫外光下拍摄薄层照片的要点为 }≠

选用 {x系列滤色镜 o必要时宜同时选用偏振镜与 �∂

镜 ~� 必要时选用近摄镜 ~≈ 调焦 ~…选择最佳曝光时

间 ~ 在暗室中用快门线拍摄 ∀此外 o拍摄前要在合适

的纸片上写好所拍实物的有关说明和样品编号 ∀

4 q2  照片的质量不但与拍摄条件有关 o与冲洗和扩印

条件同样有关 o对于非摄影专业人员 o往往不注意后

者 ∀建议当将胶卷送照相馆冲洗时 o应了解冲洗条件 o

便于纠正拍摄条件 o有时还可作适当的校正以改善照

片质量 ∀

4 q3  按本文方法 o用普通相机 o加上上述的一些辅助

器材 o笔者在工作中多次拍出符合要求的照片 ∀
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