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结果表明
,

两种方法测定的结果是一致

的 �� � �
�

� � �
。

五
、

结论与讨论

�
�

经试验
,

四苯硼钠在 � � �
�

� 的酸性溶

液中与山蓑若碱生成的沉淀颗粒较大
,

易于

过滤且按 � � � 比例定量进行
。

�
�

在样品溶液中加入四苯硼钠液后
,

立

即测定
,

或放置 �
�

�
、

�
、

�� 后测定所得结奥一

致
。

�
�

片剂
、

注射液 中所加辅料
,

添加剂不

干扰测定
。

�
�

四苯硼钠液不够稳定
,

温度高
,

酸度

大均 易分解
,

故采用 回滴法并做空白校正以

消除误差
。

�
�

本法简便
、

快速
、

准确
,

有 良好的重现

性
,

测定结果与药品标准法较一致
,

可用于山

食若碱 片及盐酸山 夏若碱注射液的含量测

定
。
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紫外分光光度法直接测定复方苯甲酸配 �怀氏配 �

中水杨酸和苯甲酸各自的含量

上海市虹 口 区药品检验所 �上海 � � � � �” 周大 中

摘要 本文采用双波长法
�

经过歌学运算
,

只须测定两个波长 处的吸收值
,

代入算式
,

即可直接得出复

方苯甲酸配中水杨酸及苯甲酸各 自的含量
,

结果满意
。

此法较现使用的测
“

总酸量
”
法更为准确

、

可靠
。

关银词 直接测定 复方苯甲酸盯 水杨酸 苯甲酸

�� �
·

� 苯甲酸醇溶液的吸收光谱

取苯 甲酸适量
,

用 ��  乙醉溶解并配制

成 �
�

� � � �的溶液
,

照分光光度法
,

在 � �� 一

� � �� � 范围内 自动扫描
,

在 �� ��� 处有最小

吸收
�

在 � � � � � 处有最大吸收
,

在 � ��� � 处

无吸收 �附图 �
。
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喊�八

中国医院制剂规范 �� �简称
“

规范
”
� 和一

些省市医院制剂手册�� 中均收载了复方苯甲

酸配 �怀氏面 �
,

但其含量测定均为测定
“

总酸

量
” ,

而未能将苯甲酸和水杨酸各 自的含量分

别测出
。

笔者试用双波长法
,

经过数学运算
,

只须测定两个波长处的吸收值
,

代入算式即

可直接算出复方苯甲酸配中水杨酸及苯甲酸

各 自的含量
,

结果满意 现介绍如
一

「
�

� 仪器和材料

紫 外分光光度计 �岛津 � �一 �� � �
,

水杨

酸 �分析 纯 �
,

苯 甲酸 �分析 纯 �
,

乙醇 � 分析

纯 �
。

� 测定条件的选择
�

�

� 溶液的配制及吸收光语

�
�

�
�

� 水杨酸醇溶液的吸收光谱

取水杨酸适量
,

用 ��  乙醉溶解并配制

成 。
�

� �� 纬的溶液
,

照分光光度法
,

在 � �。一

� � � � � 范围内 自动扫描
,

在 � � � 处有最小吸

收 �波谷 �
,

在 � ��� � 处有最大吸收 �附图 �
。

、 �

�石口 , ” 乡和 无”加

附图 复方苯甲酸吸收光语

水杨酸醉溶液

� 苯甲酸醉溶液
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�

� 浏定波长的选择及 ,�� 试情况

根据有关文献�� 
,

分别配制不同浓度的

水杨酸
,

苯 甲酸的 ��  醇溶液
,

在 � �� 。。 处

测定水杨酸的吸收值
,

在 �� � � 口 处测定水杨

酸及苯 甲酸的吸收值
,

然后进行线性回归
。

��
�

么 � 水 杨酸 的 ��  乙 醇溶 液 在

� � �� � 处
,

在 浓度为 �
�

�一 �
�

�� � � �� �� � 范

围内
,

得
�

� 水 � 。� � � �
�

� � �� 一 �
�

� � � � 一 �

� “ �
�

� �� � �� �

�� �� � 水 杨 酸 的 �� � 乙 醇 溶液 在

� � � � � 处
,

在浓度为 �
�

�
一

�
·

� � � � �� � � �范 围

内
,

得
�

� 水�。。� � �
�

� �� � �  � �
�

� � � � 一 �

�
� �

�

� � � � �� �

�� �� � 苯 甲酸 的 �� � 乙 醇 溶液 在

� � �� 。 处
,

在浓度为 �
�

� 一 �
�

� � � � �� � � � 范

围内
,

得
�

�� 回收率试验

� 笨 � �
俪 � �

�
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�
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�
�
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�
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及式 �� �

、
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、
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·
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� �
�

� � �  � �

� 水 � � � � � �
�

� � �� 一 �
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表 1 复方苯甲酸回 收率试验结果

加入量 测出量 稀释 100 回收率
苯甲酸

0.4074

0 。

4 1 3 0

0

.

4 0 6 8

0

。

4 0 3
8

0

.

4 0 3 6

水杨酸

0.2126

0。 2 1 4 2

0

。

2 6 8 0

0

.

2 0 1 2

0

。

2 2 2 0

苯甲酸

0
.
4065

0
.
4135

0
。

4 0 6 2

0

.

4 0 4 5

0

.

4 3 0 6

水杨酸
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0.2000
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苯甲酸
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100.12

99。 8
5

1 0 0

.

1
7
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.

0 0

9 9

.

9 8

0

.

1 7

水杨酸

99.70
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.

9 6

9 9

。

4 0

9 9

.

5 9

9 9

.

8 2

0

.
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本法与
“
规范

”

法的比较

取不同批号之该制剂
,

用本法及
“

规范
”

法测定
,

其结果按标示量表示见表 2
。

表 2 紫外法与规范法的比较

编号
紫外法 规范法

水杨酸纬 苯甲酸外 总酸量% 总酸t 肠
相差

1 99.35 101.30 100.7 100.8 十0
.
1

2 104
.
56 106

.
13 10 5

.
6 10 5

.
4 一 0

.
2

3 9 7
.
74 100

.
17 99

.
4 2 99

.
07 一 0

.
3

4 10 0
.
34 97

.
2 8 98

.
2 2 98

.
0 1 一 0

.
2

5 98
.
73 97

.
22 9 7

.
68 9 7

.
66 0
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根据式 (l) 及式 (4) 分别测定复方苯甲酸

配中水杨酸及苯甲酸各自的含量
、

方法简单
、

结果满意
,

本法 比现使用的
“

规范
”

法结 果更

为准确
、

可靠
。
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差示脉冲极谱法测定硝普钠含量的改进

第二军医大学药学院(上海 200433) 蒋长敏 季束清

硝普钠 (so di
u m Ni tro pru ss id

e )是 一种 氯化银电极为参比电极
,

铂电极为辅助电极
。

速效
、

强效而作用短暂的扩血管药物
,

主要用 状态选择
:
电流灵敏度 2X I『

,
A / m

v
,

于治疗高血压危象及急性心力衰竭等
。

硝普 脉冲间隔 3S
,

衰减增益 2
.
5 ,

扫描速度 Zm v/

钠 口服无效
,

临床上多以静脉滴注给药
,

但其
s ,

脉冲振幅 50 m
v ,

扫描范围 。
.
1一0

.
6m v

,

补

水溶液极不稳定
,

见光易分解
。

硝普钠定量分 偿 一1
。

析
,

国 内主 要 采 用 电 位 法〔卜2]
、

分 光 光 度 2
.
方法

法
〔3一习等

。

本文参照国外文献
[5 一 7〕,

采用国产 取适量样液 于 10 ml 容 量瓶 中
,

加 入适

差示脉冲极谱仪测定硝普钠溶液含量
,

灵敏 量 H C1 0
‘

及 K
4
Fe (C N )

。

储备液
,

加水 至刻

度高
,

专一性好
。

度 混匀
,

使 溶液中 H CI O
.
浓度为 IM

,

K.

F
e

一
、

仪器与试剂 (C N )
‘

浓度为 lm g /ml
。

将此液转移至测量

F一78 脉冲极谱分析仪 (复旦科教仪器 池中
,

通氮气 10 m in 除尽氧气
,

扫描测定
。

操

厂 );L 23 一204 函数记录仪 (上海 大华仪表 作过程中注意避光
。

厂 );氮气 (9 9
.
99 % ) ;高抓酸 (A R )

;
硝普钠 三

、

方法学评价

(A R );亚铁氰化钾 (A R )
。

1

.

标准 曲线 精称硝普钠 0
.
129 ,

配成

二
、

实验条件和方法 100m l储备液
,

到 0
.
Zml 稀释至 loo ml

,

分别

1
.
实验条件 取该液 l~ sm l至 10 ml 容量 瓶中

,

按上述方

三电报体系
:
滴汞 电极为工作电极

,

银/ 法配成标准溶液
,

测定结果见表 l
。

衣 1 SN P 溶液标准 曲线

浓度(、/d ) 。: : 3 9 一 。

书盯
’

卜

二认
,

’
.-

’

。
.

氛 二
·

,

户一: ,
,

飞.’’is 沐
’

一 1
.
673

·

1

.

自12

峰高(m
v ) 2

.65 4.50 6.47 8
.39 1 一 3 3 1 2

.
4 9 1 4

.
4 4 1 6

.
2 6

以峰高对浓度回归分析
:Y 一 0. 59 36 +

8
.
2242C r= 0

.
9998

可见
,

在 0
.
2~ 2拌g / m l 浓度范围内线性

关系良好
。

2

.

方法回 收 率 在 已知硝普钠浓度 的

溶液中加入标准溶液
,

按上述方法测定
,

其方

法回收率见表 2
。

3

.

精密走试脸

(1) 单点多次扫描 取标准溶液按上述

方法测定
,

重复扫描 5 次
,

结果见表 3
。

(2 )天 内精密度 取标准溶液
,

在 24h 内

重复测定 5 次
,

结果见表 4
。

( 3) 天间精密度 取标准溶液 2份
,

避光

保存
,

分别在 3 夭内测定
,

结果见表 5
。


