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表 � 不 同 酸 度 � � � � � � � 标 准 录 液 毋 定 的 影 响
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测定时读数与还原剂 �
。

� �� 的 量 有

关
,

我们在 测 定 � �
� � � � �标准汞液时

,

加入不

同量的还原剂 ���  � � � �� �
,

实验证明以 �

� � � � ��
�最合适

,

若还原剂用量过大
,

虽有

利于汞的还原
,

但会使反应 总体积增大而影

响测定灵敏度
。

��  � � � �� 溶液在使用 时最好

临用前配制
。

�
�

低浓度的� � � �
�
在室温也有一定挥发

性
,

尤其如 �
�

�卜� � �
� ��的� � � ��

,

极不稳定
,

所以必须使用当天配制
,

而且当在配制标准

汞溶液时
,

加入 � �
二�

�

后
,

最好 在临侧定

前再用盐酸径胺还原
,

因发现
,

加盐酸轻胺

后的溶液稳定性是随时 间减小的
。

�
�

�
一 � �  测永仪是 目前国内测汞较普

遍使用 的仪器
,

操
‘

�乍简便
,

灵敏 度 也 较 高

�不低于。
�

�拼� �� �
,

但 由 于仪器的日间重

演性不是很好
,

所以每次样品测定时都必须

做标准线
,

以减小误差
。
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p
H 指 示 剂 吸 收 度 比 值 法 的 改 进

浙江医科大学药物分析教研室 沈向忠 史慧珍

p H 指示剂吸收度 比值法是一种容
i量 法

和分光光度法相结合的差示定量法
。

该法系

精密称取一定玉量范围的样品
,

准确加入一

定量的标准液及合适的指示剂溶液
,

加水定

容后
,

在指示剂的酸式色
、

碱式色最大吸收波

长处分别测得吸收度A
;、

A
: ,

计算吸收度比
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专r =
A 2

A l + A Z , 然后从事先已建立起来 的

支收度比值
r
与中和度倒数X 工作曲线 中 查

寻相应的中和度倒数X
,

便可进行样品的含

量计算 〔”
2) 。

此法测定弱酸性或弱碱性 药

物及其盐类
,

比非水法准确性好
,

精 密 度

高
,

且可克服非水法所用试剂价贵
、

腐蚀性

强
,

标准液浓度易受温度影响等缺点 (
“
)

,

测

定时不需要确定滴定终点
,

在药物分析中显

示了较大的优越性
。

但此法称样量大
,

称量范

围非常狭窄
,

见表 1
,

‘

称量时往往很难控制

在要求范围内
,

不仅称量困难
,

并且往往造成

药品的浪费
,

影响了测定速度及方法的广泛

使用
。

我们试图通过适当改变标准液的加入

量
,

使样品称量范围展宽
。

如果药品称量超

表 1 本 法 测 定 某 些 药

出了规定范围的上下限
,

可适当增加或减少

标准液的加入量
,

使
r
值仍然落在合适 的 范

围内
。

以构摊酸钠为 例
: Zo

.
oom l Zm ol / L

的盐酸标准液可作用 3
.
4 4089构穆酸 钠

,

假

如标准液加入量在18 一22 m l范围内变动
,

便

可使构株酸钠由原先的称 量 范 围 3
.
4 34f 一

3
.
47 5 fg扩大到3

.
44 9的士 10%

。

如果称取构株

酸钠 3
.
60009 ,

则所需加入计算量 的标准液为

3
.
6000

3
.
4408

x 20 = Zo
.
92m l,

实际操作中加21
.
00

m l ,

则可使
r
值仍落在合适范围内

,

而不 影

响此法的准确性
。

这样
,

一般 的称量要求即

可满足本法的需要
。

我们以构姆酸钠
,

氨基

比林为例用改进法进行了一系列试验
,

结果

满意
。

物 的 称 量 范 围 (卜
7)

药 物 构栋酸钠 氨基比 休 盐酸硫胺 一盐酸毗多辛 甲氧节氨嚓咤 才卜尔敏 水杨酸钠

称量范围
(g)

0 。

3 4 3 f ~

3

。

4 7 5 f

2

。

2 9 5
f

~

2

。

3 4 2 f

·

6 5 4 3 f ~ 1
0

·

4 l o G g 犷~
0。 6 9 4 8 1 0

。

4 1 2 5 9 f

0

.

2 8 6 0 f
~

0

。

2 9 3 2 f

0

。

3 9 0 0
f

tw

0

。

3 9
1

6
f

3

。

1 5 9 f
~

3

。

2 2 7 f

|
.

险|
|

注
: f为标准液浓度校正因子

实验部分

一
、

药品 与仪 器

构穆酸钠
: 广东台山化工厂

,
A R

氨基比林
:
上海医药采购供应站药用品

72 型
、

7
51 G 型分光光度计 (上海分析仪

器厂 )

二
、

操 作

( 一 ) 构穆酸钠
:
取干燥品约 3

.
44 :

,

精密称定
,

用滴定管准确加入计算 量 的 2

m ol / L 盐酸标 准液
,

振摇使溶
,

准确 加 入

乙醇 25 m l
,

1 % 廖香草酚蓝溶 液 1 m l, 加

水至50m l
,

摇匀
。

以水 为 空 白
,

于 连4 0
、

5 5 O
n

m 波长处测定吸收度
,

计算
r值

,

从
r一

X

工作曲线上查得相应X 值
,

代入 公式计算
:

( 二 )氨基比林
:
取干燥品约 2

.
31 29

,

精密称定
,

用滴定管准确加入计算 量 的0
.
5

m ol / L 盐酸标准液
,

振摇使溶
。

加澳 酚 蓝

溶液 l m l
,

加水至50 m l
,

摇匀
。

以水 为 空

白
,

于 437
、

5 91

n
m 波长处测定吸收度

,

计算
r值

,

从
r
一X 工作曲线上查得相 应 X 值

,

代

入 公式计算
:

C , :
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: 7
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·
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一 一
W

C
。
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。
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O

?
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0

.

1 7 2 0 4 x
f

。

X

。

V

,

W

V
/

一准确加入的计算量标准 液 ( m l )

W 一取样量 ( g )

X 100 。

V
产
一准确加入 的计 算量标准液 (m l)

W 一取样品 ( g )

三
、

结 果

以改进法和原法分别对构椽酸钠和氨基

比林进行了一系列含量测定
,

结果见表 2
。

讨 论

从上述结果可见
,

改进法与原法测定结

果基本一致
。

改进法克服了原法存在的非常
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表2 改 进 法 与 原 法 测 定 结 果 比 较
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基氨比林

狭窄的称量范围的缺陷
,

从而节省称量时间、

加快测定速度
,

并可避免样品的浪费
。

改赶
法结果准确

,

较原法更简便
、

快速
,

可广往
用于弱酸性

,

弱碱性药物及其制剂的含量侧

定
。
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狗血和尿中布洛芬简便而灵敏的比色测定法

HiroshiFujl息e (名古屋大学医学部卫生系)

兵 冰译 吴玉田校
{.

为了研究布洛芬的吸 收和排泄过程
,

本

文提出一种能从血浆和尿液中分离 和 测 定

布洛芬
.
2 一 ( 4

一

异丁基苯 基 丙 酸 ) 的 方

法
。

对布洛芬的代谢过程
,

前人已有研究报

导
。

A d
a
m

s

等人采用澳甲酚紫显色的纸上层

析法
。

根据斑点的面积和强度测定布洛芬的

含量
。

他们还用放射性同位素的方法测定布


