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旋 尤 法 测 定 结 果
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氯化按甘草合剂中氯化按的含量测定

览 军土海第一 医院 李 吉 范德 贤

提要 本文报道 采用佛 尔哈德法测 定 氛化按甘 草合剂 中氛化按的含量
。

平均 回 收 率
:

10 0
.
0 3 %

,

变异 系数0
.
28 %

。

并就摩 尔银量法测 定偏 高的原因进行 了探讨
。

关健词
: 氧化按; 复方甘草合剂

; 摩 尔银量法 ; 佛 尔哈德银量法
。

氯化钱甘草合剂中氯化钱 的含量测定方

法
,

各地标准及制剂手册中均采用摩尔银量

法 (
‘

·
”
)

。

实际应用测得结果偏高
。

本文通

过实验在硝酸酸性条件下
,

采用佛尔哈德银

量法测定氯化按的含量
,

结呆满意
。

一
、

处方组成;
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氯化钱 50毯
,

旗溜水功。。 !
,

复方 甘 草

合剂加至 1000川 1
。

二
、

方法与结果
:

1 . 供试液制各
:
准确称取 10 5℃ 千 燥

至恒垂 的氯化按约59
,

用适最燕溜水 i容解后

置10 0m l华
、

:量瓶中
,

加复方甘草合剂至刻度
,

摇匀备用
。

2

.

测定方法
:
精密吸 取 供 试 液 Zm l

(含N H
4C lo

.
{只) 置50 m l容量瓶 中

,

加 稀

硝酸 3m l
,

用蒸溜水稀释至刻度
,

摇 匀
,

用

滤纸滤过
,

弃去门滤液
。

情密吸取续滤液 5

m 飞置锥形瓶中
,

加稀硝酸3m l
,

再精密加 入

0
.
lm 。

I/ L A g N
o 3

标准 液 5m l
,

摇匀
,

加 甘

油 sm 】
,

强烈振摇后
,

加硫酸铁按指 示 液 1

耐
、

用 。 l m 。
1 / I

二

N H

4

S C N 标准液滴定至 淡

红棕色即得 (勺lm lo
.
lm ol / L A g N

o 3
标 准

浓相当于 5
.
3 51 二g N H

、
C I)

。

3

.

回收率试验
:
准确称取氯 化 按 适

量
,

模拟氯化按 甘草合剂按含量测定项下方

法进行测定
,

计算回收率
,

结果见表 1
。

表 1

、 二 才几 人

氛 化 按

测 得

回 收 率 试 验 结 果

(m g) (m g )
万几 均 伸
( % )

变异系数
(% )

率收%回

1 10。 2 2 1 0

。

] 9 9 9

。

7 1

2 2 0

。

滩4 2 0
.
4 4 1 0 0

。

0

3 3 0

。

6 5 3 0

。

6 3 9 9

。

9 3

‘

1 0 0

。

0 0

。

2 8

4 找O
。

8 7 4 0

。

8 7 1 0 0

。

0

5 5 1

。

0 9 5 1

。
3 5 1 0 0

。

5

4

.

佛尔哈德法与摩尔银量法比较
:
取

医院制剂室配制的 5 个批号的氯化按甘草合

剂进行测定
,

结呆见表 2
。

表 2 佛 尔 哈 德 法 与 摩 尔 银 量 法 比 较

佛尔哈德法
(% )

摩尔银量法
( % )

两法比较偏差
(% )

平均偏差
士标准差

880315

880630

880822

890304

890324
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。
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I G I

。
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。
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1 0 4
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。
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1 0 8

。
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。
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。

2 0

5

。
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4
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5
.

妈士0
.
75

三
、

讨 论

1 . 复方廿草合剂在生产工艺过程中为

防止产生沉淀
,

用浓 氨水 调节 pH 在碱性 范

围内
。

故用摩尔银量法测定结果偏高与其含

氨有关
。

可生成人: (N H
3
)
:+
而 溶 解

。

且

摩尔银量法不宜在含氨性溶液中进行测定
。

亦有报告采用加热驱氨后再用摩尔银量法测

定 (
“

·
‘
)

。

2

,

本义采用加 入稀硝酸不仅满足了佛

尔哈德法测定条件 的需耍
,

而且具有中和氨

的作用
。

3

.

在测定过程中
,

为使A gCI 表 面形

成薄膜
,

不再与SC N
一

离子接融
,

使结 果 准

确
,

我们加入
一

甘油代替硝基苯
,

试验证明效

果满意
,

和加入硝基苯比较含量测定无明显

差异
。

通过试验甘油加入量6m l足以满 足 本

法要求
。

这样不仅避免了硝基苯的毒性
,

且

甘油价廉易得
。

值得在药物分析中推广应 用
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上海市卫生局编
,

卜海市药品标准 (
一

片册)
,

上海科学技术出版社
,

1 9 8 0
:

29
4

.

北京市卫生局编
,

制剂手册
,

人民卫 生 出 版

社
,

1 9 7 8
:

I C 3

.

南爪药学院主编
,

分祈化宇
,

人民卫 改 出 版

千上
,

1 9 8 3
:

1 3 6

.

中国药学会上海分会编
, _

L 海市医院制剂手册

(第二版)
,

土海科学技术出版社
,

1 9 8 8
:

21

双 波 长 法 测 定 复 方 苯 甲 酸 醋 的 含 量

苏州医学院附属第一 医院 肉仲 良 薛苏冬 金鸿滨

复方苯 甲酸醋为医院常用制剂
。

每10 0
.
0

m l7 5 % 乙醇中含水杨酸3
.
09 ,

苯甲 酸6
.
09 。

中国医院制剂规范 (
‘
) 及各医院制剂手 册 多

用中和法测定其总酸量
。

本文采用双波长分

光光度法 (
“
) 不经分离直接测定水杨酸 和 不

甲酸的含量
。

方便快捷
,

结果准确
,

适合医

院快速分析
。

一
、

仪 器和试药

B e 。k m a n
D V 一70型分光光度计 ;7 51G

型分光光度计
; 水杨酸

、

苯 甲酸
、

乙醇均符

合 198 5版中国药典

二
、

实验 条件的选择

1 . 吸收光谱的绘制

精密称取干燥至恒重的水 杨 酸0
.
159和

苯甲酸0
.
39

,

分别按处方加入乙醇使溶解
,

并用 o
.
lm ol /L 硫酸液稀释成适当 浓 度

,

以

0
.
lm ol /L 硫酸液 (内含处方量乙 醇 ) 为 空

白
,

在200n m 一260n m 范围内绘击l}紫外 吸 收

光谱图
。

结果表明
,

水杨酸在236
.
4 n m 波 长

处
,

苯甲酸在 22 9
.
3n m 波长处均有最大吸收

。

见附图
。

2

.

波长组合的选择

按作图法在图上初选测定水杨酸的组合

波长为入
: = 2 36

.
4 n m 和入

, =
2 2 2

.

o
n

m 左右 ;

测定苯甲酸的组合波长 为入
:‘ =

22
9

.

3n
m 和

入
:尹 = 跳1

.
sn m 左右

。

然后分别配制三 种 不

同浓度的水杨酸 ( 3
.
0。‘/ m l一6

.
6 , g / m 一)

和笨申酸(。
,

。。‘/。一13
,

: , ‘/m l) 溶液进

行精选
。

经实验最后确定
,

测定水杨酸最佳

波长为入
: = 2 3 6

.
4 n m

,

入
1 = 2 2 2

.
2 n m ; 测定

苯 甲酸最佳波长 为 入
:‘ =

2 2 9

.

3ll
m

,

入
l‘

=

2 4 1

.

8
n
m

。

三
、

线性关 系试验

分另lJ精密吸取每ml 含水杨酸0
.
6m g ,

茉

甲酸1
.
2m g的标准溶液 0

.
5
、

0

.

6

、

0

.

7

、

0

.

8

、

0

.

9

、

1

.

o m l分别置10o
.
0m l容量瓶 中

,

用 0
.
1

m ol / L硫酸液稀释至刻度
,

摇匀
,

以o
.
lm ol

/ L 硫酸液为空白
,

在 23 6
.
4n m 与 222

.
2n m 及

229
.
3 n m 与 24 1

.
8 n m 同时测得各自 的 吸 收

度
,

分别求得两组八A
,

并进行回归计 算
。

C 水 = 34
.
75△A + 0

.
0 886 r = 0

.
999 8

C 苯 = 18
.
97 八A + 0

.
26 4

r = 0
.
9 9 9 5

四
、

回收率试验

准确配制供试 液 5 批
,

再 分 别 用 0
.
1

m ol / L硫酸液稀释至每m l含水杨酸0
.
6 m g和

苯甲酸 1
.
2m g ,

分另lJ精密吸取0
.
68 m l

一

0

.

8.4
m l

置 loo
.
O m l容量瓶中

,

用 o
.
lm ol /L 硫酸液稀

释至刻度
,

摇匀
,

依上法测定
,

分别求△A
,

并

计算水杨酸和苯 甲酸的含量
。

结果见表 1
。

五
、

样品测 定

取本院自制复方苯 甲酸酷
,

准确稀释
,

依上法测 定
,

并与巾和法比较
,

结 果 见 表

六
、

计 论

1 . 水杨酸和苯甲酸均为有机弱酸
,

在

酸性溶液中较稳定
。

在2h
、

4 h

、

6 h 后复 测
,


