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核磁共振氢谱测定制剂中硝苯咤及其光解产物

凌年摘 易大年佼

硝苯咤是钙拮抗剂类药物
,

作为冠状动

脉 血管扩张药
’ 一

泛用于临床
, 日服或静脉给

药 为血浆治疗范围为 一 微克 升
。

该

药高度光敏
,

尤 以溶液状态
。

可见光下转化

为 卜
, 一亚硝基苯 毗咙 紫外光下转

化为 一 ‘一硝基苯 毗咤招
,

故测定时必须

特别 注意
。

已报道各种方法如高效 液相色谱

法
、 一

心相色谱法
、

色质联用法
、

荧光法
、

极

谱法
、

比色法大多烦复 费时
。

本文报道的核

磁共振氢潜法简单快速能定鼠测定药剂
,

户硝

笨咤 及 冬光解产物
。

硝苯自均氢语
,

二 个对 称 甲 从
,

一个甲氧 块 的讯号 作常明

显
,

积分值大
,

能测得满 公的准确度和精密

变
。

光解产物的 工 红
、

甲城 工上讯号不
二

扰 ,肖

苯徒的相应讯 号
,

也能 确测定
。

用硝苯陡

川皂 克 毫升溶液浓度
,

噪声比 讯号
,

次激发储存在电脑中
,

小
二

一分钟
,

所以分

析一个样品只须五分钟
,

避  分析时分解的

可能性
。

硝苯咙 甲氧基质 广自旋晶格弛像时

间
、二 。

。

作为相对应定节的内标叔

醉质子讯 号在
, 。 。

同一 处

方制 与 版方法 比较
,

对
一

胶囊二

法平均 偏差不显著
,

然  !’对片刘二法 为平均

偏差是显 著的
,

但仍在 以内
。

鉴于分析

样
,、缺小

,

回收率 也显示氛 普的准确性及良

好精密度 。
,

实验结果也指出分

析物和内标之问的弛豫时间无显著差异
,

脉

冲延迟 已足 以进行定廿分析
。

用本法分析济

液状的硝苯咤暴 露 于 室 内 光 线 小 时 有

亚硝酚同系物
,

甲苯和甲氧幕讯号分

别为 和 即
,

分析 方 法 测

出为 理 结果支持氢谱方法
,

说明氢谱

法能鉴测光分解产物
。

操作 仪器为  一 。及富里叶变

换 波谱带
、

碳氢转换双频探头

氖内锁 ℃ 恒温操作
。

电脑 带 有

内存为数据处理以
“

脉冲 脉冲宽

及 一 脉冲滞延和 采样时间
,

偏置在

千赫兹
,

图谱用 赫谱宽记录
,

化

学位移以 己 表示
,

四甲基硅烷作内标
。

打开安瓶
,

小心倒入 毫 升 锥 形 瓶
。

取

个安瓶的 平均内容物重量为每安瓶内容物

的重量
,

准确称卫 毫克硝苯陡于有塞小皿

中
,

力 毫升含
义 一‘

叔丁醇

的重氢氯仿四氛化炭溶液 。 ,

振摇

分钟
,

滤出 。
,

掩毫升溶液至 毫 米灼分析管
, , ,

记录氢谱
,

积分 , ‘乡 一
、

在 处硝苯吮甲氧基讯号的积分 与

叔丁醇 单峰积分值相 比 如赋形

齐等杂质干扰此峰改用甲基 处积

分值计算
,

按下式计算硝苯陡

硝苯 ,

会
·

尝缺
一
黔

· ‘。。

式 中
,

—
硝苯陡平均积分值

。

—
叔丁醉 平均内标值

。

—
硝苯呢分子量 “

。

—
叔丁醇分子量

二

。

—
叔丁醇重量 毫克

,

—
加入灼或标记 句硝苯咤重量

毫克

厂
。 ,

一
,

。 ,


