
 

表 尼美舒利片含童浏定结果
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由于尼美舒利在 乙醇中紫外吸收光

谱有 漂移
。

测定 值不稳 定
,

在 乙 醇 中加 入

的  可消除漂移
,

测定值至

少 内稳定
。
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转换曲线分光光度法测定止痒配中水杨酸和苯酚的含量

冯志祥 李 记 郭 军

解放军第 医院药剂科 郑州  

摘要 采用转换曲线分光光度法
,

根据吸收度的加和性同时测定了止痒配中水杨酸和苯酚的含量
,

测

定波长范围为 一  
。

本方法简便
,

结果可靠
。
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止 痒 配 主要 成分 为水 杨 酸和 苯 酚〔
‘〕

。

药典规 定 该 二 组 分 测 定 方 法 均 为容 量

法[2]
,

[3]

,

操作较繁琐
。

本文应 用转换曲线分

光光度法 的原理和 方法[’] 同时测定 了止痒

配中水杨酸和苯酚的含量
,

方法简便
,

结果可

靠
。

一
、

仪器与试药

岛津 u v 一
30 0 0 紫外可 见分光 光度计

(日本)
,

水 杨酸 (药 用规格
,

用丙酮重 结晶 2

次
,

容 量 法 测 得 含 量 为 99
.
72 % )

,

苯 酚

(AR )
,

无水乙醇 (A R )
,

止痒配 (本院 自制
,

处

方为液 化酚 19
,

薄荷脑 19 ,

水杨酸 29
,

80
%

乙醇加至 100 m l)
。

二
、

实验方法与结果

(一) $.l 定波长的选择 分别精密称取干

燥至恒重的水杨酸和苯酚及薄荷脑适量
,

以

无水乙 醇为溶剂
,

使成每 m l分别含水杨酸

105
.
0拜g

,

苯酚 40
.
24拼g 及薄荷脑 40

.
35拼g 的

溶液
,

在 255 一 2 7 0
n m 波长 内扫描

,

薄荷脑在

该波长范围内几乎无吸收
。

再改变水杨酸吸
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收度数据标度
,

使水杨酸
、

苯酚两 曲线相切
,

并知切点为 26 4n m
,

即在该波 长处存在水杨

酸和苯酚转换曲线的吸收峰(图 1)
。

该波长处的转换值并作图(图 2)
。

3

.

0 0 0

人 /凡

1.000

255 260 265

图 2 对照 品 及 混合样品

转换 曲线

270(nm )

M l 的

255 260 265 270(nm )

图 1 对照 品吸收光谱及浏 定波长选择

P 及 S
、

5 1

、
5 2 为苯酚和水杨酸的吸收曲线

,

其

数据标度依次记为 2
.
000 、

1

.

0 0 0

、
0

.

7 0 0

( 二 )对照品溶液的配制及转换曲线的绘

制 配制上述浓度的水杨酸(S)
、

苯酚(P) 溶

液做为对照品溶液
,

在波长 255 一 2 7 O n m 范

围内每隔 I
nm 记录吸收度 A

,

再由同一波长

处水杨酸
、

苯酚的吸收度(见表 1)
,

得出

(三)混和组分样品液的配制及转换曲线

的绘制 按处方比例
,

以无水乙醇为溶剂
,

配

制混合组分样品溶液 (M
l ,

M

Z
,

M

3

)

,

使 成每

im l 溶 液 中 M ; 含 S 为 73
.
50拜g

、

p 为

26
.
16拌g ;

M2 含 S 为 65
.
10拜g

、

p 为 30
.
18拌g ;

M
3 含 S 为 49

.
50拌g

、

p 为 34
.
20拼g ;薄荷脑按

比例加入
。

自255一 2 7 0
n m 每隔 I

nm 记录吸

收度
,

以前面所述方法计算出对应波长 的转

换值并作图 (见表 1
,

图 2
,

图 2 只绘出了混和

组分样品溶液 M
;的转换曲线 )

。

终长
、工U n )

表 1

对照品

对照品及混和 组分样品的 转换值

扬/As
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四)混和 组分溶液的浓度及回 收 率 M2
:y = 0

.
7579关+ o

.
6 2 8 6 r = 0

·

9 9 9
8

以对照品转换曲线上各波长处的值为自 M 3 :y = o
.
s664 x + o

.
47 6 l r= 0

.
99 97

变量 (劝
,

样 品转 换 曲线 上相应波长处 的值 将测定物苯酚和干扰物水杨酸的对照品

为应变量 (Y )
,

建立 一元线性回归方程
,

结果 浓度分别与斜率和截距相乘即得混和组分样

如下
:

品中两者的浓度
,

并计算出回收率(见表 2)
。

M

l :
y =

O

·

6
4

6
7 义+ 0

.
7 0 4 2 r = 0

.
9 9 9 7

表 2 回 收 率的浏定

组 投入量(陀/nil ) 测得量伽g/m l) 回收率(% )

分 水杨酸 苯酚 水杨酸 苯酚 水杨酸 苯酚

M
I 73

.
50 26

.
16 73

.
94 26

.
02 100

.
60 99

.
46

M
Z 65

.
10 30

.
18 66

.
0() 30

.
50 101

.
38 101

.
06

M
3 49

.
50 34

·

2 0
4

9

.

9 9 3
4

.

8 6
1

0
0

.

9 9 1
0

1

.

9
3

( 五 )样品 浏定 精密量取止痒配适量
,

以无水乙醇稀释至水杨酸
、

苯酚浓度各约为

60拼g / m l和 30科g / m l 左右
,

按照 回收率测定

项下方法测定
,

结果见表 3
。

表 3 样品浏定结果

序号 水杨酸标示量 (% ) 苯酚标示量 (% )

1 100
.
63 99

.
58

102
.
45

99
.
77

10 1
.
36

100
.
53

三
、

讨论

转换曲线分光光度法可对混和组分同时

进行鉴别和含量测定
。

对被测组分水杨酸和

苯酚
,

应存在转换曲线的峰或谷
,

并且使被测

组分在选定波长下均处于读数 准确范 围之

内
,

以保证测定的准确度;处方中其它成分在

稀释后对测定无干扰 ;本方法操作简便
,

结果

可靠
,

适用于医院制剂的分析
。
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紫外分光光度法测定构栋酸乙胺嗦片的含量
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摘要 本文依据构椽酸乙胺嗓在 2lln m 波长处有最大吸收
,

拟定 了紫外分光度法测定其片剂 的含量
。

对定量条件进行了考察
,

测定液浓度在 15
一

31 咫/ml 范 围 内
,

浓度(C )与吸 收度 (A )呈 良好的线性关 系
, r =

0

.

9 9 9 9

,

平均回收率为 100
.
42 %

,

R S D =
0

.

61 % (

n =
8 )

。

该法 简便
,

样液稳定
,

节省试剂
,

赋形剂对测定无干

扰
。

测定结果与药典法对照
,

无显著性差异 (尸> 0
.
0 5 )

。
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