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双波长分光光度法和吸收度比法在复

方制剂分析中的应用

1
.

复方保泰松片中保泰松和氨基比林的含量测定

胡育筑
,

杨清华 董善士 “ 于如假

( 分析化学教研室 )

摘 要 用双波 长分光 光度 法和吸收度比法
,

不经 分离直接测 定复方保泰松 片

巾 保泰松和氛基比林的含量
。

其中
,

双波长分 光光度法 同时在单波长分光 光度计和

双波 长分 光 光度计上进行 了试脸
。

本法方 法迅速
,

操作 简便
。

保泰松的平均回收率 为

1 0 0
.

2 ~ 1 0 0
.

了%
,

变异 系数 小 于 1
.

6 2%
。

氛基比林的 平均回收率为 9 5
.

1 7 ~ 1 0 0
.

7%
,

支异 系数小 于 O
。

洲%
。

其准确度和精 密度能满足制 剂分析的要求
。

关键词 双波 长分光 光度法
,

吸收度比法
,

复方制 剂
,

保泰松
,

氛基比林

复方保泰松片 l争含有保泰松和氨基比林二组分
,

分析方法大多采用中和法 〔 ’ “ ,

亦有采

用联立方程组法
、

吸收度比法和利用 PH值变化光谱不同的吸收度差值法
〔

’

2 〕测定的
。

本文报

道在 o
.

o 1 N 硫酸中用双波长法测定的结果和对文献报道的吸收度比法进行的考核试验以及对

这两种方法的比较
。

毒
,

实
·

验 和 结 果

一
、

仪器
:

国产 ; 5 1侣型分光光掌计

岛津 U V
一

3如型分光光度计

二
、

主要药品和试荆
_

1
.

保泰松
:

镇江制药厂提供
,

并经用 95 % 乙醇重结晶 2次
。

精制品用中和法测定含量

为 9 9
.

7 7% ( 4 次测定平均值 )
,

m p
: 1 0 3

“

~ 1 0 5℃
。

2
.

氨基比林
:
A R 级

,

并经用 95 % 乙醇重结晶 2 次
。

精制品用中和法测定含量为 1 00
.

2 %

( 4 次测定平均值 )
,
m P

: 2 0 6
。

~ 1 0 7℃ 。

其余试剂均为 A R 级
。 `

三
、

实验条件的选择
1

.

溶知选择与吸收光谱的描绘
:

一

保泰松几乎不溶于水
,

但能溶于乙醇
,

而氨基比林在

乙醇和水 中都能溶解
,

故可以 乙醇为溶样溶剂
。

经实验
,

采用含 5 % 乙醇的汀
.

0 1万硫酸溶液
作为测定溶液

,

既可 获得合适的吸收光谱
,

又可使保泰松不致析出
。

其吸胶光藉见自
1 ;

1 9 8 1年 i 月 1 8日收稿
*

本院 1 9 81 届研究生

姗 本院理化测试中心
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2
.

测定波长的选择

( 1 ) 双波长法
:

分别配制浓度 不 同的

氨基 比林在含 5 % 乙醇的 O
.

ol N 硫酸中的

标准溶液 4个
,

在 U V
一

30 0型分光光度计上

分别用作图法
、

一波长固定一波长扫描法及

精选法进行试验
。

最后确定测定保泰松时采

用波长组合 23 6
.

5 :

~
2 6 7 : m

。

其一 波长固

定一波长扫描的吸收光谱见图 2
。

在 巧 I G

型分光光度计上仍采用
_ _

L述溶液进行试验
,

用氨基比林 溶 液 测 定 2 3 6
.

5 o
m 和 2 6了: m

附 近 各 点 的 吸 收 值
,

得 波 长 组 合

2 3 6
.

6 ”
m一 2 67

.

6 : m
,

测得氨基比 林的 吸收

峰在 2 5 7 n m 处
。

( 2 ) 吸收度比法
:

配制浓度不 同的保

泰松和氨基比林在含 5 % 乙醇的 0
.

01 N 硫酸

中的标准溶液各 3 个
,

在 7 5 1 G 型分光光度计

上 2 4 7 n m 附近逐点测定吸收值
。

最后确定等

吸收系数点为 2 4 7
.

l o m
,

吸收系数为 3 35
.

0。

四
、

侧定方法
:

取本品 20 片
,

精密称定
,

研细 ;
精密称取细 粉 0

.

2 5 ~ 0
.

3 0 9 置 1 0 ( m l

容量瓶中
,

加入 1 : 1乙醇 50 m l
,

振摇 10 分钟
,

以 1 : 1乙醇稀释至刻度
,

再以干燥滤纸过滤
,

弃去初滤液
; 吸取续滤液 10 m l置 1 00 m l容量

瓶中
,

以 1 : 1乙醇稀释至 刻度
,

再吸取 l 〔ml

置 1 00 m l容量瓶中
,

以 0
.

01 N 硫酸稀释至刻

度
。

选择 以下任意一种方法进行测定
,

求得

二组分的含量
。

1
。

双波长法 I ( 在 U V
一

3 0 0 型 分光光

度计上测定 )
:

以 2 3 6
.

5 n m 为测定 波长
、

2 6 7 n m 为参比波长 测定 △ A b ,
再以 o

.

ol N

硫酸为空白测定 2 5 7 n m 处的吸收值 A , 5 7 。

用工作曲线或回归方程求得保泰松的含量
,

用回归方 程求得氨基比林的含量
。

.o 二

O
。

f

,口 . 二 J O 翻臼 J` O 留 O 知 爪 贫冲

图 1 复方保泰松片在含 5 % 乙醉的

0
。

01 N 硫酸 中的吸收光谱

夕
.健兮,?
、义V心

翻. 公 0

图 2 浦定保泰松参比波长的选择

2
.

双波长法 I ( 在 75 1 G型分光光度计上测定 )
:

以 o
.

01 N 硫酸为空白
、

测定 2 36
.

如 m

2 6 7
.

6 n m
、
2 5 7n m处的吸收值 A 2 3 6

一
6

、 A 2 67
.

6
、

A 2 5 7
,

求得△ A b ( △ A b一 A 2 3 6
.

6 一

A , 6 7
.

6 )
。

用工作曲线或回归方程求得保泰松的含量
,

用回归方程求得氨基比林的含量
。

3
.

吸收度比法 ( 在 75 1 G 型分光光度计上测定 )
:

以 o
.

01 N 硫酸溶液为空白
,

2 4 7
.

l o m
、

2 5了。 m处的吸收值 A , 4 7
. 1 、

A 2 5 7
,

求得吸收度比 Q -
A 2 5 7

A 2 4 7
。 z

在 `之一 厂

测定

曲线
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讨 论

一
、

用 3种 方法测定 复方保泰松片二 组分的含量
,

其回收率范围
:

保泰松为 10 0
.

1“

1 0 0
.

7%
,

标准偏差 < 1
.

62 ;
氨基比林为 9 8

.

17 ~ 10 0
.

0%
,

标准偏差了 0
.

9 4
。

这 3 种方法都

可满足一般制剂分析的要求
。

二
、

3 种方法比较起来
,

以在 U V
一 3 00 型分光光度计上采用双波长法测定含量的最好

,

保泰松和氨基比林的变异系数均小于 1 %
。

吸收度比法中
,

直接用 Q a
一 F a 方程计算求得的

氨基比林含量的精密度较好
,

用 F b一 1
一

F a 间接算得的保泰松含量的精密度较差
。

采 用双

波长法 亚所测得的保泰松含量的 精密度又差一些
。

其原因是
:

用吸收度比 法测定含量时
,

Q a
一 F a

方程的斜率仅为 0
.

59 左右
,

用双波 长法 I 测定 含量时
,

乙 A值约为 0
.

4左右
,

而

A 2 3 6 · 6在 0
.

9 ~ 1
.

0左右
,

A 2 6 八 6在。
.

5左右
,

读数误差较大
,

因而测定结果的精密度稍差
。

三
、

经实验
,

硫酸的浓度在 0
.

0 05 ~
_

0
.

I N 范围内其测定结果一致
,

乙醇的浓度在测定洛

液 中在 4 ~ 15 %范围内对测定结果无影响
; 溶液在 1 2小时内稳定

。

四
、

经实验
,

如采用双波长法
,

测澎容液中氨基 比林的 浓 度 为 1
.

00 又 12一 Zm g加 }
.

时
、

保泰松的 浓度在 。 ~ 2
.

50 m g /m l 范围内与△ A 值 呈线性关系
; 当保泰松的 浓度为

: 1
.

00
丫

1 0一 Zm g m/ l时
,

·

氨基比林的浓度在 0 一 2 : 50
” ` O一 ?爪 g /m 全范围 内与乙 A 值 呈线性关系

。

和采

用吸收度比法
,

在测定条件下
,

二组分全浓度组分分数均符合线性关系
。

五
、

由对算方保泰松片
、

复方新诺明片
〔 5 “ 和安钠咖注射液 ( 见本 期 2 9页 ) 的 侧 定

一

可

知
,

在普通单波长分光光度计上采用双波长法 I 和吸收度 比法
、

不经分离直接测定部分二组

分复方制剂是可行的
。

这在当前双波长分光光度计尚不普及的情况手
`

具有重要的意义
。

在单

波长分光光度计上采用双波 长法 I 和吸收度比刀; 时必须具备下列条件
:

、

1
.

双波长法 l
:

二组分的
。

吸收光谱应符合在双波
一

氏分光光度计 上采用 双波长法测定的

条件 〔 ” 〕
且被测组分在测定波

一

长和参比波长的吸收系数差 另l{越大越好
。

这样 可使在△ A 值不

致太小 ( 不应小于氏 2 )
,

的前提下
,

测定波
一

长和多比波长的吸收值均在 仪 器允许的读数范围

之内
,

即可在单波长分光光度计上测定
。

2
.

吸收度比法
.

〔 4 〕 :

二组分的吸收光谱应有一等吸收系数点
,

至少有一个最大吸收峰
。

该吸收峰波长处二组分的吸收系数之差与等吸收系数点的吸收系数相比不宜太小
。

在测定条

件下
,

所测得的两个吸收值 均应在较为适中 的范围
, _

其中等吸收系数 点的吸收值不喃
一

小于

。
.

2 ,

故等吸收系数点的吸收系数也不宜太小
。
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