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红外光谱法测定乐健素胶囊中二甲基硅油的含量
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摘 要 采用红外光谱法测定乐健素胶囊中二 甲基硅油的含量
。

样品通过四氯化碳提取后
,

置

液体池中
,

录制红外光谱图
,

扣除背景吸收
,

用峰高法以 is
一
c H :
基 团在 1 2 6 O

c m 一 ’
处的对称变形振动

吸收峰进行定量
。

二甲基硅油在每 1 m l 含 4一 8 m g 的浓度范围呈良好的线性关系
, ; 一 0

.

9 9 9 8
,

平均

回收率为 10 一 1环
, 尺泞刀= 2

.

0 % ( n 一 5 )
。
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乐健素胶囊由二 (苯丙基 )乙胺柠檬酸盐

60 m g
,

二甲基硅油 30 0 m g 和适量辅料组成
,

是一种减少胃肠胀气并有解痉作用的复方制

剂
。

二甲基硅油的测定方法有重量法
`

·

2」
、

原

子吸收光谱法仁3」、

核磁共振法
纽̀〕和红外光谱

法 红5
·
“ 〕。

除重量法用于药物检测外
,

其余方法

均用于脂肪
、

油及其他塑料添加剂等 化学制

品的分析
。

重量法操作烦复
,

分析时间长
。

本

文根据 S卜 C H
,

基团在 1 2 6 0 e m 一 ’

产生对称变

形振动的特征吸收峰仁,一 刘
,

将红外光谱法应

用于药物复方制剂中二甲基硅油的含量 测

定
,

获得满意的结果
,

方法较 简便
、

快速
、

准

确
。

1 实验部分

二甲基硅油 15 0 m g )
,

精密称定
,

置 x 0 0 m 一带

塞三角烧瓶 中
,

精密加入四氯化碳 25 ml 使

溶解
,

加盐酸液 (P H Z~ 5 ) 5 0 m l
,

密塞
,

用力

振摇 5 m in
,

移入分液漏斗中
,

弃去下层四氯

化碳提取液约 s ml 后
,

接取约 10 ml 置加有

0
.

5 9 无水硫酸钠的带塞试管 中
,

密塞
,

振摇
,

静置得上清液作为提取液
。

取脱水的四氯化碳和提取液
,

分别注入

0
.

1 m m 厚的 K R S
一

5 液体池
,

在 4 0 0 0一 4 0 0

c m
一 ’

录制红外光谱图
,

贮存
,

计算机扣除四氯

化碳空白后
,

在 1 2 6 0 c m 一 ’

处量取峰高
。

录制

的红外光谱见图 l ~ 3
。

1
.

1 仅器与药品

日立 IR 2 7 O
一

3 0 红外 分光光度计
,

美 国

N je o j
e t 公司 5 5 0 s e r zes 皿 傅里叶红外分光光

度计
,

K R s
一

5 液体池 (池厚 0
.

x m m )
。

二甲基硅油对照品含量为 99
.

8%
,

乐健

素胶囊三批 (批号
:
3 2 4

、

2 73
、

28 5
,

法 国 M A Y

O L Y S PI N D L ER 药厂 )
。

四氯化碳和无水硫酸

钠为分析纯试剂
。

1
.

2 提取与浏定

取对照品或本品内容物适量 (约相当于
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1
.

3 线性 关系

取 二 甲基 硅 油 对 照 品 1 0 0
,

1 2 5
,

1 5 0
,

1 7 5
,

2 0 0 m g
,

精密称定
,

参照
“ 2

.

2 ”
项下方法

操作
,

以二甲基硅油浓度与测得对应的峰高

进行线性回归
,

得 回归方程为
: 歹一 12

·

9 2 9` +

0
.

9 8 0 8
, 沪

~ 0
.

9 9 9 8
。

1
.

4 回 收实验

取二甲基硅油约 100 m g
,

乐健素胶囊内

容物约 ] 20 m g
,

分别精密称定
,

混合作回收

样
,

照
“ 1

.

2 ”
项下操作

。

计算回收率
,

结果平均

回收率为 1 0 1
.

1肠
,

洲D一 2
.

0% (
。
一 5 )

。

1
.

5 样品浏定

取三批样品照
“ 1

.

2 ”
项下操作

,

用对照比

较法计算含量
,

与用重量法测定结果见表 1
。

运用统计学 t 检验法检查
,

两种方法不存在

显著性差异
。

T a b 1
.

C o m阳 r i s o n
be

t w e e n t w o m e 一hdo
s i n a n a l y s j s o f t h e

P r e囚 ar t云o n (
几
一 4 )
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C o n et n t
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儿占D
,

C on t e n t
,

左人 l〕

% 环 写 %

氯化碳在 1 2 6 0 c m
一 `

处也有较弱较纯的吸收
,

对测定造成干扰
,

曾在参比光路放置装有四

氯化碳的液体池作空白消除
,

由于样品池与

空 白池难配对一致
,

效果不好
。

采用测定空

白
,

计算机贮存
,

用作样品测定时扣除
,

效果

理想
。

2) 四氯化碳沸点为 77 C
,

在水中的溶解

度为 1 :

20 00
,

用作二甲基硅油的提取溶剂

比文献 z[] 采用氯仿为好
,

从回收结果看只需

一步提取
,

回收结果令人满意
,

方法简便
。

3) 由于 四氯化碳也易于挥发
,

提取液用

注射器注入液体池应快速装样
,

避免造成结

果偏高
。

致 谢 叶振明老师给予大力支持与帮助
。

参 考 文 献

10 0
.

6 0
.

3

::
`

: :::

2 讨 论

l) 本文利用二 甲基硅油的 is
一

c H
3

对称

变形振动在 12 6 0 c m 一 `
处有较强较尖锐的特

征吸收进行定量
,

但提取二 甲硅油的溶剂四

l 中华人民共和 国药典委员 会编
.

中华人 民共和 国药典
.

二 部
.

北 京
:

化学工业出版社
,

19 9 5
.

9

2 黄 瑛
,

刘晓晴
.

片剂
、

散剂中二甲荃硅油含量测定的

最优条件选择
.

华西药学杂志
,

19 89
.

4 ( 2 )
:
1 12

3 D oe d e n
W G

,

K u sh i b a b E M
,

In 助 I a A C
.

Oe
t e r m i n a t i o n o f

P o ly ( d im e t h y l s i l o x a n e s ) j n f a st a n d o i l s
.

J 山
I 获

哪 亡从 , ” J

从沉
.

,

1 98 0
,

5 7 ( 2 )
:
7 3

4 F u x P eD
t e r m i n a t f o n o f r r a e e a m o u n t s o f P o l y d im e t h y ] 5 1

l o x a n e i n e x t r a e ts o f e h e tn ica l s b y Pr ot o n n u e le a r m a g n e t亏c

r e s o n a n ce s伴 e t r “ e o p y
.

月阴匆“
,

19 9 0
, 1 1 5 ( 2 )

: 1 79

5 F u x P
.

F o u r ie r tm n s of r m i n f r a 一 r e d s pe e t r o m e t r i e d e t e r m i-

n a t i o n o f t r a e e a m o u n t s o f P o l y d im e t h y l s i l o x a n e i n e x t ar e ts

o f p一a s t s岛 a dd i t i v e s
.

月敌材梦创
.

1 98 9
,

11 4 ( 4 )
: 4 45

6 Y a k u t i n V I
,

L ii v i n e n k o S N
,

G a d u a s h v i l i V M
.

D e t e r m in a

一一



3期 张玉英等
:

红外光谱法测定乐健素胶囊中二甲基硅油的含量 16 1

t jo no fP o ly dimet hy l si lo n x ae r ube b
r i ne xt e r at so fsi ile o 了 1云e zd

四e p
ry b I Rs阵et r

帅
et ry

.

勘找习 五劝 , 19 87
,

5 3 ( 1 2 )
: 2 5

7 张 叔良
,

易大年
,

吴天 明编著
.

红斤 光语分析 与新技

术
.

北京
:

中国医药科技 出版社
,

19 9 3
.

150

陈允魁编著
.

红外吸 收 尤语法及 其应 用
.

上海
:

上海交

通大学出版社
,

1 993
.

97

董庆年编
.

红 外光语法
.

北 京
:

石 油化学工业 出版社
,

19 7 7
,

1 8 8

D e t e r m in a t io n o f P o ly d im e t h y ls ilo x a n e in M e t e o s p a s m y l

C a P s u le s b y !R

Z h a n g Y u y i n g ,

H u a n g J i n g y u ,

H u J i a e h i

G` n挤撇趁之介招艺沈确 J石r
DT 叩 咖

`t: “ ,

口2川 n夕从。 “ 5 1 0 1 6 0

A b s t r a e t T h is Pa P e r r e Po r t s t h
e

d
e t e r m i n a t i o n o f oP l y d im e t h y l s j l o x a n e

i n M e t e os P a s m y l e a Ps u le s b y

I R
.

P of y d im e t h y ls i l o x a n e w a s e x t r a e t e d f r o m M e t e o s P a s m y l e a P s u le s w it h e a r b o n te t r a e h lo r id e
.

T h
e
so

-

l u t io n w a s P l a e e d i n a f i l le d c e l l
,
t h e IR s Pe e t r u m w a s r e e o r d e d a n d t h e b a c k g r o u n d w a s d e d u e te d w i t h

e o m Pu t e r
.

Q u a n t it a t iv
e d e t e r m i n a t i o n o f P o l y d im e ht y ls il o x a n e

w a s a t 12 6 0 e m
一 ` .

A li n e a r r e la t io n

w a s o b ta i n
e
d i n t h

e r a n g
e o f 4一 8 m g / m l

, : 一 0
.

9 9 9 8
.

T h e m e a n r e e o v e r y w a s 1 0 1
.

1% ( 。一 5 )
,

a n d 儿习 I) ~ 2
.

0%
.

K e y w o r d s M e t e o s p a sm y l e a p s u le s ; P o l y d im e th y ls il o x a n e ; IR ;

eD
te r m i n a t i o n o f e朗 r e n t

仁文摘 0 1 3」 正交实验设计筛选酒炙 白芍的最佳炮
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卢风兰
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张 琳等
.

中药材
,
1 996

,

1 9 ( 5 )
:
2 3 8

采用正交实验设计
,

以芍药贰的含量测定为指

标
,

筛选酒炙白芍的炮制条件
。

其结果提示以加酒量

5%
,

温度 g o C
,

加热 1 0 m i n 为最佳炮制条件
。

荣
,

张德伟
,

黄嘉梓
.

现代应 用药学
,

19 97
,

l 4( 1 )
:

29

以
u 一

毗咯烷酮 和氯乙酸甲醋为原料
,

经缩合
、

氨

解反应合成毗乙酞胺
。

并用正交设计和均匀设计试

验优化反应条件
,

总收率达 66 %
。

〔文摘 0 1 4〕 海龙科药用资源调查 张朝晖
,

徐国

钧
,

徐路珊等
.

中药材
,

1 9 9 7
,

2 0 ( 5 )
:
2 2 4

对我国沿海海龙科药用动物资源调查结果表

明
,

目前供药用的有 7 属 12 种
,

并就人工养殖问题

作了分析
。

仁文摘 0 1 6〕 气质联用研究厚朴及其炮制品中挥发

油 曾 论
,

周干南
,

屠 万 浩等
.

中草药
,

1 9 9 7
,

2 8

( 2 )
:
8 1

研究厚朴炮制前后挥发油的变化
。

结果表明
:

总

含量降低
,

炒黄与姜炙厚朴相似
,

挥发油含量降低

2 6 %
,

炒焦降低 42 %
,

而其化学成分未发生明显 变

化
,

气相色谱图基本 一致
。

实验发现挥发油中含有发

汗
、

祛痰
、

平喘成分
。
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,
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