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讨 论

�
�

本法是在一阶导数高速脉冲极 谱 法

�又名一阶导数差示脉冲极谱法 �� ���
� , �基

础上建立起来的一种测试分析技术
。

本法除

具有 ��   的溶液不需事先脱氧
,

分析速度

快
,

灵敏度高
,

节省汞液
,

减少汞对人体的危

害
,

经济简便等特点 � � 一“�外
,

其本身特点是因

采用了二阶导数处理
,

更加彻底地消除了背

景干扰
,

显著提高了分辫率和灵敏度
,

特别适

于电活性较差的物质的定量分析 ���
。

�
�

将滴汞
、

施加脉冲电压
、

图象显示
、

扫描和打印等均采用微机控制
,

提高了样品

分析的 自动化程度
。

在上述条件下
,

用本法

测定氯硝安定
,

其�� �� 峰 电位为 一 �
�

�� �

��� 二 �
�

� � �
,

检测限为 �
�

� 、 � �
一 “

� � ���
,

可

用于本 ����
�

的痕 墩分析
。

�
�

滴汞间隔 与富集时间对测定结 果 有

一定影响
,

故每次试验应保持一致
。

�
�

本法应用范围较广
,

除用于本品的含

量测定外
,

还可用于氟脉嗜陡工。�
、

奋乃静 �‘。�
、

卡那霉素 �“ 〕
、

地塞米松磷酸钠 〔‘“�等多种药物

及其制剂的定量分析
。

参 考 文 南几

〔�〕� �
� �  � 入�

, � � � �
�

� �� � � � � � � � � 主�
,

� � � �
,

�
�
� � 

�� � 粱云爱等
�

药学学报
,

� � � 
,

� �
“
� ��

仁� � 梁云爱等
�

药学学报
,
�� � �

,

� �
,
� � �

〔�� 梁云爱等
�

新药研究与开发国际学术会议论文摘要

集�英文版�
,

�马马�
,
� � �

〔�� 梁云爱等
�

中国药科大学学报
,
��叭

,

��
�

竹

〔�〕梁云爱等
�

中国抗生素杂志
,
�� � �

,

�色�� �
� �� �

〔月 梁云爱等
�

中国医药工业杂志
,
�匀引

,

� �
“
���

� � � 梁云爱等
�

药学情报通讯 � � � �
,
�
�
� �

〔�� 梁云爱等
�

中国药科大学学报
,

� �叭
,
� �

�
�阴

〔�� 〕梁云爱等
�

中国医药工业杂志
,

��习�
,

� 勺
�
� �

〔�� � 梁云爱等
�

山东 医科大学学报 ��肚
,

��
�
�犯

【�� � 粱云爱等
�

全国第二次青年药学工作 者最拼研究成

果学术交流全沦义集
,
�� � �

,

�弱 � � ��

二阶导数紫外光谱法直接测定阿鲁散 皿号中阿斯匹林的含量

空军北戴河疗养院 �河北 � � �� ��, � 康雪莱 吴 国海

阿鲁散为小儿解热
、

镇痛药
,

军队药品制

剂规范中 ��� 年版 ��
‘〕 已收载

,

其处方组成中

含有苯巴 比妥
、

阿斯匹林
、

淀粉
。

阿斯匹林的

含量测定用碱中和法
,

由于在滴定过程中受

温度的限制
,

要求温度在 �� ℃ 以下滴定
,

�

而

且操作复杂
。

为此我们对阿斯匹林与苯巴比

妥的紫外光谱进行扫描
,

零级紫外光谱相互

�� !
二

�扰
,

用二 阶导数紫外光 谱法
,

在波长 � �。

一 � � � � � 区司内
,

�△兄二 � � � �
,

可消除苯巴

比妥的干扰
,

直接测定 阿斯匹 沐的含量
,

方法

简使
,

结果准 力
,

灵敏度高
。

一
、

仪器与试药

日本岛津 � � 一 � �� 型紫外分光光度计
。

阿斯匹林对照品�上海第六制药厂
,

批号

� � � �。 � , 苯 巴比妥对照品�上海第四制药厂

批号 � � � �  ! � � 无水乙醇 �� � 吸�
、

淀粉 �药

用 � �阿鲁散三批 �本院 自制�
。

二
、

导数光谱的绘制

精密称取 � �� ℃ 干燥至恒重 的 阿 斯 匹

林 �
�

� � ,

苯巴 比妥 �
�

� � ,

分别置于 � �� � �容

量瓶 中
,

加无水乙醇使之溶解 井稀释至刻度
、

摇匀
,

备用
。

测试条件
�

波长范围 �沁一 � �� � �
,

��� � ����
,
� 元二 � � �

,

纸速 �� � � � � ��
。

址 取 上述备用液
,

置 � � � 石英吸收池

中
,

在 � �  一 � �� � � 波长区间
,

以无水乙醉为



� � �总 � � � � 药学造瑟通迅丝��生笙卫旦
,

卷里 些期

空白
,

分别绘制零阶及二 阶导数光谱曲线
。

从二 阶导数光谱 证 明
,

在入 �� � 士 � �� �

处
,

阿斯匹林有一吸收峰
,

在此区间苯巴比妥

的吸收曲线与基线基本重合
,

淀粉吸收为零
,

测量阿斯匹林的含量不受苯巴比妥与 淀 粉

的干扰
。

用峰零法测定阿斯匹林的含龄
。

利

用仪器可直接测出导数的振幅值 �
。

三
、

标准曲线的制备

精密量取备用液适量
,

加无水乙醇分别

稀释至 �
�

�
、

�
,

�
、

�
�

�
、

�
。

�
、

�
�

� �� � � � � �
,

�、
一

�

法绘制二阶导数光谱曲线
,

测定峰一零波长

处的 � 值
,

并对数据做直线回归
,

经线性 回

归计算得
� � � �

�

� � � � �
�

� � � � ,
�� 二 �

。

� � � �

� � � �
、

实验证明
,

在浓度 �
�

尔� � � 士
�

� � � 范围

内
,

线性关系良好
,

符合比耳定律
。

四
、

回收率试验

按处方比例精密 最取苯巴比妥 切� �
,

阿

斯匹林 �� � � �
,

淀粉
,

加无水乙醇稀释至 ���

� �
。

取稀释液 �
�

� �
、

��
�

。。
、

一�
�

� �
、

� �
�

�。
、

� �
�

� �
、

� �
�

� �
、

��
�

� �
、

�了
�

� � 爪�
、

分另�置 �
� �。

汀、�容录瓶中
,

加无水 乙醇稀释至刻度
,

摇匀
,

在波长 �叭 士 �娜 处
,

依法测定吸收度
,

求得

� 值
,

由回归方程计算浓度值
。

五
、

稳定性试验

按上述方法配制备用液及样品溶液
,

在

室温 �� ℃ 条件下放置 �
、

�
、

�
、

� 小时
,

测得 �

值
,

儿乎无变化
。

表� 稳 定性试验结果
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六
、

样品测定及方法比较

分别精密的称取三批样品重 �
�

�� � ,

置

� �� � �容星瓶中
,

用无水 乙醇分别加至刻度
,

分别量取该 溶 液 �
�

� 执�
,

置 �� 皿�容 量 瓶
�

补
,

加 无水 乙醇稀释至刻度
,

摇匀
,

在入�� 飞士

� � � 处测得 � 值
,

求得 � 值
,

得 泪应浓度
,

并计算样品中阿斯匹林的百分标示量
,

同时

以军队药 品制�� 规范规定的中和法测定
,

结

果见表 �
。

表 � 导数光语法与中和

法测 定结 果的比 较
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