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四
、

小结
�
。

据报道丹皮酚的提取方法有冷浸法
、

连续加热 回 流 法和水蒸汽蒸馏法
。

由于氯

仿比重比较大
,

冷浸法易致药 扮粘到存器壁

上
,

而水熟汽蒸馏法较繁琐
,

故本实验采 用氯

仿加热 回流法提取
。

丹皮酚具有挥发性
,

提

取时温度不宜太高
。

�
�

本方法简便
、

回收率满意
,

并经稳定

性
、

重现性试验
,

结果准确
、

方法可靠
。

样品测

试匀渝穿 了效 泪一致
,

可以控制药 品质量的

均恒性和 隐定 生
。

�
�

丹皮酚是本 品中主要有效成分之一
,

因此可将消银 散中丹皮酚进行鉴别
、

含量测

定作为本品质量控制的标准之一
。

吸收度线性组合分光光度法测定澳咖合剂中

苯甲酸钠咖啡 因的含量

无 与市第四人民医院�无锡 � �� � �� 朱蛇 顾 沧 一 钱珑 已 向金生

为习阳���

浪咖 合刘为氏院常用制�� 
,

由澳化钾和

交钠咖组成
,

常用 �
�

� �� 尼泊金乙醋作为抑

菌剂
。

制剂中安钠咖的含量测定方法有碘景

法“�
、 ,

�
,

和法
‘� 〕

。

本文根据安钠 咖和尼泊金 乙

阶的紫外吸收光谱特征
,

采用吸收度线性组

介分光光度法测定安钠咖含狱
。

�

���
闷

��
�
‘

加��
�

�到

一
、

仪舒与试药

岛津 � � 一 � �� 紫外 可见分光光度计
,

日

本岛津公司 � �� �
, �

紫外可见分光光度计
,

上

海光学仪器厂
。

安钠咖
,

符合 � � � � 年版中国药典
,

上海

星火制药厂 ��� � � � �� �尼泊金乙酷
、

药用
,

南

京市医药公司分装� � � � � �� � ,澳化钾
、

药用 �

自贡制药厂 �� � � � �  一 � �
。

二
、

测定条件的选择

精密称取安钠咖
,

尼泊金 乙酪和澳化钾

适量 �均为干燥品�
,

分别用蒸馏水溶解并稀

释成含安钠 咖为 �� 卜� � � �
,

尼泊金 乙 醋 为

协 � � � � �尼泊金乙醋可先用 适 量 乙 醇 溶

解�
,

嗅化钾为 �。卜� � � �的测定液
,

在 � � 一

�� �型分光光度计上
,

以蒸馏水为空白
,

于���

一� �� � � 波长范围 内进行扫描
,

得紫外吸收

�七谱图�见图 � �
。

图 � 萦外吸收光借图

�
�

安钠咖水溶液 �� �
�

� �林� � � ��

�
�

尼 泊金乙酣水溶液 ��
�

�� �件� � � ��

�
�

决化钾水溶液 �� �
。

� �林刁� � �

由图 � 可见
,

安钠咖在 � � �� � 波长处有

最大 吸收
,

在 � �  � � 波长处有最小吸收
�
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尼泊金 乙酚在 � � � � � 波长处有最大吸收
,

嗅 精密称取安钠咖和尼泊金 乙酷的干燥品

化钾在 � �� � � 以上无干扰吸收
,

安钠咖和尼 适量
,

分别用蒸馏水溶解并稀释成含安钠咖

泊金 乙醋的吸收曲线相互重叠
,

用普通分光 依次为 �
, � �

,
� �

,

�� 和 �� 林� � � �的测试液
,

含

光度法无法测定
。

根据吸收度线性组合法选 尼泊金 乙醋 分别为 。
�

��
、

。
�

��
、

�
�

��
、

�
�

��

择波长点 应 选 在 波峰
、

波谷或接近波峰波 和 �
�

�� 件� � � �的测试液
,

在 �� �
�

分光光度计

谷的原则 川�
,

确定安钠咖线性组合式的测试 上
,

以蒸馏水为空白
,

在 � � �
、

� ��
、

� �� 和 � �� �

点兄
, ,
元
� ,

只, 和 兄
‘

分别为� �。
,

� � �
,

� � � 和 � 波长处分别测定上述测试液的吸收度
,

并

� � � � �
。

将测定结果进行回归处理
,

结联见表 �
。

三
、

线性考察

表 � 安 纳咖 和尼 泊金 乙酣 的线性考察结果 ��
二 ��

久她
安纳咖 它泊金乙醋

方程 方程

� 二 �
�

� � �� � � � �
。

� � ��

� � �
�

�� �� �  � �
�

� �� �

� � �
。

�� �了�� � �
�

� � ��

� � �
�

� �� � � 一 �
。

� �� �

� � 二 �
。

� � � � � � �
、

。�气�

�
。

�� � �

�
。

�� ��

�
。

�� ��

�
。

� � ��

�
。

� �� �

� � �
。

� �� ��〔
’

一 �
�

�� � � �

� 二 �
。

� � �� �
’

一 �
。

� � �� � �

� � �
。

��乙�
’

一

�
。

� �� � � �� 

� � �
�

� �� � ��
�

�
一

�
�

� � �� ��

�
。

�� ��

�
。

�� � �

�
。

�� � �

�
。

� �� ��

���自
�

盈
‘
台�上�

����盯���

由表 � 可见
,

安钠咖和尼泊金 乙醋在一

定的波长和浓度范围内
,

浓度和吸收度呈 良

好的线性关系
。

四
、

安钠咖测定方法的确定

根据文献
一

愁�公式

将上述线性考察项下各测定数据分别代

入�
, �

�� 
十‘ �
心

十” � �犷
十。一 �

�

�� �� �犷
”
式

,

得不同浓 度时的 �
,

值
,

将 �
�

与 � 进行回归

处理
,

结 果表明 �
‘

与 � 之间线性关系 灵好

�
�

见表 ��
。

八
, 二 丫� � �

� 二
习�

‘
� �

‘一 �

�� 名� �� ……
将

�

� 述各� 了、代入� 分
二

共
�

一

式
,

得�

七

、,声、,,子

���
�甩

廿
甘‘、

人口丫�

设安钠帅为组分区
,

尼泊金 乙酷为组分�
,

则安

钠咖的线性组合成式可确定为

几 � � 厂‘ � 十 � 少
‘” � 几扩

十 为一 � � 了
十 ”

� � � � · �

…… � � �
·

� �� � �
� , 一 �

七
�

一

。几 �厂�
, ‘

· · · · · ·

… … � 约

式中
�
�

,

为总吸收度
�

�为组合系数

小标�
、

�
、

�
、

�分别代表波长 � � �
、

� � �
、

� ��和

�之谁分�� � 处
。

�
�

� 位 白勺汉�定

将上述线性考察项下
,

尼泊金 乙醋的测

定致据代入 �� � 式
,

得� � �
�

� � �  
,

C V

二

0
.
2 3 %

,
n 二 5

。

2

.

日
,

询占
_
的测 定

= 60 q
.5 ,

c V
“ 0

.
7 4 %

, , ‘= 5
,

式中
,

C 为安钠

咖的百分浓度

3
.
计算公式

安钠咖含量测定计算公式为

C % (g /m l)
= A

‘

6 0 0
。

5

x 稀释倍数

稀释液中含安钠咖浓度计算式为
:

C (件g / m l) =
A

6 0 0
5 X 1 0

五
、

回收率试验

按处方 〔‘,比例
,

精密称取适量安钠咖
,

尼

泊金 乙醋和澳化钾干燥品
,

用蒸馏水溶解并

稀释成 含安钠 咖为 15卜g / m l或 20 卜g / m l的

测定液
,

在 53 W
。
分光光 度计上

,

以蒸馏水

为 泊勺
,

分别测定 270
、

2 7 2

、

2 7 4 和 248n m 汉
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长处 的吸收度
,

按上述计算方法计算回收率
,

结果见表2
。

表 2 回收率试验结果(n
二
7)

4 7 ( 总 2 07 )

投入量

(卜g /垃l)

吸收度

270n坦 2 72 几m 2 7 4 n 也 24 8 n m

测得量

(卜g / m l )

回收率

(% )

…
nUnUCU15。 9 8 4 0

。

4 8 5

0

。

5 8 7

0

.

5
8 T

4 8 7

5 9 0

5 9 0

0

一

6 0 1 0 6 0 3

0.0.0.0

。

5 9 1

0

。

4
3

9

0

。

4 6 1 4 6 2

几h几D丹D

no泞1la
J�‘no丹jnU�日
.
在�心.占O曰丹O

202020201415

平均

C V

16
。

0 8 6 6 1 0 0

.

6 4

1 9

.

9 3 3 4 9 9

。

3 7

1 9

.

9 3 3 4 9 9

.

2 9

2 0

.

4 6 6 3 1 0 D

.

0 5

2 0

。

2 6 6 4 1 0 0

.

6 0

1 4

。

8 7 0 9 9 9

.

9 4

1 5

.

6 3 7 1 0 0

。

0 4

9 9

。

9 9

0

。

5
3

~
~ 一

曰曰 曰.. . ‘. . 曰. . 曰口. . . 州曰. 卜 . . . . . 自. 曰 . . . . 口 . . . . . . . . . . 口. . . . . 口. . . . 曰曰曰. 阳. . . . . . 晚 . . . . . . . . . . . . . .

六
、

样品浏定

精密量取样品溶液适 量
,

用蒸馏水稀释

成含安钠咖为 16林g / m l 的测试液
,

照回收率

项下方法进行测定
,

计算标示量%
,

并将测定

结果与中和法进行对 照
,

结果见表3
。

表 3 样品测 定结果(n = 5)

编号 标示量% (% )

本法 中和法

1 100
.
02 100

.
57

2 102
。

8
3

1 0 2

。

8 4

3
1 0 D

.

9 6 1 0 2

.

2 7

4 1 0 0

。

1 2 1 0 1

。

1 4

5 1 0 2

.

2 1
1

0 1

。

7 0

七
、

讨论
1. 本文用吸收度线性 组合分光 光度法

测定漠咖合剂中安钠咖的含量
,

可排除制剂

中尼泊金乙酚的干扰
,

实验表明
,

本法灵敏度

高
,

准确性好
,

简便快速
,

适用于医院制剂快

速检验
。

2

.

本法采用四个波长测定一个组分
,

由

于有自由度存在
,

故在统计学上具有优势
,

且

本法选择的点均在波峰
、

波谷附近
,

故测定时

仪器波长AlJ 呀
一

误差对测定 结果影响相对 较

小
。

‘

3

.

本法也可采用三点测定法
,

用上述实

验数据
,

以 270
、

2
72 和 24 8n m 三个波长进行

计算
,

得K = 1
。

2 9 1 8

,

R S D
= 1

.

32 %

,
E 钾=

2 92
。

6

,

R S D
=

0

.

7 8 %

,

平均回收率xo o
.i7 %

,

R S D

二 0
.
5 4 %

。

其结果精度不如以四点测定

为好
。

4

.

本法只需求出E ;%
,

每次测定的数据

用简易计算器处理
,

很快即可获得满意的结

果
。

同时本法也可以通过A
‘

一C 回归方程进

行计算
,

用方程式法对回收率测定项下数据

进行计算
,

得平均回收率为100
.
26 %

,

C V

=

0

.

5 2
%

。

5

。

将本法测定样品的 结果和中 和法测

定结果进行 t检验
,

得P < 。
.
0 5 ,

表明方法间

无显著性差异
。
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