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三
、

薄层色谱鉴别

�一 �盐酸丁卡因对照品液制备

取盐酸丁卡因对照品 �� ��
,

置 �时 量瓶

中
,

加水溶解并稀释至刻度
,

混匀 �每 �耐 含

�叱 �
。

�二 �供试品溶液的制备

取本品 ��� 置 �� 间 量 瓶 中
,

加水至刻

度
,

混匀
。

�三 �稀的磺化秘钾试液

按中国药典 ��� � 年版二部附录 ��� 页

配制
。

�四 �薄层板制备

取硅胶 � 适量
,

加水研匀
,

铺板制成 �
�

�

一 �
�

�� 厚的薄层板
,

室温干燥后用氢氧化

钾的 甲醇液 ��
�

�� 〕�� �� 喷洒
,

于 ��� ℃干燥活

化 �
�

��
,

置干燥器中备用
。

�五 �展开

吸取盐酸丁卡因对照品溶液和供试品溶

液各 �闪
,

点于薄层板上
,

分别用 环己烷
一 甲

苯
一
二乙胺�� �

� 巧 � ���
,

氯仿 一 甲醇 �如
� ���

和丙酮等 � 种不同展开剂展开
,

取出晾干
,

喷

以稀的碘化秘钾试液
,

主斑点即显橙红色
,

民

值依次为 �
�

��
、

�
�

�� 和 �
�

��
。

薄层色谱图见

图 �
�

四
、

讨论

�
�

实验表 明
,

与重氮化 永停滴定 法相

比
,

用紫外光谱百分吸收系数法测定盐酸丁

卡因滴眼液的含量
,

具有灵 敏度高
,

取样量

小
,

操作简单
、

快速等优点
。

且紫外分光仪为

常用分析仪器
,

易于普及推广
,

而永停滴定仪

一般制剂室不具备
,

难以使用
。

��� ���

,,

一
�

叫卜� 一一一
目

州卜一一一一

��� ���

图 � 薄层 色谱图

�
�

盐酸丁卡因对照品 �
�

供试品

�
�

因盐酸丁卡因的紫外吸收易受 �� 值
的影响

,

在弱酸性条件下其摩尔吸收系数较

大闭
。

故 在 测 定 时 加 人 磷 酸 盐 缓 冲液

����
�

��
,

保证 了方法的灵敏度和测 定的重

现性
。

�
�

标准收载的鉴别方法〔
‘

,

�〕是加硫氰酸

钱于样品中产生 白色沉淀进行真伪鉴别
,

专

属性不强
。

经试验
,

用薄层色谱法鉴别盐酸

丁卡因
,

所选 � 种展开剂均能将其展开
,

斑点

集中
,

显色剂显色灵敏
,

大大提高了定性鉴别

的专属性和可靠性
。

见图 ��
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摘要 本文以电导法测定抓化钠注射液的含量
,

回收率卯
�

�� �
,

�� �
二 �

�

�� �
,

与硝酸银滴定法相 比具

有简便
、

准确
、

快捷的优点
。
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电导法常用于测定电解质溶液的含量
,

弱酸碱的解离常数等
。

本文以电导法快速测

定氯化钠含量
,

特别适用于氯化钠注射液中

间体的质量控制
。

一
、

仪器与试剂

氯化钠基准试剂 �沈 阳试剂 厂 � � ���
�

� 型电导仪 �上海雷磁仪器厂 �

二
、

方法与结果

�一 �标准曲线

精密称取干燥至恒重的氯化钠 �
�

巧�
,

置

于 ��� 而 容量瓶中
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

摇

匀
,

从 中吸取 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

伍记
,

分别

置于 �� �� 容量瓶 中
,

用蒸馏水稀 释至刻度
,

摇匀
,

测电导率
,

求出回归方 程 � � �
�

��  � �

一 �
�

�� � �
� 二 �

�

��� � �
。

其 中
� � 为氯化钠 含

量
,

� 为其电导率
。

�二 �回收率试验

准确配制 �
�

� � 氯化钠溶液 � 份
,

各吸取

�
�

伪�
,

分别置 �仪玩� 容量瓶 中
,

用水稀释至

刻度
,

摇匀
,

测其电导率
,

计算氯化钠含量及

回收率
,

结果见表 �
。

�三 �精密度试验

日内精密度
�
将氯化钠溶液 日内连续测

� 次
,

��  � �
�

�� � � 日间精密度
�
将氯化钠溶

液每天测 � 次
,

连续测 � 天
,

�� �〕� �
�

� 
!

。

(四 )样品刚定

取我院生产的 0
.
9% 氯化钠注射液 5 批

,

分别按电导法和药典法「
‘
]测定含量

,

结果一

致
。

见表 2o

表 1 回收率试验

样品 投人量(% ) 测得量 (% ) 回收率(% )

0
.
以巧 O

0
.
如7 0

0
.
897 0

0
.
915 0

0
.
以科 0

卯
.
8

卯
.7

100
.
4

卯
.
7

100
.
2

,且,�飞�月咔‘J

平均回收率 = 卯
.
叨 % 二 0

.
3 2 %

44
..t
Z
孟U一」Q

产
O
了
Q
�
Q
了
O
产一八找

表 2 本法与药典法比较

样品
氧化钠含量

药典法 电导法

1 0
.
卯5 0

.
1洲)落

2 0
.
8即 0

.
盯9

3 0
.
以)8 0

.
以为

4 0
.
叨3 0

.
9[X)

5 0
.
915 0

.
917

三
、

讨论

本法简便
、

快捷
、

准确
,

适用于医院制剂

生产的中间体质控
。

因温度对本法有影响
,

测定样品对温度应与标准曲线时温度一致
。
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