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密量取 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

� � � 分别

置 �� � � 量瓶中
,

用 乙醇稀释至刻度
,

摇匀
。

在上述条件下进行二阶导数光谱扫描
,

量取

� � ‘� � 处的振幅
,

以浓度 � 对振幅 � 作标准

曲 线
。

结 果 表 明
�

克 霉 哇 浓 度 在 。
�

�� 一

��  � � � � � � 范围内浓度 �� �与振幅 �� �之 间

呈良好的线性关系
。

回归方程为
�

� � �
�

� � � � � � 十 � �
�

� � ��� �了� �
�

� � � � �

�� 回 收率 �� 定 精密称取克霉噢适量
,

按处方 比例加入空 白基质
,

以乙醇为溶剂配

成不同浓度的溶液
。

按照上述方法进行测定
,

代入回归方程求得
�

平均 回收率为 ��
�

��  
,

� � � � �
�

� � � �� 一 � �

�� 稳定性试验 取样品测定项 下的克

霉哇 乙醇溶 液
,

在配制后 即刻放置 �
、

�
、

�
、

� � � 后
,

依法测定
。

结果见表 �
。

结果表明
。

本

品在 �� � 内的二阶导数光谱基本无变化

表 � 稳定性试验结果

放置时间 ��
� � � � � � � �

测得 � 值 �
�� � � �

�

� � � �
�

� � �  
�

� � � �
�

� � � �
�

� �

到 �� � �量瓶中
,

再置冰浴中冷却 �� � ��
,

放

至室温
,

加乙醇稀释至刻度
,

摇匀
,

滤过
,

弃去

初滤液
,

取续滤液按本法测定
,

并与规范法图

比较
,

无明显差别
,

二者基本一致
,

结果见表

�
。

表 � 干扰组 分对 测定组分 的影响

克霉哇的
�

�

� �  ! �
�

� �  ! �
�

� �  ! �
�

� �  !

量 �� � � � � 

相当空白基
� �

�

� �   
�

� � �  
�

� � � �
�

� �

质的量�� � � � ��

测得

� 值�
� � 、

� �
�

� � � �
�

� � � �  
�

� � � �
�

� �

表 � 本法与规范法的比较 �� 一 ��

样品 规范法 �� 

编号 �标示量 � �
� � � �� �

本法

�标示量 � �
� � � �� �

� � �
�

�

� �
�

� �

� � �
�

�

�
�

� �

�
�

� �

�
�

� �

� � �
�

�

� �
�

� �

�� �
�

�

�
�

� �

�
�

� �

�
�

� �

�
�

于扰组分对浏定组分的影响 配制

同一浓度的克霉哇 乙醇溶液
,

加入不同量的

空白基质
,

滤过
,

用上述条件进行扫描
,

其振

幅无明显变化
。

结果见表 �
。

�
�

样品 的 �� 定 精密称取克霉哇乳膏

适量 �约相 当于克霉哇 �� � � �置 小烧杯 中
,

加乙醇
,

置约 �� ℃水浴 中振摇使溶解
,

转移

三
、

结论

本法可有效地排除基质的干扰
,

不经分

离提取直接测定克霉哇的含量
,

且有较好的

稳定性和精确性
。
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四苯硼钠法测定西咪替丁片的含量

李永健

�解放军第 �� � 医院 哈尔滨 � � � � �的

摘要 本文采用四苯硼钠法测 定西 咪替丁片的含量
,

方法简便
、

快速
、

准确
�

回收率为 � �
�

�� 二。一�� �
。

经测定四个厂家 � 批样品的含量
,

并与药典方法 �非水滴定法 �进行 了比较
,

结果 一致
。
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西咪替丁片是一种非硫脉类 H
:
受体拮

抗剂
,

临床上用于治疗十二指肠溃疡与 胃溃

疡等症
,

疗效确切[lj
。

其含量测定《中国药典 》

采用非水滴定法 [2]
,

实验条件要求高
。

本文经

实验
,

发现在酸性条件下
,

西咪替丁与四苯硼

钠 1 : 1 定量沉淀
,

据此建立了四苯硼钠法测

定西咪替丁的含量的方法
。

其原理是在样品

液 中加入定量过量的四苯硼钠溶液
,

待西咪

替
一

丁与四苯硼钠沉淀完全后
,

以澳酚蓝为指

示剂
,

用烃按盐标准液回滴剩余的四苯硼钠
。

结果满意
,

现介绍如下
:

一
、

试剂与药品

0. 02m ol /L 四苯硼钠 溶液
,

醋酸一醋酸

钠缓冲液 (p H 3
.
7)

,

嗅酚蓝指示剂
,

。
.
01 m ol /

L 烃钱盐标准液
,

均按《中国药典》(1 9 90 年

版 )配制或标定
;西咪替丁

:
常武化工厂提供

,

批 号 910 116
,

经 蒸馏 水重结 晶获 得的结 晶

品
,

非水滴定法测得含量为 100
.
08 %

。

西咪替丁片(规格 0
.
29 /片)

吉林白城友谊制药厂 批号 910 701

广东省博罗制药厂 批号 930 802

江西南昌五星制药厂 批号 94090 02

同心药厂 (解放军 9078 工厂 )

批号 950 104

二
、

测定方法

精密称取样品适量(约相 当于西咪替丁

som g )置 som l 量瓶中
,

加 H A e一N
aA e缓冲

液 (pH 3
·

7
)

l o
m l

,

精 密 加 入 四 苯 硼 钠

(0
.
oZm ol/L ) 25m l

,

放置 5 分钟
,

加 水至 刻

度
,

摇匀
、

过滤
,

弃去初滤液
,

精密量取续滤液

25m l
,

加澳酚蓝指示剂进行测定
,

并与《中国

药典》法 (非水滴定法 )进行比较
。

结果见附

表
。

附表 两法m.l 定结果比较

(为标示量% n一 3)

批号 四苯硼钠法 药典法

910701 100
.
46 100

.
73

930802 99
.
78 99

.
44

9409002 98
.
68 98

.
77

950104 99
.
23 99

.
82

结果表明
,

两种方法测定的结果是一致

的 (P ) 0
.
05 )

。

三
、

讨论

1
.
四苯硼钠与有机 含氮化合物定量产

生沉淀
,

视分子中氮原子数 目及碱性而定闭
,

本法中沉淀结合比是 1
: 1 ,

提示四苯硼钠仅

与碱性强的叔胺氮产生沉淀
,

而其余五个氮

不参与反应
。

2

.

本法简便
、

快速
、

准确
,

有 良好的重现

性
,

不需特殊 条件
,

测定结果与法定方法一

致
,

可用于西咪替丁片的含量测定
。
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