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一阶导数分光光度法测定

盐酸麻黄碱滴鼻剂的含量

吴京平
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摘要 本文采 用一阶导数分光光度法
,

不经分离直接测定盐酸麻黄碱滴鼻剂的含量
,

可以消除尼泊金

乙醋的干扰
,

在 � 一 � �拌以� �的浓度范围内
,

具有良好的线性关系
, � � �

�

� �� �� � � � �
。

平均回收率为 ��
�

�� �
,

相对标准差为 �
�

� �  
。

方法简便快速
,

结果准确
。
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盐酸麻黄碱滴鼻剂为医院耳鼻喉科常用

制剂
,

临床上主要用于治疗急性鼻炎
、

鼻窦炎

及慢性肥大性鼻炎等症
。

其含量测定各地方

制剂手册上多采用双相中和滴定
,

但该法滴

定终点不明显
,

因而造成较大的误差
。

亦有

文献报 道采 用紫 外分光 光度法【‘]
、

旋 光

法[2] 〔3〕和 pH 指示剂吸收度比值法〔4〕等进行

含量测定
。

但对含有防腐剂尼泊金乙醋的盐

酸麻黄碱滴鼻剂
,

由于在盐酸麻黄碱的最大

紫外吸收波长处
,

尼泊金 乙醋也有干扰吸收
,

采用一般的紫外分光光度法也无法测定
,

本

文采用一阶导数分光光度法
,

不经分离
,

直接

取样
,

可以消除尼泊金 乙醋的干扰
,

较准确地

测定盐酸麻黄碱的含量
,

方法简单易行
,

回收

率好
。

与中和法比较结果亦令人满意
。

一
、

仪器与试药

w F z 一 80 0几A 型紫外/可见分光 光度

计(北京第二光学仪器厂 );普通 386 以上微

机
。

盐酸麻黄碱标准品 (中国药品生物制品

检定所 );尼泊金乙醋(A R );氢氧化钠(A R );

盐酸麻黄碱滴鼻剂(某医院)
。

二
、

实验方法与结果

(一 )光谱曲线的绘制

精密称取 10 5℃ 干燥至恒重的盐酸麻黄

碱标准品和尼泊金 乙酷各适量
,

分别准确配

制成含 盐酸麻黄碱 500 拌g / m l
, .

尼 泊金 乙醋

150 拌g / m l的水溶液作为贮备液
。

再精密吸

取这二种贮备液各适量
,

分别用 0
.
04 mo l/

L

N aoH 溶液准确稀释成适当的浓度
,

于 lrm
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石英比色皿中
,

用 0
.
04 mo l/

L N aO H 溶液作

参比
,

在 190一 30 0
n m 波长范围内

,

以 Zn m 波

长间隔
,

分别测定吸光度值
,

并将测定结果输

入计算机
,

执行 自编计算机导数图形分析程

序
“
D U V

” ,

分别选择 吸收光谱及一 阶导数光

谱即可完成各曲线的绘制
,

然后打印图形
,

结

果参见图 1 和图 2o
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图 1 紫外吸收 光错

1.盐酸麻黄碱 2
.
尼泊金 乙醋

(二)浏定波长的确定

分析紫外吸收曲线(图 1) 可知
,

盐酸麻

黄碱在 21 5
nm 处虽有一较强吸收峰

,

但尼泊

金 乙酷也有干扰吸收
,

故采用普通的紫外分

光光度法测定就会产生一定的干扰
,

使结果

偏高
。

由一阶导数光谱(图 2) 可知
,

盐酸麻

黄碱在 190 一30 0
n m 波长范围内有一最大波

峰(210
nm )和波谷 (222

nm )
,

而尼泊金 乙酷

在此波长范围内恰与基线重合
,

表明干扰可

被消除
。

经三种不同浓度的反复测定
,

确证

了最大波峰及波谷 的位置正 是 210
nm 和

222
nm

,

因而可用 峰
一

谷法通过测 定 △A 值

(}△A
22: 一 么A 21。 1 )作为盐酸麻黄碱的定量信

息
。

△A = (人
11一戊

09)一 ( Az
2 3 一人

2;)

(三)德定性考察

精密吸取盐酸麻黄碱贮备液及样品稀释

液各适量
,

分别用 0
.
04 m ol / L N ao H 溶液准

确稀释成含盐酸麻黄碱均为 20 拼g / m l的溶

液
,

于配制后 立即测定
,

室温下放置后测定
,

结果表明加入氢氧化钠溶液后
,

前 10 m in 内

稍有变化
,

10 m in 后稳 定
,

Z h 内其 △A 值不

变
。

( 四 )标准 曲线的浏定

精密吸取盐酸麻黄碱贮备液 1
.
0

、

2

.

0

、

3

.

0

、

4

.

0 和 5
.
om l

,

分别于 5 个 100m l容量瓶

图 2 一阶导数光谱

1.盐酸麻黄碱 2
.
尼泊金乙醋

中
,

用 0
.
04m ol / L N aO H 溶液定容

,

混匀后以

0
.
04 m ol / L N aO H 溶 液为参 比

,

分别测 定

209
、

2 1 1

、

2 2 1 和 22 3nm 处的吸收值
,

并将测

定数值输入计算机
,

执行 自编 的回归分析程

序
“
H G

” ,

进行线性 回归分析
,

打印图形 (图

3)
,

并给出 △A 关于浓度 C 的回归方程
。
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图 3 标准 曲线

结果说明
,

在 5一25 拌g / m l范围内浓度 C

与 △A 值线性关系 良好
。

( 五 )不 同浓度干扰组分的考察

准确配制盐酸麻黄碱浓度均为 20 拌g /

m l
,

而 尼 泊 金 乙 酷 浓 度 各 不 相 同 (0 一

1
.
05 拜g / m l) 的系列混合液共 8 份

,

按照上法

测定盐酸麻黄碱的吸收值
,

并求出 △A 值
。

结果参见表 1
。
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表 1 不 同浓度尼泊金乙醋共存下盐酸麻黄碱的 △A 值

盐酸麻黄碱浓度 料g / m l 2 0 2 0 2 0 2 0 2 0 2 0 2 0 2 0

民泊金乙醋浓度 拜以m l 0
.
00 0一 5 0

.
30 0

.
45 0

.
60 0

.
75 0

.
90 1

.
05

△A 0
.
l0 5 0

.
1 0 5 0

.
l 0 4 0

.
1 0 4 0

.
l 0 5 0

.
1 0 5 0

.
l 0 4 0

.
1 0 5

试验结果表 明
,

在测定盐酸麻黄碱时
,

不 N a0 H 溶液稀释
,

使盐酸麻黄碱的浓度约为

同浓度的尼泊金乙醋对其几无干扰
。

20 陀/ml
。

按照 (四 )项 下方法测 定 从 值
。

( 六 )回收率浏定 同时另设相应的标准 对照 品
,

同法测 定 △A

按盐酸麻黄碱滴鼻剂处方[5] 比例配成 6 值
,

用标准曲线法和标准品对照法分别进行

个模拟溶液
,

精密量取适 量
,

用 0
.
04 mo l/

L 测定
。

结果参见表 2o

表 2 回收率浏定结果

加 入量 标准曲线法 标准品对照法

(拜g/ m l) 回收量(严g/ m l) 回收率(% ) 回收量(产以m 一) 回收率( % )

20
.
00 19

.
67 98

.
35 19

.
95 99

.
75

20
.11 19

.
81 98

.
5 1 20

.18 100
.
35

20
.
06 19 .80 98

.70 19
.
82 100

.
20

19
.
98 19 .66 98

.40 19
.
82 99

.20

20
.14 19 .91 98

.
86 20

.17 100
.15

19
.
94 19

.
58 98

.16 19
.
80 99

.
30

平均回收率( % )

C V (% )

98
.
50

0 .26

99
.
83

0
.49

(七 )样品测定

精密 吸取盐酸 麻黄碱滴 鼻剂 lm l 于

100 m l容量瓶中
,

用蒸馏水 定容
,

混匀后再准

确吸取适量
,

用 0
.
04 m l/ L N

aO H 溶液稀释
,

使配制成盐酸麻黄碱浓度为 20拌g / m l 的待测

溶液
,

按照 (四 )项下具体方法测定 △A 值
,

同

时另配制 相应浓 度的盐酸麻黄 碱标 准品 溶

液
,

作为对照 品测定液
,

同法测 定 △A 值
,

按

标准品对照法计算含量
,

并与中和法[
5]进行

比较
,

结果参见表 3
。

表 3 样品含童 N.] 定结果(标示贡 % )
‘

样品号 一阶导数法 中和法

1 99
.
1 98

.
9

2 100
.
2 100

.
8

3 100
.
6 100

.
3

,

均为三次测定的平均值

三
、

讨论

(一)本测 定方法对样品 无需 任何预 处

理
,

直接取样测定
,

经计算机图形分析和数据

处理
,

应用普通(手动式)分光光度计
,

就可完

成导数分光光度法的定量分析
,

操作简单
,

便

于推广
,

更具有实际意义
。

( 二 )英国药典一九九三年版 已将导数分

光光度法载入附录
,

并且规定所有测试液的

温差不大于 0
.
5℃

。

本文回收率试验结果说

明
,

标准曲线法测得的回收率 (98
.
50 % )低于

标准品对照法所测回收率(99
.
83 % )

,

进行测

定时的温度差异
,

可能是原因之一
,

所以在对

样品进行含量测定时
,

采用标准品对照法更

为准确
。
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