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摘要 目的
� 不 经分 离同时测定小儿复方苯巴比妥片中四组分的含量

。

方法
� 以褶合光谱为基础

,

结合 当前

最优秀的数值计算法
—

偏最小二乘法 ���� 法 �利 用计算机信 息处理技术的褶合曲 线分析法
。

结果 � 小儿

复方苯 巴比妥片中阿司 匹林
、

非那西丁
、

咖啡因和苯 巴比妥四组分的平均回收率及相对标准偏差 �尺� � �分别

为 � �
�

� �
,

�
�

� � � � �� �
�

� �
,

�
�

� � � � � �
�

� �
,

�
�

� �� � �� �
�

� �
,

�
�

� � �
。

结论
� 该方法可以 用于 小儿复方苯巴比妥

片剂的质量监控
。

关键词 褶合曲线分析法 �,�
、

儿复方苯巴比妥片 � 阿司匹 林 � 非那西丁 � 咖啡 因 �苯 巴比妥
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小儿复方苯巴比妥是由阿司匹林
、

非那西丁
、

咖

啡因和苯巴比妥四组分组成的复方制剂
,

其质量组

成比为
:48
.
9

、

3 5

.

0

、

7

.

0

、

9

.

1

。

由于小儿复方苯巴比

妥四组分的紫外光谱严重重叠
,

不经分离
,

直接测定

有一定的困难
,

经查寻的资料显示
:
目前有 H PLC

-

u v 联用 法川
、

化学计量学法辅助 紫外分光光 度

法〔’〕等
。

可对其各组分含量进行测定
,

《中国药典》

和天津地方标准均采用分步分离再分别测 定的方

法「’」
,

由于此法因操作繁琐
,

误差源 多
,

不宜批量分

析和用 于 质量监控
,

因此
,

本文 以褶合光谱为 基

础 〔‘
,

,
]

,

结合当前最优秀 的数值计算法
—

偏 最小

二乘法〔4〕
( P Ls 法)利用计算机信息处理技术

,

在不

经分离的情况下
,

成功地对模拟样和小儿复方苯 巴

比妥片剂试样中的 四组分进行了定量分析
,

并取得

了满意结果
。

1 仪器
、

药品及试剂

uv / vi s 一 w 型褶合光谱仪及褶合光谱软件包

(第二军医大学
,

上海玉 田分析仪器有限公司 );联

想 1 + l电脑(联想集团 )
。

阿司匹林对照品
,

非那西丁对照品
,

咖啡因对照

品
,

苯巴 比妥对照品均为中国药典规格 ;小儿复方苯

巴比妥(佳木斯制药厂 ) ;无水乙醇 (A R )
。

2 实验部分

2
.
1 对照液的配制 分别精密称取阿司匹林

、

非那

西丁
、

咖啡因
、

苯 巴 比妥对照 品适量 (约 0
.
29)用无

水乙醇溶解定容成一定浓度的母液
,

而后再用无水
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乙醇稀释成适当浓度的溶液
,

使其吸收度值大部分

落在 0
.
2 一

0

.
8 之间(阿司匹林 11

.
40 林g

·

m L

一 ’ 、

非

那西T ll
.
6o林g

·

m L

一 ’ 、

咖啡因 10
.
00林g

·

m L

一 ’ 、

苯

巴比妥 10
.
20 林g

·

m L

一 ’

)

,

备用
。

2

.

2 校正样品液的配制 以处方量 土
20 % 的浓度

范围
,

按正交设计的要求
,

精密吸取各对照液母液适

量
,

配制成 9 份浓度不同的样品校正液
,

其最大吸收

度均不得超过 1
.
2

。

2

.

3 模拟样品液的配制 按处方比例精密吸取对

照母液适量
,

并加人适量的赋形剂
,

配制成 5 份不同

浓度的模拟样品液
,

其浓度范围为处方比例
士
20 %

。

最大吸收度均不得超过 1
.
2

。

2

.

4 回收率测定 以上对照液
、

校正样品液及模拟

样品溶液以无水乙醇液为空白
。

经褶合光谱仪采集

一定波长范围吸收度信息
,

以多组分定量分析系软

件进行褶合
,

褶合光谱仪 自动地 以测试点 2
一
30 作

为区间
,

选择最佳分析条件
,

产生褶合光谱
,

并用

PLS 计算模拟样品中四组分的回收率
。

测定结果
:

平均回收率及相对标准偏差(RsD )分别为阿司匹林

99
.
75%

,

0

.

9 3 %
: 非那西丁 100

.
46 %

,

1

.

3 6 %
: 咖啡

因 99
.
82 %

,

1

.

1 2 %
: 苯 巴 比妥 100

.
08%

,

0

.

8 6 %

。

各组分及混合物的吸收光谱见图 1
,

褶合光谱见图

2 、

3

、

4

、

5

。

回收率测定结果见表 1
。
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图 2 阿司匹林的褶合光谱
l一阿司匹林 2 一混合物

2
.
5 样品测定 按处方配制 3 个样品

,

分别称取样

品适 量 (约 0
.
029) 用无水乙醇定容为 loo m f

J,

取

2
.
om L 稀释至 25 m L

,

以无水乙醇液为空 白
。

经褶合

光谱仪采集一定波长范围吸收度信息
,

用 多组分褶

合分析系统以回收率项下所选择的最佳条件
,

计算

待测样品中各组分占标示量的百分比(测得浓度与

配制浓度之比)
。

样品测定结果见表 2
。
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表 1 小儿苯巴比妥片中四组分的 回收率测定结果

阿司匹林

加人量 测得量 回收率
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·

礼
一 ,
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·
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一 ,
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.
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6 6 9
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.

4 1 5 4
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.
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5

.
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6

.
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.

2 5 1 0

3

.

6 5 8 0
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.

0
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4
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4

.

8
7

7 0

3

.

2 6 8 8
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.
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.
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4

.

4
9 8 3
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.

8 9
6

7

回收率

(% )
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.
54
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.
6】

l()1
.
16

l
0(j

.
6 3

10 0
.
4 0

加人量

(哪
·

n 止
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0
.
5 6 0 0
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6 3 () 0

0
.
7 0 0 0

0
.
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) ( 畔
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毗
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回收率
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.
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.
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0
1

0 0
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.
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.
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表 2 小儿苯巴 比妥样品片中四组分的回收率测定结果

阿司匹林 非那西 丁 叻n啡因
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.
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.
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5
.
24 7
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0

.
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.
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.
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,
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0

.

9 4 3 3 0

,

9 4 6 4

0

.

4 6 8
(

) 0

.

4 6 7 6

0

.

4 5 7 8 0

.

4 5 6 6

回收率

(% )

l(刃
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0 0

99
.
7 5

100
.
32
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.
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9 9
.
6 6

1
.
2 3 8 0

1
.
2 3 5 9

1
.
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0
.
6 8 8 0

0 6 74 0

1
.
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l
,

2 3 3 8

1

,

2 4 5 7

0

.

6 8 9 5

0

.

6 6 9 8

3 讨论

3
.
1 任一化合物的吸收曲线通过正交多项式回归

都可以得到数 目极多的褶合曲线
,

这些褶合曲线以

吸收曲线数学分量的形式保存和反映被研究化合物

的吸收特征
。

因此它们如同吸收曲线一样可作为该

化合物定性定量的依据
。

褶合曲线分析法的基本原

理是将吸收度与待测组分浓度之 间的定量关系
,

通

过数学处理转变成各数学分量 Q
」
与浓度之 间的定

量关系
。

在定量分析中
,

褶合曲线法能最大限度地

消除干扰并在干扰组分褶合曲线交零的波长处测定

待测组分的含量 〔‘
,

,
1
。

多组分混合体系与双组分混

合体系不同
,

其干扰组分组成复杂
,

没有固定的曲线

形状
。

本法结合计算机信息处理技术
,

采用合谱技

术模拟内部标准添加法
,

将干扰消除到最低限度
,

并

逐步将多组分体系转化成双组分体系而达到同时分

别定量多组分的 目的
。

3

.

2 本文以无水乙醇为溶剂是因为阿司匹林易水

解
,

经实验表明其它组分在有水存在时也均有不 同

程度的不稳定性
。

3

.

3 将测得的吸收曲线进行褶合光谱分析时
,

最佳

条件的选择主要由仪器 自动完成
,

但吸收曲线波长

范围的截取尚可通过人机对话进行选择
,

以获得更

佳的测定结果
。

本文经试验截取的吸收曲线波长段

是 250
一
3 1 0

n m
,

间隔为 2
.
Oonm

,

结果满意
。
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