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枸橼酸维静宁及其制剂的微量比色测定法 

冀 ·医院临床葛理研宪寮 坷 海霞 朱 沽表 

镇咳药枸橼酸维静宁，中国药典规定用 

．高瓤 驷E水溶液滴定法测定含量 此法为常 薪
， 镧案嘉 的分析棒品前处 

理较繁，费工，试剂消耗量大，特别是， 能 

对每片或每滴丸的含量进行均匀度测定。本 

文在Weclawska 法的基础上，对拘橼酸维 

静宁及其制剂的微量比色测定法 进 行 了探 

讨，并加以改进。 

本法的基本原理是橱橼酸维静宁与吖嗪 

染料T(橙黄 I)在pH<3(最适pH值为2．6) 

时，t0mia内产生一复合物，此复合物 溶 于 

氯仿 用氯仿抽提后，于 。 490am处测定 

禽鼍。 
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仪器和试剂 

1+ 倪曩 72t型分光光度计 

2． 试帮 1．1．5mol／L乙酸溶液；2．0．1眄 

橙黄I溶液；3．氯仿：4．构橼酸维静宁储备 液一 

精密称取经五氧化二磷干燥至恒重的枸橼酸维 静宁 

— 定量，用蒸馏承配成lmmol／L的标准储备液． 

冰箱保存。 

实验方法与结果 

实验条件的选择 

盛大慢收波长的确定：将枸橼 琏维静宁 
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馆备液用燕悄 矗鞴弹成0．、mm 1／L ’。r作浓度 取 

3ml于分蕊漏斗中 加 omol／'L乙赎溶液 0m J， 

0
． 
面橙黄 置溶 2 5m J，用氯仿拍提 坎 ．每次 0InI， 

台并于15 n1窘 瓶中 ，加氯仿至刻麦 用7 型分光 

光 莹计在 0⋯ nm进行詈动扪拱 结果掏 薄臻维 

静片：与橙 卷l 。目有色 复台物 ·90nt 魁确 最 t 

哦收值 

【2) 娃色复台物嵇定性试验：取0．2mmoI／L 

的梅橼 酸维静宁标 准澈，操作方法同 前。在 ~9Qnm 

处 于不同时阊测定其暖收度的变化，观察显 色复台 

物 习稳定度。结果表明枸橼篾雏静宁与 靖黄 I形成 

Rq有色复台物："1：24h内稳定 

(3) 乙酸溶液，橙黄 Ⅱ浮液及黧仿1母 的确 

定 将 穗陵维静宁储备液用棼馏承稀 释 成 0 g／ 

m!的工作 浓度。取aml，加 ．5mol／L乙陵溶液：m{， 

测定其pH值为2．56。加橙黄 I溶 液 ,5mi后测其pH 

值为2．66，均在Wec．1awsku报道的pH<3范围 内。 

而实际测定 中． 大取样量为 m1， 故只 需 加 !m1 

乙峻溶液即可。 
一 定量的拘檬酸维静宁溶液与橙黄 i显 色后复 

台物∞吸收度与其显色剂曲胃量有关。结是表暇1ml 

显色剂 与原法的：．5hiI具有相 当的 强 牧 度 故选用 

iml攫黄 I试剂为 宜 

在确定上述 两试剂用量州基础 上．于 5O~tg／m! 

橱挂魏维静宁溶液4m[(含量为2tong)中加 氯仿 

1 cmi，抽提一次，透光度(T)为 I5．5哆：男用 氯仿 

袭 1 
⋯ ● L — ● 

~g／m 1 

380 0
．

379 

S93 0 403 

38 0 40： 

jml再抽提一次，铡焊_r僮 为 99．2％。可见{Oml氯 

访[二籽显色复台袖基本提职宽宅，故用lOre!氯仿抽 

提一次即可 

(E) 蓑 时间 确定：、 镑酸维静宁 工 作浓 

度为 H．g／ml。取 mj，加乙酸溶液 jm1，橙黄 I试 

剂 m1，室温艟 1iB，加塑仿 1oral 存 液体快速 

、f 台器 分 别旋摇 j、j、3mil舶，予~90nm 担皖 吸收 

崖 结果见 图)。由图!可知最适旋擂时间为 2rain。 

A 0．4 

0．38 

l 2 3 

时间(min) 

图1 旋摇时间对吸收度的影响 

(5) 批内、批间误差：在确定徊啶 方法 的基 

础上，对同一浓度的标准品一次测定l e管， 及 隔 

日测定3管，连测五 日．结果见表l。 

批内和批间误差 

A x sD 
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(0) 干挠试验：于50~g／ml托 橼 酸 维 静 宁 

?mI中，分别加 八1 0倍 、50倍 、 00倍 的氯化铵、燕 

糖聂氯化铵与蔗糖的混台物 实验结果表明 这些物 

质对构辫酲维静宁的测定均无影响 

2． 测定 方法 

(： 枸捞酸维静宁标准曲线的铷备 

将构橼酸维静宁储备液用蒸馏水稀 释 成 5。 g／ 

扭l妁工作袭度。分男 取0．5、1．0、2．0 3 ．0mI 

于2‘mI具塞试管中 加蒸馏水使每管体积为 4ral 

加 1．5M乙酸溶液lm1．0．1师橙黄 I试剂 m1 室温 

CV(铀) 

0．394 0
．

009i 2．32 

0 394 0 007： i 88 

放置8mln。再加 氯仿!oml，旋摇2rain 静置5rain， 

彝去水屠 以同样处理之蒸馏水为 空 白，予490~m 

处测定吸收度，结果见图2。 

(2) 祥品测定 

① 枸橼酸维静宁氯化铵片 及糖衣片的测 定t 

取拘橼酸维静宁氯化铵片 (每片含枸橼 酸维静 

宁25rag，氯化铵]o0mg)及糖衣片 (含枸橼酸维静 

宁25mg／片)各l片，分 配成浓度为50~g／mI的溶 

液，取2mi。同拘橼酸维静宁标准益线的佑9备 项下 

操作。每种片剂各作lo片。_其结果分别相 当于标示 

量的97一 l05髓和94．79—99和．均在药典规定 的合 
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图2 枸橼酸维静宁标准曲线 

(r= 0．9 999 7 Y= 0
，
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．
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椿 也同内。 

② 糖浆的测定：糖浆中内酵酸维静宁 的含量 

为 巾g／m1。用蒸 水稀释成s0 g m1昀 溶 液，取 

2ml 按向磷酸维静宁标 瞄残的制备项下 操作． 

其结果加当于标示量的蛐． e面．在药典规 定 的 台 

格范围内 

讨 论 

本法操作简便 、快速，有较好的精密度 

和准确度。对枸橼酸维静宁糖浆能直接进行 

微量测定，也可对枸橼酸维静宁氯化铵片、 

糖衣片及滴丸直接进行均匀度检验。结果见 

表2 根据中国药典规定，测定 10片，每片 

的含量与平均含量相比较含量差异>±15嘶 

的不得多于1片，并不得>±2O呖。从表2中 

可见，枸橼酸维静宁氯化铵片及糖农片的含 

量均匀度检查结果均符合药典标准。 

袁 2 拘橼酸维静宁氯化铵 片及糖衣片含量均匀度检查结果 
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本法采嗣的显色剂为O．1％橙黄 I溶液 ， 

也有用0．1嘶甲基橙溶液作为显 色 剂“】，但 

反应的最适pH值为5。 

(本实验得到西南制药三广曾德惠总工 程师的 

支持和指导．表 示衷心地感谢!) 
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病毒性肝炎 “七、五”攻关项目汇报会在渝召开 

卫生 韶 “七、五 攻关项目 “病毒性肝炎发病机 翌 协作 报会于五月在 重庆 医科大 学病 毒性旰 研 究 

召开，来自北京，上海等地和本校均项目组专家出席尝议 专家们 报了各∞怍蛆的进展。重庆医科大学 

在国内首次建立HBsAg特异性人T细胞克隆并完成了IL一2等固子与肝炎免疫调控关系 研究 北京医科太学 

研究出摘毒DNA牯性末端对病毒复制的重要意义并在国内首次建 立 Pres2单克隆抗体 上海医科大学完成 

病毒转染并产生Dane体的研究 同济医科大学对丁型肝炎进行了系统研究。上海静安区中心医院完成了Pre 

s 、Pres2的研究。盥上一部分研究反映了当前国际上研究的动向，填补了国内空白 达到预期目标。专家 

们进行深八的学术交流，为明年上半年卫生部的验收奠定了良好基础。 

(科研处供稿) 
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