
表 2  样品测定结果

受试者编号 ⁄� 浓度rΛª#°̄ p t ⁄× 浓度rΛª#°̄ p t

t s qyswv u q{w{

u s qwx{w t qxwu

v s qu{tz t qwzz

w s qutvy t qsu|

x s qtvyw u qsuv

y s qv|xx u q|xy

z s qsxvs u q{ys

{ s qt|wx s qvt{|

| s qtuts s qtu{w

ts s qutzw w q|sy

检测到 ⁄× 的硅烷化产物外 o还发现存在 ⁄× 的色谱峰 o

这表明硅烷化不完全 o更说明 ⁄× 无需衍生化可直接进

行 �≤ 分析 ∀所以在本文中不再采用硅烷化方法 o尿样

经提取分离后直接进行 �≤ 分析 o使样品预处理大为简

便 o也使色谱图大为简化 ∀

在本实验条件下 o⁄� !内标物和 ⁄× 的保留时间分

别为 { qx o| q|和 tt qu°¬± o相互之间达到基线分离 ~尿

样中 ⁄� 浓度在 s qts ∗ t qysΛªr°̄ !⁄× 浓度在 s qus ∗

us qsΛªr°̄ 范围内线性关系良好 o回收率分别为|x qz h

∗ tsw qw h和 |v qv h ∗ |{ qv h ~样品测定的 ΡΣ∆分别为

u qx h和 v qt h ∀

本方法已应用于中国人群中 ≤ ≠°u⁄y代谢多态性

的研究 ∀
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  §̈·̈µ²° ·̈«²µ³«¤± «¼§µ²¥µ²°¬§̈ o¬¥∏³µ²©̈ ± o¶̈¦²±§§̈µ¬√¤·¬√¨¶³̈ ¦·µ²³«²·° ·̈µ¼

  氢溴酸右美沙芬k§̈ ¬·µ²° ·̈²° ·̈«²µ³«¤± «¼§µ²¥µ²2

°¬§̈ l可抑制延髓咳嗽中枢 o具有镇咳作用 ~布洛芬

k¬¥∏³µ²©̈ ±l为常用的非甾体类药物 o具有消炎 !解热 !镇

痛作用 ∀二者可分别与多种药物组成复方制剂 o用于

感冒的治疗 o对于其制剂中药物含量测定已有报

道≈t ∗ v  ∀但关于美沙芬与布洛芬组成的复方制剂 o国

内尚未见报道 ∀本文采用二阶导数分光光度法同时测

定二者含量 o方法快速 !简便 o结果准确 ∀

1  仪器和试药

t qt  仪器  �∂2utss型紫外分光光度计k日本岛津l ∀

1 q2  试药  右美沙芬对照品与原料k上海新亚制药有

限公司l ~布洛芬对照品与原料k山东新华制药厂l ~美

沙芬布洛芬胶囊k自制 o每粒含美沙芬 tx°ª!布洛芬

t{s°ªl ~甲醇为色谱纯 ∀

2  方法与结果

2 q1  导数光谱的绘制  称取一定量的美沙芬 !布洛芬

和辅料用甲醇配制成适宜浓度的溶液 ∀在 uss ∗ vus±°

波长范围内分别绘制零阶和二阶导数光谱 o见图 t ou ∀

图 1  零阶导数光谱图

t p美沙芬 ~u p布洛芬 ~v p辅料

图 2  二阶导数光谱图

t p美沙芬 ~u p布洛芬 ~v p辅料

由图 u可见 o在 u|u qv±°和 u{{ qu±°处 o美沙芬的

二阶导数振幅的绝对值较大 o而辅料和布洛芬在此处

的二阶导数振幅值基本为零 o故选择 u|u qv±°和u{{ qu

±°作为美沙芬的测定波长 o同理 o选择 uys q{±° 和

uyv q{±°作为布洛芬的测定波长 ∀

2 q2  线性关系试验  精密称取一定量的美沙芬和布

洛芬对照品 o用甲醇溶解并定容 o配制成约 s qv°ªr°̄ !

u qs°ªr°̄ 的标准贮备液 ∀精密吸取美沙芬标准贮备液

t qs ou qs ov qs ow qs和 x qs°̄ 分别置于 tss°̄ 量瓶中 o布

洛芬标准贮备液 t qs ou qs ov qs ow qs和 x qs°̄ 分别置于

xs°̄ 量瓶中 o用甲醇稀释定容 o将上述溶液分别进行二

阶导数光谱扫描 o在 u|u qv±° 和 u{{ qu±° 处测定美沙

芬的振幅值 o求出振幅值的绝对值之和¿⁄t¿o在uys q{

±° !uyv q{±°处测定布洛芬的振幅值 o求出振幅值的绝

对值之和¿⁄u¿∀以¿⁄¿对浓度 ≤kΛªr°̄ l作线性回归 o

得回归方程为 }¿⁄t¿� x qxz ≅ ts p v≤t p z qss ≅ ts p v oρ�

s q|||{ ~¿⁄u¿� t qyw ≅ ts p v ≤u n t qus ≅ ts p v oρ �

s q|||| ∀

结果表明 o美沙芬在 v qsz ∗ tx qvxΛªr°̄ 范围内 o布

洛芬在 v| q{{ ∗ t|| qwsΛªr°̄ 范围内 o呈良好的线性关

系 ∀

2 q3  精密度试验  分别称取一定量的美沙芬和布洛

芬对照品 o用甲醇制成适宜浓度的溶液 o依 u qu项下方

法扫描求得¿⁄¿值 o共测 y 次 o结果美沙芬 ΡΣ∆ �

s qz{ h o布洛芬 ΡΣ∆ � s qxx h ∀

2 q4  回收率试验  精密称取美沙芬约 tz°ª!布洛芬约

uss°ªo按处方比例加入辅料 o混匀后置于 tss°̄ 量瓶

中 o用甲醇溶解并定容 o过滤 o分别精密吸取续滤液 t ou

和 w°̄ 置于 xs°̄ 量瓶中 o用甲醇定容 o制成 v种浓度的

溶液 o进行二阶导数光谱扫描 o在 u|u qv±° 和 u{{ qu±°

处测定求出振幅值的绝对值之和¿⁄t¿o在 uys q{±° 和

uyv q{±°处测定求出振幅值的绝对值之和¿⁄u¿o计算回

收率 o结果见表 t ∀

2 q5  稳定性考察  取上述含美沙芬与布洛芬的溶液 o

分别于 u ow oy和 {«测定其吸收度 o其吸收度数值基本

不变 ∀

2 q6  样品测定  取复方美沙芬布洛芬胶囊 o按回收率

项下方法测定美沙芬 !布洛芬含量 o结果见表 u ∀

3  讨  论

3 q1  在选用溶剂时 o曾尝试过无水乙醇 !分析纯甲醇 o

但通过扫描 !求二阶导数光谱发现 o用这两种试剂 o美
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表 1  回收率试验结果r ν � y

美沙芬

加入量rΛª#°̄ p t 测得量rΛª#°̄ p t 回收率r h ΡΣ∆r h

布洛芬

加入量rΛª#°̄ p t 测得量rΛª#°̄ p t 回收率r h ΡΣ∆r h

   v qvy v qvs |{ qu s qz    v| qy    v| qs |{ qx s qz

y qzu y qx| |{ qt s qw z| qu z{ qu |{ qz s qw

ts qs{ | q|t |{ qv s qx tt{ q{ ttz qx |{ q| s qy

表 2  样品测定结果r ν � x

批  号
美沙芬

含量r h ΡΣ∆r h

布洛芬

含量r h ΡΣ∆r h

||sxtu |z q| s qv |{ q| s qy

||sxus |{ qx s qv || qs s qw

||szsv |{ qs s qw |{ q{ s qv

沙芬 !布洛芬的导数光谱互相干扰 o而选用色谱纯甲醇

后 o二者导数光谱的峰明显减少 o可消去各自的干扰 o

直接测定它们的含量 ∀

3 q2  由于制剂中美沙芬相对比例较小 o同时测定时其

浓度小 o吸收度数值也小 o为了减少误差 o提高测量准

确度 o所以选用了峰2谷法 ∀
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