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克喘素 ��� � � ��� � ��� �� 化学名盐酸双氯醇胺
,

是一种治 疗支气管哮喘等 病 症的新药
�

程大敦等
〔’ 〕曾用萃取紫外分光光度法测定它的含量

�

本文研制了四苯 硼
一

克 喘 素和二苦胺
�

克喘素离子选择 电极
,

两种电极对克喘素均有良好的响应特性
,

可用于克喘素原药及其片剂

含量的快速分析
�

�一� 仪器与试剂

江苏电分析仪器厂 �� � 一 �� 型数字式离子计和 �� �� ��
一

�� �
� � � � � � � �

一
�型分光光度计

�

克喘素原药 �江苏金坛制药厂
,

纯度� �
�

� � � � 克喘素片剂 �同上药厂� , 其它试剂均为

� � 或� �级 , 二次蒸馏水
�

�二 � 克喘素标准溶液的配制

称取适量克喘素原药
,

配成 �『
�
� � ��标准溶液

,

然后逐 级 稀 释 成 � ��
�
一� ���

� � �� ��

��� � � �标准溶液均含��
� � 的� �

� 一� � � �缓冲溶液 �� �和 �� � �八的�
� � � �� 一�

�

�三� 电活性物质的合成和电极制备

电活性物质按文献〔幻方法合成
,

结果列于表 �
�

电极的制备
、

电池组成 测 量 方 法 见 文

献〔� 〕
。

表 � 电活性物质的合成条件
�

电活性物
原药用 蛋

�� �

四苯翻用盈

�� �
, � � 一 , � � �� ��

二苦肢用 �

�� �
,
� �

一 , 口� �� ��

��

�用� �� 调节 �

陈化时 间

�� �

四苯翻
一

克喘紊

二 苦胺
一

克喘素

� 。 �

�
。

�

� 一 �

� 沉淀经陈化后
,

抽滤
�

水洗至无��
一 ,

再用红外灯 �� 一�� ℃烘 烤干操
�

�四� 电极的晌应特性

�
�

��  膜的组成与响应关系 由表 � 及图 � 结果可见
, � ,

� 号电极膜的响应斜率较

好
,

两种 � 号膜的线性范围分另��为 � � � �
一 ‘

一 � � ��
一 �
� � �八和 � � �� 一 ‘

一 � � �� 一 � � � �� �
�
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衰 � 电极城的月度与晌应关琅
�

膜号
膜 中活性物含 呈

�� � �

四苯翻
一

克喘素电极 二苦胺
一

克喘素电极

斜率
�也 � � � � �

枪侧限
�口� � � �� 相关系数 斜

�

率
�� � ��� �

检目限
�� � �� ��

相 关系数
�� �一� � , � � � , �一� � � � � �一�

一一
� 毛

�
�

� 一

一�
� �

� � �

� � �

‘ � �

� �
。

�

� � 。 �

��
。

�

� �
。

�

� � ��
‘舀

� 义 � � 一 �

� � � �
一 ,

� � � � � 一 ,

� 。 � � � �

� 。 � � � �

�
。

� � � �

�
。

� � � �

�� 。 �

� �
。

�

� � 。 �

� �
。

�

� 火 �� 一 �

� � �� 一 �

� � 】� 一 ,

� 火 � � 一 �

� 。 � � � �

� 。 � � � �

� 。 � � � �

�
。

� � � �

膜的其它组份为
�

�� ��
�

�� � �
,

� �  �邻笨二 甲酸二丁隋 ��
�

� � � �, 相关系效是 用 � 、 � 。一 � 一 �。一 , � �� �� 克喘素标

准系列溶液侧得值计算的
�

�
�

适用的 � � 范口 用盐酸和氢氧化钠

调节试液的 � �
,

使 各试 液 均 含 �
�

�� �� � �

� �
��

�

实验表明四 苯 硼
一

克 喘素 电极和
,

二苦胺
一

克喘素电极适用的 ��范围分别为 � 一

�
,

� 一 �
�

木文测 试 液 的 �� 控 制 在 � 左

右
。

�
�

晌应时间 实验表明
,

对 ��
“ � � �� �

响应时 间� � � ��
,

对 � ���
’
� �� �� 响应时间 �

� � ��
。

�
�

电极内阻 用常规法测 得四 苯硼
一

克

喘素电极内阻为�
�

�� � �
,

二苦胺
一

克喘素电极

内阻为�
�

�� �。
,

均在正常范围内
。

�� ��
�

图 � � 号膜电极的响应曲线
孟

—
四苯翻

一

克瑞素腆
,

�

—
二 苦胺

一

克喘素膜

�
�

选择性试验 测定了电极对 �� 种干扰物质的电位选择性系数
,

结果如表 �
�

衰 � 电位选择性系教

—
�

‘, ,

⋯
� � , � � 侧 � � � � � � � � � �

一
尸� � � � � � � � � � � � � �

四笨一 克喘素
,

二苦胺
一

克瑞索 四苯抽
一

克 喘素 二苦胶
一

克咱 索
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干 扰 物

�又�
入叉��‘ � 又

�� ’
� 又�’� �叉�� !

�
今

� � �
毋

� 压 �
�

� � , 寸

F
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奋

2
11 . +

荀萄病

水杨破

2。 0 3 又 1 0
一 4

2
。

8 2
x

1 o
一 4

3
。
0 9 x 1 0

一 4

3
。

0 2
又 1 0

一 ,

< 1。一 r.

3

。

7 2
x

1 0
‘ 刁

7
。

5 9
火 1 0

一 ,

8
。

7 !
x

1 0
一 3

3

。

6 3
减 1 0

一
3

l
。

5 8
x

1 0
一 4

5
。
8 9 x 1 0

一 鸽

2
。

8 8
又 1 0

一 3

1

。

6 6
x

1 0
一4

1
。

9 2
x

1 0
一 4

1
。

6 2
x

1 0
一 名

1
。

9 0
火 1 0

一 之

马钱子碱

乌洛托品

维生t B ,

澳丁基东! 若喊

盐酸奎宁

阿 托 品

苯扎澳按

度 米 芬

3。 1 6 x 1 0
一 t

6
。
3 1 火 1 0

一 二

5
。

6 2
x

1 o
一 3

!
。
8 2 x 1 o

一 盆

千扰

干扰

千扰

千扰

4。 4 7
试 1 0

一 1

I
。

7 4
x

1 0
一 ,

1
。

6 6
城 1 0 一

2 。 2 4
x 二O 一 ,

千扰

干扰

千扰

干扰

,

日

由表可见
,

无机物无干扰
,

有机物中奎宁
、

阿托品及季钱盐类药物有干扰
。

6

.

, 现性 两种 电极于pc
= 2 一 5 的溶液中每隔 2 小时反复测试 4 次

,

电位响应值的

标准偏差为土0
.
2一O

.3m V
,

说 明电极具有相当好的重现性
。

了
.
林定性 两种电极经四个月使用

,

线性响应范围
,

工作曲线斜率及相关系数均无明

显变化
,

电极是稳定的
.

(五) 回收率试脸

经对克喘素原药 5 次加入量测定得出
,

用四苯硼
一

克喘素 电极测 定 的 平 均 回 收 率 为
98.8 % ,

二苦胺
一

克喘素电极测定的平均回收率为98
.5%

.
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六) 标示 l 侧定

对克喘素片剂做 了离子选择电极法和紫外分光光度法测定对照
.

离子选择电极法
:
约40片粉末样品

, 加水溶解
,

加pH = 5的H A
e
一N

aA e缓冲溶液sm l
,

N
a

CI
s

ml

,

(l
m ol

/l
)

,

搅匀
,

静止片刻
,

不溶辅料经过滤后 用缓冲溶液 洗 涤
,

滤液定容到

50 m l进行测定
,

由图 1 工作曲线计算片剂含量
.

紫外分光光度法
:
吸取上述定容液sm l

,

照文献 〔1 〕法加入 5m l澳 百里酚蓝溶液
,

用

lom l苯萃取克喘素
一

澳百里酚蓝离子对化合物
,

有机相在4oZn m 测吸光度
.
同时按文献 〔1 〕

配制克喘素标准系列
,

测吸光度后制作工作曲线
,

从工作曲线求出样品吸光度相应 的片 剂

含量
.
测定结果见表 4

.
可见两种方法具有相当的精密度

,

但本法可避免光度法操作中有毒

试剂的萃取步骤
。

衰 4 标示t 洲定

批 号

平均片重 ( m g )

标 示及 (p g/片)

四苯 翩
一

克喘素 电极测得 量 (卜g/ 片)

二苦胺
一

克喘素电极测得量 (p g /片)

紫外分光光度法 侧得量 (协g /片)

860 7024.
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。
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