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指示剂滴定法相 比
,

具有客观 可靠
,

准确度高
,

不受

溶液有色浑浊的限制等优点
。

用本方法测定阿德福 〔� 〕

韦醋原料药含量
,

特异性强
,

结果准确
,

重现性好
。
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格列齐特中亚硝酸盐的电化学测定法

陈龙珠
,

向智敏
,

贾 飞 �浙 江省药品检验所
,

浙江 杭州 � �� � ���

摘要 目的 � 建立 高效液相
一

电化学 �� � � �检测 法测定格列齐特 中亚峭酸盐 �� �歹�的 残留量
。

方法 � 阳 离子

色谱柱
,

醋酸盐缓冲液 �� � 为 �
�

�� 为流 动 相
。

结果 � � �夕线性范 围 �
�

��
一 �

�

� � 林�
, � � �

�

�� � �
,

回收率为

� �
�

��
,

� � 二 �
�

�� �� � � �
。

结论 � 方 法灵敏
,

简便
,

结 果准确
。

关键词 格列 齐特 � 高效液相
一

电化学测定 法 � 亚峭酸盐
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随着生活水平的提高
,

糖尿病人越来越多
。

格

列齐特为一降糖药
,

临床广为使用
,

其制备中作为原

料的亚硝酸盐残留对人体有致癌作用
,

本文探索用

高效液相
一

电化学 (E c D )检测法
屯” , 二测定了本品中亚

硝酸盐残留量
,

并对方法学进行了试验
。

1 仪器与试药

A gilent 1100 液相色谱仪
,

H p

一

1 0 4 9 A 电化学检

测器 ( 参 比 电 极 A g/ A gCI
,

电 压 0
.
sv , 灵 敏 度

0
.
1卜A )
,

格列齐特由浙江九州制药有 限公司提供
,

批号
:0 304020 1 , 0 3 0 4 0 2 0 2 , 0 3 0 4 0 2 0 3 , 水 为重 蒸 馏

水
,

亚硝酸钠和其他试剂均为分析纯试剂
。

使溶解
,

用磷酸调节 pH 至 4
.
3 ;流速 1

.
Om L/ m i, 1 。

2

.

2 测 定方 法

2
.
2
.
1 对 照 品溶 液 配 制 精 密称 取 亚 硝 酸钠

60
.
o m g , 加 水 溶 解 并定 量 稀 释 制 成 每 lm L 中含

N O Z o
.
8林g 的溶液 (

a
)和 0

.
4 卜g 的溶液 (b )

。

2

.

2

.

2 亚 硝酸盐 测定方法 精密称取格列齐特

0
.
20 9 , 加水适量超声使 N O

Z
溶解
,

放冷
,

加水稀释

至 10
.
om L , 滤过
,

取续滤液 10 卜L 注入色谱仪
,

记录

色谱图
;另取对照品溶液 (b ) 10 林L 注入色谱仪

,

计算

N O Z 的量
。

对 照品及样 品中亚硝酸 盐的色谱 图见

图 l
。

3 结果

2 方法

2
.
1 色谱 条件 H ypersil一 S A X 色谱柱 (250 x 4

.
6

m m s林 ) ;流动相
:
称取 13 6 19 醋酸钠
,

加水 1 000 m L
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一
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女
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3
.
1 方法的线性 关 系 分别量取对照品溶液 (a)

适量
,

加水制成每 lm L 中含 NO 20
.
0 4 、

0

.

0 8

、

0

.

1 2

、

0

.

1 6

、

0

.

2 0

、

o

,

4 0 和 0
.
50林g 的溶液
,

测定
,

结果在

0
.
04

一 0
.

80
卜g / m L 浓度范围内峰面积与浓度呈线

性关系
,

回归方程
:Y 二 3

.
9 5 C + 0

.
6 8 6
, r =
0

.

9 9 9 5

。



加样回收率试验 分别精密量取对照品溶液

(
a
) 1
.
6 、

1

.

8 和 2
.
o m L 各 3 份
,

置 10 m L 量瓶 中
,

分

别加人格列齐特 0
.
20 9
,

按 2
.
2
.
2 测定方法进行测

定
,

结果平均 回收率为 99
.
21 %
,

R s D
二 1

.
7 % (

。 二

9 )

。

表 l 样品中 NO 牙残留t 测定结果

批号 N o 三量(ppm )

03040201

03040202

03040903

5
.
8 1

2
.
84

4
.
32

4 讨论

4
.
1 本法为微量检查法
,

长时间测定溶液 中高浓

度的格列齐特和其他大分子物质对 电极有钝化作

用
,

应及时清洗
,

保持电极的灵敏
。

4

.

2 样品溶液经过 固相萃取 (分子筛 )后
,

可 以除

去格列齐特和其他大分子物质
,

其测定结果与本法

一致
,

色谱图见图 2
。
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B

图 l 对照 品及样品中亚硝酸盐色谱 图

A 一

对照品 ;B
一

样 品

3
.
3 精密度试验 取本品 (批号

:0304 0201 ) 5 份
,

按 2
.
2
.
2 项测得 RSD 二 5

.

65 %
。

3

.

4 最低检测 浓度 信噪比为 4
.
8 时
,

最低检测

浓度为 o
,

04

卜g / m L
。

3

.

5 样品 测 定 结果 按 2
.
1 项的色谱条件
,

理论

板数按 N O犷峰计算应不低于 6 000
,

N o
Z

峰与其他

峰的分离度应符合要求
。

精密称取格列齐特 0
.
29 , 按 2

.
2
.
2 项制成样品

溶液
,

另取对照品溶液 (b) 分别进样分析
,

计算样品

中 N O
Z
的残留量
,

结果见表 1
。

2 4 6 (
m
i n)

图 2 样品萃取后亚硝酸盐色谱 图

4
.
3 流动相 pH 对峰形的影响 用 p H 值 5 的流动

相测定
,

结果 N O于峰有拖尾
,

用 pH 值 3 一 4 的流动

相测定
,

结果 N O 歹峰前移
,

影响分离效果
。

p H 为 4
.

3 时
,

分离效果好
,

峰形理想
。
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三元络合物比色法测定复方苦参洗剂中小聚碱的含量

龙 小华
,

厉 辉
,

黄 嵘(长沙市第 四 医院
,

湖南 长沙 410006)

摘要 目的 :建立 三元络合物 比 色法 测定复方 苦参洗 剂 中小栗碱的含量
,

为制剂 质量控制提供依据
。

方法 :

小栗碱在 pH 值为 6
.
7 的溶液 中
,

可与 澳酚蓝
、

奎宁形 成三元络合物
,

经氯仿提取
,

在 610 nm 波长 处测定吸

收度
。

结果 :小栗碱在 0
.
8 一 4 m g / L 范围有 良好的 线性关 系(

: = 0
.
99 9 9)
,

平均 回收率为 98
.
65 %
,

R s D 为

1
.
12 %

。

结论 :本方法准确
,

灵敏度好
,

可 用于复方苦参洗剂等 中药制 剂 中小栗碱的含量测 定
。

关键词 复方苦参洗 剂 ;,J
、

栗碱;三元络合物比 色法 ;含量 测定
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