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药物分析和鉴定

一阶导数高效脉冲极谱法用于氟呱咤醇的定量研究

山东医科大学 梁 云 爱
�

张天 民 赵学昆
, ’

提要
�

本文研 究一阶导数高速脉冲极谱法
,

并将其运用于氟呱咤醇及其制 剂的定量分析

中
,

在 无水 乙 醇溶液中
,

于 一 �
�

�� � �� � �灯� � � �� 处 出现一 良好的 导 数 峰
,

在 �
�

�� �

�
�

� � � �� 一 “ � �� � � 范围内
, �农度 与峰 电流 呈 线性关 系

。

检测限为 ��
一 ’ 。� �� � �

。

方 法 简 便
、

决速
、

灵敏
,

结果准确
。

关于极谱技术的研究
,

目前最新报道是

差示脉冲极 谱 法 �‘一 “�
,

其灵敏度很高
,

但

分辨率较差 �� ’
。

本文研究一阶导数 高速 脉

冲极谱法
,

并运用于氟呱咤醇及其制剂的定

量分析中
,

结果理想
。

氟呱喧醇为抗精神病药
,

其定量分析方

法有非水滴定法 �� 一 � � ,

制 剂 采用分光光度

法 �� ’“ �等
。

本文采用一阶 导数高速脉冲 极

谱法测 定其含量
,

平均回收率 为��
�

�� �
,

� � � � �
�

� � �� 二 � �
。

原 理

氟呱咤醇化学 名为 � 一 � � 一 对氯苯一

� 一经基呱吮 � 一丁酞对氟苯
。

其结构中的

两个苯环上分别带有氯和氟
,

可在滴汞电极

上发生极谱还原
�

�卜。翔矛
一 ‘��

�
, � 一 � 。

�
一 �

� �� 士� � �

� �

一。场
一 ‘��

� , 广

�� 一 《〕
� � �
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实验部分

一
、

仪器 与药品

� �一 � 高速脉冲极谱仪
、

滴汞电 极
、

银一氯化银电极
、

微铂电极
,

齐齐哈尔民盟

科技开发公司研制 � � � �一 � �� 型 � 一� 函

数记录仪
,

上海大华仪表厂
� �� � � �� � � �

�� � �� � � � � �
、

� � � � � � � � � � � � � � � � � �英 国� �

� � �一 �精密数字式酸度计
,

上海分析仪器

四分厂 �
氟呱咤醇

, �

上海第十九制药厂
�
氟呱

喧醇注射液
,

上海海普制药厂
�
无水 乙醇

,

盐酸
、

氯化钾等均为分析纯
�
实验用水为去

离子二次蒸馏水
。

二
、

实验条件

本实验选用滴汞电极为工作电极
,

滴汞

间隔为 ���
,

银一氯化银 电极为参比 电 极
,

内装 �
�

�� �� � � 的氯化钾参比溶液
,

微 铂 电

极为辅助电极
,

以稳定电极电压
,

使参比电

极不受影响
,

预置电压为�
�

�� �
,

扫描范 围

为一 �
�

��一�
�

� � � ,

电流灵敏度为 �
�

�件� � �
,

脉冲振幅为��� �
,

扫描速度为� �� � � � �
,

函数记录仪� 轴选用 �
�

�� � �
,

� 轴 选 用 ��

� � � � �
。

三
、

实验方 法

精密称取氟呱吮醇 �� � �� �
,

置 ��� � �容

量瓶中
,

加无水乙醇振摇使溶后稀 释 至 刻

度
,

摇匀
。

取 �� � �加入极谱中
,

富集 �� �
� ,

在上述条件下
,

以 �弘 � �� �
的速度 自�

�

�� 一
一 �

�

�� � 进行扫描
,

得扫描图谱见图 �
。

四
、

标准曲 线

分别精密称取氟呱咤醇适量
,

置容量瓶

中
,

加无水乙醇振摇使溶并稀释至刻度
,

摇

�
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农 � 回收率试验结果

加入量
� ��匕�

,。 ��
测得景
��工� � � � �

回收率
�� �

�乙�匀不�泛
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� � 乡石

� 口�

图 �

呱势 心 �卯汗 峪 恕心心
氟呱绽醉的一阶导数衍

,
凉脉 �

‘

极谱图

物 � �� � � �
�
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,
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� � � � � � �
�

� � �
·

�

� �  一 � � � � � �
�

� � �
。

� �

� � � 一 � � � 。。
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·
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� �
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�

艺
’

匀
,

制成� ��
、

� � �
、

� � �
、

� �〔�
、

� �  卜�� � � �

的溶液
,

照实验方法项下进行扫描
,

结果表

明 � 在此范围内
,

药物浓艘与导数 峰电流呈

线性关系
, �

目
‘

线性关系非常显著 �� � �
�

� � ,

� 二 �
�

� � � ��
。

其标准曲线见 �� �
。

项
一

「扫描
,

由
一

导数蜂电流求出含量
,

并与药

典法 �。 测定结果进行比较
,

见表 �
。

表 � 救呱吮 醇注射液的含量测 定结 果
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图 � 氟呱咤醉的标准曲线

五
、

回收率试验

分别精密称取氟呱吮醇适量
,

各置容量

瓶 中
,

加无水乙醇振摇使溶并稀释至刻度
,

摇匀
,

制成 � 份溶液
,

照实验方法项下进行

测定
,

结果见表 �
。 ‘

六
、

样品测 定

氟呱吮醇原料药的测定
�

与实验方法项

下相同
。

氟呱吮醇注射液的测定
�

精密量取注射

液 ��� � � � �� �
�

� � , � �
,

置 �〕� �容量瓶中
,

加无水乙醇稀释至刻度
,
摇匀

,
照实验方法

讨 论

�
�

木法是在差示脉冲极谱法 �下文简

称差示法 ) 的墓础 卜运行 导数技术实现 的
。

工 , 、

工:电流的测量 1寸间较差示法缩短了 3

信
,

在 t
:
处和t

:
处洲 最电流的时间问隔缩短

了5
.
6f言

,

由于!}寸间更短
,

在t
,

和 t
3
处 l钩 直

流电压
,

更趋相同
,

由此产生的直流电客电

流亦更趋相同
,

因而 工 :一 ]1l 的差值仅取决

于电解 电流
,

故更加彻底的消除了电容电流

的干扰
,

再因采用了一阶导数处周
,

消除了

背景干扰
,

所以本法较差示法显 苦捉高万
‘

分

辨率
,

基本消除了空气中氧的干扰
,

一般不

需通氮通氧
,

方法更为简便
、

经济
。

2

.

在相同条件下
,

导数峰电流与被测

物浓度成正比
,

与从施加脉冲到测量 电流的

时间成反比
,

本法显著缩短了此时间
,

故导

数峰电流显著增强
,

灵敏度由差示法 的10
一 ’

m ol
/
L ( 最低检测限 ) 提高到10

一 ‘”
m ol /

L
。
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故术法
,

引目于某些电活性物质 的微量
、

超微

量乃至痕量分析
。

3

.

本扫、较差示法提高了分析速度
,

可

东 l 滴永
_
Jf. 1比之内扫描完一张图谱

。

另外
,

木法一 般不需用缓冲滚 其峰电势可做为物

质的定性参考
。

4

.

由才钾去与药典法 〔5 )对样品的 测 定

结果表明
:
木法准确度较高

。

并且本法设备

造价低廉
。

便于自动化控制
。

5

.

1商汞间隔与宫集时间对测定结果有

一 定影响
,

故每次试验应保持一致
。

6

.

滴汞甩极易堵塞
,

完后应先用蒸馏

水冲洗
、

用滤纸擦干后
,

再降落汞瓶高度
。

冬比电极用完后应浸i包
二

护蒸馏水中
。
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二阶导数分光光度法测定血浆中小聚碱的含量

卜海市徐汇区中心医院 张 慧 洪 有采 余 深

小聚碱 (B erberi ne) 为异喳琳类生物

碱
,

在 中草药中分布较厂
‘

,

系黄连
、

黄柏的

主要有效成分
,

亦可人工合成
。

生物样本中

小巢碱的测定方法有纸层析法 (
‘
)

,

纸 层 析

一一分光光度法 (
2) ,

荧光分光光度法 ‘3 ) ,

气相色谱一质谱法 (
4’
等

。

在这些方法 中
,

生物样本均需经过一系列的分离提 取 过 程

后
,

方可进行定量测定
。

根据导数分光光度

法可解决某些光谱于扰问题
,

具有可消除基

线千扰
,

克服重叠吸 收的影响
,

能进行定量

分析等特点
,

我们采用二阶导数分光光度法

消除血浆样品的背景吸收干扰
,

定量测定血

浆中小聚碱的含量
。

血浆样 品经无水乙醇沉

淀蛋白后
,

无需进一步提取分离即可直接测

定
。

实验部份

一
、

仪器与试剂
:
岛律U V 一240

·

型分

光光度计及O P M 附件
; 盐酸 小璧碱 (东 北

制药总厂赠送)
,

无水乙醇为分析纯
。

二
、

仪器工作条件
:
储存二 阶 导 数光

谱; 波长间隔 (八入) 4 n m ; 波长范 围 300 一

4oo n m ,

中rR] 波长 (入m ) : 入m , =
3 5 3

n
m

,

入m
: = 2 6 7 n m ;狭缝 Zn m ;吸 收度范围 士 0

.
0 2 ;

波长刻度20
nm /c m

;
中速扫描

。

三
、

样品处理
:
取血浆 样 品。

,

5
m

l

,

加

无水乙醇1
.
sm l, 旋涡 混 合 15 秒

,

高速离心

120009 只 s m i
n ,

取上清液
,

以无水乙醇为空

自
,

技上述条件进行二阶导数分光光度法测

定
。

结果与讨论

一
、

精密称取经100 ℃干燥 5 小时 后 盐

酸小聚碱适量
,

用无水乙醇配制成含小梁碱
0 45 3m g/m1 的标准液

。

取4
.
om l塑料具塞离

心管 9 支
,

各加入健康人血浆0
.
5m l, 再 分

别加入标准液 O
,

2

,

4

,
6

,
8

,
1 0

,
1 2

,

14

,

1 6 川后
,

按上述样品处理方法处理后测

定
。

从振 幅D (D = IA 3 53n m x A 367n m l)

对小璧碱浓度进行最小二乘法回归处理
。

线


