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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
。

本扫、较差示法提高了分析速度
,

可

东 滴永  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
。

由才钾去与药典法 〔 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
。

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
。

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 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 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
,

荧光分光光度法 ‘ ,

气相色谱一质谱法
’
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 一
·

型分

光光度计及 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 波长范 围 一
,

中 波长 入 入
, ,

入 狭缝 吸 收度范围 士

波长刻度 中速扫描
。

三
、

样品处理 取血浆 样 品。
,

,

加

无水乙醇
,

旋涡 混 合 秒
,

高速离心

只 ,

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 ℃干燥 小时 后 盐

酸小聚碱适量
,

用无水乙醇配制成含小梁碱

的标准液
。

取 塑料具塞离

心管 支
,

各加入健康人血浆
,

再 分

别加入标准液
, , , , , , ,

,

川后
,

按上述样品处理方法处理后测

定
。

从振 幅  

对小璧碱浓度进行最小二乘法回归处理
。

线
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性回归方程为 一 十 ,

。

二
、

配希含小桨碱 协
,

协 的血浆样品作批间日内精密度和批间

日间精密度试验
。

结果见表一
。

日内平均精

密度为
,

日间平均精密度为
。
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的无水乙醇溶液
,

依法进行二阶导数光谱测

定
。
以小璧碱乙醇洛液自饭则定值为l0() %

,

考

察健康人血浆中加入小巢碱标准液后 的回收

幸
。

结果见表 2
。

平均回收率 为95
.
03 %

。

三
、

小勤我的乙醇溶浓在267一(E{魏
。 月 _ ,

二 1 %
, 。 。 、 , n 。 _ ,

二 1 %
7 6 9 )

,

3 4 7 ( E

;百氛
580) ,

4 2 6
n

m ( E

; 百猛
125) 处分别具有最大吸 收 〔5 )

。

经无水乙醇

直接沉淀蛋白后由上清液在 30 0
n m 以下 的基

线干扰十分强烈
,

故测定波长范围选用 300 一

4o on m
。

空 白血浆由二阶导数光谱表明
,

血

浆样品基本上不干扰小梁碱 的定量测定
。

四
、

利用本法亦可对组织 匀浆中的小某

碱的含量进行定量测定
,

为检测生物样品中

高浓度的小桨碱提供了方便
。

同时也可为进

一步筛选生物样品中小桨碱的分离
、

净化与

富集的方法提供一个简便
、

迅速
、

可靠 的检

测手段
。
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高效液相色谱法测定复方新诺明片的含量

仁海医科大学仪器分析中心室 刘德林 胡 斯
#
丁 秦雯

提要 : 本文用高效液相 色谱法
,

采用国产填料Y W G C 18 装填的 色谱 柱
,
甲 醇

:
醋 酸

一
N H

3
水缓冲液 (4 5

: 55) 为流动相 , 非那西丁 为内标
,

对 复方新诺明 片中的磺胺甲 基 异

恶吐和 甲氧千氛咬咬进行含量测 定
,

并做 线性关 系和 回收率刚定
,

方法 简便
、

快速准确 , 可作

为复方新诺 明片含量测 定方法
。

命上海医科大学药学专业90 届夜大毕业生
。


