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� 讨论

根据式 ��� 及式 ��� 分别测定复方苯甲酸

配中水杨酸及苯甲酸各自的含量
、

方法简单
、

结果满意
,

本法 比现使用的
“

规范
”

法结 果更

为准确
、

可靠
。
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差示脉冲极谱法测定硝普钠含量的改进

第二军医大学药学院�上海 � � � � � �� 蒋长敏 季束清

硝普钠 ��� ��
� � �� ��� ��� �� �� � �是 一种 氯化银电极为参比电极

,

铂电极为辅助电极
。

速效
、

强效而作用短暂的扩血管药物
,

主要用 状态选择
�

电流灵敏度 � � �『
,
� � � � ,

于治疗高血压危象及急性心力衰竭等
。

硝普 脉冲间隔 ��
,

衰减增益 �
�

�
,

扫描速度 �� ��

钠 口服无效
,

临床上多以静脉滴注给药
,

但其
� ,

脉冲振幅 �� �
� ,

扫描范围 。
�

�一 �
�

� � � ,

补

水溶液极不稳定
,

见光易分解
。

硝普钠定量分 偿 一 �
。

析
,

国 内主 要 采 用 电 位 法〔卜 �� 、

分 光 光 度 �
�

方法

法
〔�一习等

。

本文参照国外文献
�� 一 �〕

,

采用国产 取适量样液 于 �� �� 容 量瓶 中
,

加 入适

差示脉冲极谱仪测定硝普钠溶液含量
,

灵敏 量 � �� �
‘

及 �
�

�� �� � �
。

储备液
,

加水 至刻

度高
,

专一性好
。

度 混匀
,

使 溶液中 � �� �
�

浓度为 ��
,

�� �
�

一
、

仪器与试剂 �� � �
‘

浓度为 �� � � ��
。

将此液转移至测量

�一 �� 脉冲极谱分析仪 �复旦科教仪器 池中
,

通氮气 �� � �� 除尽氧气
,

扫描测定
。

操

厂 � � ��� 一 � �� 函数记录仪 �上海 大华仪表 作过程中注意避光
。

厂 � �氮气 �� �
�

�� � � � 高抓酸 �� � � �硝普钠 三
、

方法学评价

�� � � �亚铁氰化钾 �� � �
。

�
�

标准 曲线 精称硝普钠 �
�

���
,

配成

二
、

实验条件和方法 �� � � �储备液
,

到 �
�

��� 稀释至 ��� ��
,

分别

�
�

实验条件 取该液 �� �� � 至 �� �� 容量 瓶中
,

按上述方

三电报体系
�

滴汞 电极为工作电极
,

银 � 法配成标准溶液
,

测定结果见表 �
。

衣 � �� � 溶液标准 曲线

浓度 �、� � � 。� � � � 一 。

书盯
’

卜

二认
,

’�� ’

。
�

氛 二
·

,

户一� ,
,

飞�’’�� 沐
’

一 �
�

� �  
·

�
�

自� �

峰高��
� � �

�

� �  
�

� � �
�

� � �
�

� � � 一 � � � �
�

� � � �
�

� � � �
�

� �

以峰高对浓度回归分析
�
�一 �� � � � � �

�
�

� � � �� � � �
�

� � � �

可见
,

在 �
�

�� �拌� � � �浓度范围内线性

关系良好
。

�
�

方法回 收 率 在 已知硝普钠浓度 的

溶液中加入标准溶液
,

按上述方法测定
,

其方

法回收率见表 �
。

�
�

精密走试脸

��� 单点多次扫描 取标准溶液按上述

方法测定
,

重复扫描 � 次
,

结果见表 �
。

�� �天 内精密度 取标准溶液
,

在 � �� 内

重复测定 � 次
,

结果见表 �
。

��� 天间精密度 取标准溶液 � 份
,

避光

保存
,

分别在 � 夭内测定
,

结果见表 �
。
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表 � 方法回收率

加入量�雌 � 测得量�阳 � 回收率 �写 � 平均回收率 � � �

�
�

� � �
�

� �  �
�

� �

�
�

� � �
�

� � � �
�

� �
� �

�

� � �
�

� � �
� �

�

� �  �
�

� � � � �
。

� �

� �
�

� � � �
�

� � � �
。

� �

表 � 单点多次扫描精密度

峰高 �� ��

浓度 �雌加��
�士� �

�� �

� �
。

� � � �
�

� � � �
。

� �

�
�

� � � �
�

� � � �
。

� � �

�
�

� �  士 �
�
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�
�

� � �

� �
。
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�

� �

�
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表 � 天 内精密度

峰高 �� ��

浓度 �陀 �� ��
�士� �

�� �

� �
�

� �

�
�

� � �

。

� �

�

� � �

� �

�阳

�

� �

�

� � �

�
�

� � �土 �
�
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�
�

� �

表 � 天 间精密度

峰高�� �� 浓度 �滩 �园 � 峰高�� �� 浓度 �限 �园 �

第一天

第二天

第三天

� 士� �

 ! ∀

# #
∃
% & #

。

2 9 5

1 1

。

4 0 1

.

3 1 4

又1
.
1 8 1

.
2 87

1
.
29 9士0

.
01 39

1
.
07

7
.
97 0

.
89 7

8
.
12 0

。

9 1
5

7

.

8
8

0

.

8 8 6

0

.

8
9 9 土0

.
014 8

1
。

6 4

四
、

讨论

1
.
硝普钠水溶液不稳定是 由于其活性

基团 N O
+ 见光分解

,

极谱法直接侧定 N O
十 ,

因而有较好的专一性
。

实验结果表明
,

此分析

方法线性
、

重现性均好
,

灵敏度远高于分光光

度法
,

而且定量峰不受其降解产物及配伍中

可能遇到 的柠檬酸
、

葡萄糖
、

氛化钠等的干

扰
。

2

.

我们曾采用 pH 7
.
2 磷酸缓冲液为支

持电解质
,

在国内首次建立了极谱法测定硝

普钠含量的方法[8J
,

但该法用于硝普钠体内

血药浓度检测及透皮吸收研究
,

其灵敏度还

远远不够
。

本文采用 IM 高抓酸(内含 lm g/

m l亚铁氛化钾)为支持电解质
,

灵敏度可达

10 一 ’

M

,

足 以满足硝普钠溶液德定性及透皮

吸收研究的要求
。

能否用于体内硝普钠血药

浓度检测
,

还有待进一步研究
.
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