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开
,

取出
,

晾干
,

置紫外灯����
� � �下检视

�
供试品色

谱中
,

在与对照品色谱相应的位置上
,

显相同颜色的

荧光斑点
,

置氨气中熏后
,

显相同的黄色斑点
。

� 实验结果

在上述两种薄层条件下分别进行实验 �温度
、

相对湿度一致 �
,

结果见下表
�

� 讨论

由于绿原酸结构式 为 � 一
咖啡酸奎宁酸 �其结

构为 � � �
�

,

具有一定的极性
。

分离

药厂 生产批号
原方法中
的比移值

改进后

的 比移值

山东环中制药厂

泰安红旗制药厂

菏泽健民中药厂

鲁银颐和药业

鲁润华济人堂
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增加了比移值
,

斑点清晰
,

易于判断
。

原薄层色谱图 改进后薄层色谱图

薄层色谱图样品

供试品溶液 �
�

对照品溶液

极性物质
,

以硅胶作为吸附剂时
,

吸附越牢
,

比移值

越小
。

原方法中
,

绿原酸的比移值很小 � � �
�

� �
,

影

响结果的判断
。

根据
“

相似相溶
”

原理
,

新方法增加

了极性溶剂的比例量
,

将原展开剂 中 �醋酸乙醋
�

甲醇水�� � � � �� 改为醋酸乙酷
一 甲醇

一
水��� �

� � � �
,

增加了展开剂的极性
。

同时
,

先用氨气熏

后
,

置紫外灯下检视效果要比先置紫外灯下检视
,

后

置氨气中熏的效果好
,

因氨熏后
,

可排除其它成分的

干扰
。

笔者曾对上述几个厂家的产品共计 �� 余批
,

按

步骤 �
、

� 严格操作
,

结果均一致
,

可见改进后的方法

有效
,

重现性好
,

结果容易判断
。
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格列齐特中亚硝酸盐的电化学测定法
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摘要 目的
�
建立 用高效液相

一 电化学 ��� � �检测法测定格列齐特中亚硝酸盐�� �牙�的残留量
。

方法
� 阳

离子 色谱柱
,

以醋酸盐缓冲液 ��� 为 �
�

�� 为流动相
,

流速 �
�

� � � � ��
。

结果 � 线性 范围 �� ��
一 �

�

�此
, � �

�
�

�� � �
,

重复性试验 ���
二 �

�

� � �� � � �
。

回收率为 ��
�

� � 沂�刀
� �

�

� � �
� 二 � �

。

结论
� 方法灵敏

,

简便
,

结

果准确
。

关键词 高效液相
一 电化学测定法 � 格列奇特 � 亚稍酸盐
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一 � � � � 一
��

随着生活水平的提高
,

糖尿病人越来越多
。

格

列奇特为一降糖药
,

正大量使用
,

但其制备工艺 中可

能存在的亚硝酸盐对人体有致癌作用
,

必要时需要

进行控制
。

本文探索用 � ��� 一 � �� 检测法对 � �歹

进行测定
,

方法简便
,

灵敏
,

结果准确
。

� 仪器与试药
� � �玩

� � � �� � 液相色谱仪
,

� � 一 ���  � 电化学

检测器 �参 比电极 �酬� ���
,

电压 �
�

��
,

灵敏度

�
�

�林� �

格列奇特由九州 制药有限公司提供
,

批 号
�

� � � � � � � �
,

� � � � � � � �
,

� �� � �  � �

亚硝酸钠为分析纯试剂
,

水为重蒸馏水
。

� 方法

�
�

� 色谱条件 � �� � � ��� 一 ��� 色谱柱 �� �  � �
�

�
�

� 林� �林� � 流动相
�
称取 � �

,

� �� 醋酸钠
,

加水

� � ��� �使溶 解
,

用 磷 酸 调 节 �� 至 �
�

�� 流 速

�
�

� � �� � �
� 。

�
�

� 汉弓定方法

�
�

� 溶液配制 对照溶液 ���
�
精密称取亚硝酸钠

� �
�

�� �
,

加水溶解并定量稀释至 � � ��� �
。



对照溶液 �� �
�
精密量取对照溶液 �

�
��

�

� � � 加

水稀释至 � �
�

� � �
。

对照溶液 �
�
�
�
精密量取对照溶液 �� ��

�

� � � 加

水稀释至 ��
�

� � �
,

每 � � � 相当于 �
�

� 卜� 的 � � �
。

样品溶液配制
�
精密称取样品 �

�

� � �
,

加水适量

超声 �� 分钟
,

放冷
,

加水稀释至 � �
�

� � �
,

滤过
,

取续

滤液注人色谱仪
,

记录色谱图
。

� 结果

�
�

� 方法的线性 关系 分别量取对照溶液 ��� 适

量
,

加水制成 �
�

�� 林� � � �
,
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,
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,
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,

�
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� � 卜� � � � 和

�
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�� 卜� �  � 的溶液
,

测定
,

结果在 �
�

� � 一 �
�

�� 卜� �

� � 浓度范围内峰面积与浓度呈线性关系
,
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2 加样回收率试验 对照溶液配制
:
同对照溶液

(e)
。

分别精密量取对照溶液 (b ) 1
.
6m L

、

1

.

s m L 和

2
.
om L 各 三 份

,

置 ro m L 量瓶中
,

分别 加 人 样 品

0
.
20 9

,

加水适量超声振摇 30 分钟
,

加水稀 释至刻

度
,

滤过
,

取续滤液测定
,

平均 回收率为 99
.
21 %

,

R S D
=

1

.

7 %
(

n =
9

)

。

次数 1 2 3 4 5 平均 尺5刀( % )

N o牙峰面积 54
.
689 55

.
201 56

.
793 55

.
707 55

.
625 55

.
603 1

.
40
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3 重复性试验 取对照溶液 (
C)进行测定

,

连续

进样 5 次
,

记录峰面积
,

计算 R SD
。

3

.

4 精密度试验 取本品一批(批号
:03 040 201 )

,

测得精密度 RsD
= 5
.
65 %

。

3

.

5 最低检出限 最低检出浓度为 0
.
04 协岁m L

,

S / N
=

4

.

8

3

.

6 样品测定 取样品溶液和对照溶液(
C)分别

进样分析
,

计算样品中检测出的 N O于残留的量
。

样品测定结果

批号 含量(即m )

030 1020 1

03040202

03040903

5
.
8 1

2
.
84

4
.
32

4 讨论

4
.
1 本法为微量检查

,

溶液中高浓度的样品和其

他大分子物质对电极有钝化作用
,

测定时应保持电

极的灵敏
。

4

.

2 样品溶液经 固相萃取
,

除去格列奇特和其他

大分子物质
,

更有利于测定
。

4

.

3 流动相的 pH 对峰形的影响
,

用 pH 值为 5 的

流动相测定
,

结果 N O夕峰有拖尾
,

用 pH 值 3
一 5 的

流动相测定
,

结果 N 0
2
峰前移

,

影响分离效果
。
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女宝胶囊的薄层鉴别方法探讨

魏春芬
,

陈金泉
,

巴 小翠
,

王玲华(东营市药品检验所
,

山东 东营 257 09 1

摘要 目的
:
建立女宝胶囊的 T LC 鉴别方法

,

保证其临床应 用安全有效
。

方法 :用 T L C 法鉴别女 宝胶囊中的

红花
、

当归
、

川芍
、

白芍
、

陈皮
。

结果 :T L C 色谱 中均能明显地检 出红花
、

当归
、

川曹
、

白芍
、

陈皮
。

薄层 色谱斑

点清晰
,

专属性强
,

阴性对照无干扰
。

结论
:该法简便可行

,

重现性好
,

为女宝胶囊质量控制提供 了方法
。

关键词 女宝胶囊;薄层鉴别 ;定性分析
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