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准确度分析 分别吸取 �� � � � �尼古丁

表 � 尼古 丁标准液浏 定结果
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以下操作同实验部分的实验方法
,

测得

结果见表 �
。

由上结果可知
,

用直接法和间接法测定

尼古丁的结果均能保证纯样品的测定
,

结果

基本稳定
。

样品 测定 分别取 � 种 不 同 含 量的样

品
,

依本法测定尼古丁含量
,

结果如表 �
。

由以上样品测定结果说明
,

对于常量及

微量的尼古丁的测定
,

基于多次测定的平均

值结果也是好的
。
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多阶半微分吸附溶出伏安法直接测定尿中核黄素

海军医学专科学校�南京 ��� ��  ! 李吉学 李新 尚 未忠和 史志伦

核黄素 �� ��
�

� � � 是构成脱氢酶的主要

成分
,

对红细胞的生成有重要作用
,

是人体不

可缺少的营养成分
。

有关核黄素的测定有荧

光法和分光光度法〔’�
,

高效液相色谱法‘习
、

极谱� 伏安法 �‘
一 。‘。 其中有些方法灵敏度不

高�’一 � ��。
�
� 卜�

�

� �
一 ’

数量级 �
,

有的富集时间

长 �‘��� � � � � � �� �
。

虽有的文献 � 万邑
。�采用差示

脉冲极谱法和差示脉冲伏安法大大提高了灵

敏度
,

但所用仪器复杂价高
。

故在此基础上
,

作者用国产微机化极潜仪和多阶半微分叭附
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溶 出伏安法建立了核黄素简便
、

快速和高灵

敏的分析方法
,

富集 � �� � 的检测下限达 �
�

�

� � �
一 ‘。�
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一 ‘
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线性范围

为 �
。
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用于人

尿核黄素的测定
,

变异系数为 �
�

� � ��
� ��

,

回收率为 � � �
�

� � � ��
�

� �
,

与分光光度法对

照基本一致
。

实验部分

�一 �仪器与试剂

�几一� 型�微机化 �示波极谱仪及打印机

�山东电讯七厂 � � 三电极系统
� �� 一�� 型悬

汞电极�江苏电分析仪器厂�
、

饱和甘汞 电极

和铂丝电极分别用作工作电极
、

参比电极和

辅助电极 � 电子交流稳压电源
。

核黄素储备液
�
精密称取核黄素 �纯度

为� �
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,

上海化学试剂采购供应站

分装厂�� �
�
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,
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的核黄素溶液

,

盛棕色

瓶中放冰箱备用
。

N
a
0 H 标准溶液

:
称 4

.ogN aO H (分析

纯
,

南京化学试剂厂) 用亚沸水配成 l000m L

溶液; 经标定后
,

再稀释成 o
.
00 5 m ol

·

L

一 ’

卜a0 H 底液
。

亚沸水
:
普通蒸馏水经石英亚沸蒸馏器

蒸馏制得
。

亚沸水用于整个实验中
。

( 二 )实验方 法

取一定量核黄素标准液于 电解池中
,

加

入 Zom L o
.oosm ol

·

L

一 ‘
N

a
0 H 底液

,

放入

三电极系统
,

通 N
:sm in

,

于 一 0
.
Z o o V (

v s
.

S C E )富集 30~ 1205(取决于核黄素浓度)
,

静

止 31 5
,

然后以 100 m v. s
一 ‘

的电位扫描速度

由 一 o
.
Z o o V 扫描至 一 1

.
0 0 0 V

,

记录 2.5 次

微分溶出伏安曲线
,

测量 一 o
.
6 6 V 处的峰高

。

用标准加入法测定尿样并由打印机打印分析

结果
。

结 果

(一 )实验条件的选择

1. 底液浓度的选择

试验不同浓度的 N aO H 底液对核黄素溶

出峰的影响
。

结果
,

选择 。
.
o 05

mo
l. L

一 ’

N a
O H 作底液溶出峰最高

。

其条件是
,

2

.

0 x l 。一 7

m ol

·
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一 ‘

核黄素
,

富集时间 60 秒
,

富集电位 一 。
.
2 0 0 0 V

,

扫描

速度 10om V
一
s
一 ‘

5 0
.
4 件A

,
2

.

5 次微分
。

2

.

微分档次选择

在同一条件下
,

电积时间 30 秒
,

试验了

常规
、

0

.

5 次
、

1

.

5 次和 2
.5 次微分档记录

溶出伏安曲线
。

以 2
.5次微分曲线峰形最好

且灵敏度高
。
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.

富集电位选择

在 一 0
.

05
0 ~

一 。
.
4 00 V 范围内

,

试验富

集电位对溶出峰的影响
。

结果
,

富集 电位在

一 。
.
10 。至 一 。

.
2 00 V 之间溶出峰较 高

。

用
一 0

.
20 0 V 作富集电位所得曲线

,

待测峰附近

无其它峰出现
,

故选 一 o
.
2 00 V 作富集电位

。
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.

扫描速度选择

实验发现
,

当扫描速度小于 20 Om V
·

s

一 ‘

时
,

峰电流随扫描速度增加而线性增大
。

当

扫描速度大于 200 m V
·

s
一 ’

以后
,

峰形变差
。

本实验选用 100 m V
·

s

一 ‘

的扫描速度
。

5

。

富集时间的影响

富集时间对溶出峰的影响如图 1所示
。

可见
,

对 2.5 x l。一 ”
m ol

·

L

一 ‘

核黄素溶液
,

溶

出峰高在 15 ~ 1805 之间与富集 时 间 呈 线性

关系
。

条件同实验条件 2
。
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.

汞滴大小的影响

适 当增大汞滴可使溶出峰高增大
,

灵敏

度提高 ; 但汞滴太大会使汞滴不稳定
。

本实

验采用中等大小汞滴(4 m g)
。

( 二 )线性 范围

采用上述最佳实验条件
,

本法测定核黄

素的线性范围为 7
.5 x 10一 7

一1
.o x lo 一’

m
o
l

·

L

一 ‘ ,

其中 10
一“

~
1 0

一 。

m
o
l

·

L

一 ’

范 围的标准

曲线及回归方程见图 2
。

( 三)精密度实验

对 同一尿样在 10h 内进行了 7次测定
,

见表 1
。

可见变异系数为 9
.1 %

。
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表 l 精 密度试脸

测定 i圣i赓性黄叁竺库 “ 1
一“

华些L
一‘, 变异系

次数 测 定 值 平均值 标准偏差 数(% )

10 。

6 0 1 2

.

1 4 1 2

.

1 2

7 1 4

。

0 6 1 3

。

0 9 1 2

.

2 7 1

.

1 2 9

.

1

1 2

.

5 0 1 1

.

3 8

( 四 )回收率试验

取 19
.
som L底液

,

加入 o
.som L 某 s 小

时尿样作回收率实验
,

结果见表 2
。

平均回

收率为 102
.
8%

。

表 2 回收率试验

测定 核黄素浓度( x 10”m ol
·

L

”1
) 回收率(% )

次数 加入值 测得值 X 土S .D
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龟积 时沪 ‘s 》
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图 1 富集时间衬峰高e二的影响
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图 3 尿样稀释液的标准加伏安图 s0

。

8 件A
,

富集 30 5
,

其它条件同前

1. o .00 5m ol. L 一 ‘

N
a
O H 底液 取 。

.
s m L 尿样于 19

.som L 底液中
,

按照实

2. 1 + 0.sm L 尿样 验方法用标准加入法测定核黄素含量 (见图

3. 2十 2. 5 、 10
一 7

m ol

·

L

一工
V B

:
3)

。

同时用分光光度法作对照实验
。

结果见

4. 2 + 5
.0 只 1 0

一 7

m
o
l

·

L

一 ,
V B

:

表 3
。

衣 3 对照实验

尿液核黄素浓度( x 10 , m ol
·

L

一1
,

X 土 S
.
D )
.

编 号 性 别
尿液总体

年 龄
积(皿L ) 本 法 分光光度法

男 32 460

男 31 357

男 22 325

9
.
69 士 0

.
78 (5 )二

9
。

9 2 土 0
。

8 1 ( 3 )

1 1

。

4 6 士 0
.
8 0 (3 )

9
.
5 5 士 0

.
2 9 ( 3 )

1 0
.
1 0 士 0

.
2 0 (3 )

1 0
。

9 8
士 0

。

2 3 ( 3 )

* 1
x

10
哪。o1

·

L

一1 =
0

.

3 7翻陀
.m L 一工

核黄素
。

* * 括号内数字为测定次数
。

结 束 语

本文在强碱性底液体系建立了痕量核黄

素的检测方法
,

选择性好
、

灵敏度高
、

简便快

速
。

适用于微量样 品的含量测定及临床药物

检测工作
,

对研究核黄素的营养
、

药理及其代

谢有重要意义
。

参 考 文 献

〔11 聂洪勇等编著
.
维生素及其分析法

.
上 海科学技

术文献出版社
,

1 9 8 7

.

1 4 0

[ 幻 徐佩佩等
.
药物分析杂志

,
1 9 8 5

,
5

(
4

)

:
2 1 6

[
3

] 余忆云
.
分析化学

,

1 9 8 9
,

1 7
(

4
)

:
3 2 1

[
4

] 张静
,

刘书田
.
药物分析杂志

,
1 9 9 1

,
1 1

(
3

)

:
1 3 1

[
5

] J

.

L i n d q u i s t a n d S

.

M

.

F
a r r o d a

A
n a

l y s t
,

1 9 了5
,

1 0 0
:

3 了7

[ 6 ] J
.
W
a n g

,
e t a l

.

A
n a l C h e

m

.

1 9 8 5
,

5 7
:

1 5 日

(上接 第75 页 )

净化达到 100 级
,

楼内各室的空气
、

洁净 度
、

温 (湿 )度
、

空调静压值等各项技术指 标符 合

(G M P) 要求
。

净化 区顶棚有技术夹层
、

将送

风
、

回风
、

水管和电线均安装在夹层内
。

采光

和取暖均安装在参观廊中
。

有利于洁净区的

洗消
。

3

.

确保了制剂的质皿

灭菌制剂达到了一般区
、

控制区
、

洁净区

严格划分
,

人流物流通道分开
。

传递窗 采 用

冰箱式磁性封条
。

普通制剂达到内服与外用
,

配 制 与 分装操作的要求
。

引进了国内先 进

的大输液生产线
,

改变了原设备落后的状况
。

大大降低了劳动强度
。

采用二层常压过滤灌

装
,

节约了设备和不必要的环节
。

该制剂楼

布局紧凑合理
,

坚固耐用
,

舒适明亮
,

美观大

方
。

达到了制剂操作程序化
、

规范化
,

并实现

了制剂报批报备微机化
。

在军区卫生部首批验收中驻军医院是首

家颁发了生产许可证
。

通过一年的生产实践
,

效果良好
,

现场会之间
,

受到了国家卫生部专

家和军区的高度评价
。


