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摘要 本文用高效液相色谱间接光度检测法测定了心脏停搏液 中钠
、

钾
、

钙
、

镁的含量
。

以 岛坛幼印比

��� 为固定相
,

�
�

��
�

�几 硫酸钵的【水
一 乙睛 ���

� ���
,

并用磷酸调 �� 至 �
�

�一 �
�

�� 溶液为流动相
,

亚钵离

子作为流动相平衡离子直接应用光度检测器测定
,

并与其他测定方法比较
。

结果表明
,

分离度较好
,

��� � �

回收率 � �� �
,

线性关系良好
。

结果与滴定法相比无显著性差异
。

该法具有操作简便快速
,

灵敏准确
,

适于作

为制剂中 � 种离子的常规检测方法
。
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a ,

阳di
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,

k

a

l i恤
,

仃扭g n es i幽
,

ca l

e
i

tnn

,

H l

〕

LC

一 I P D

心脏停搏液用于心脏手术时的心肌保

护
,

并使心脏暂时停搏
,

无疑对其中离子浓度

的准确性要求很高
。

现在一般以滴定法测定

主要离子的含量
,

非常繁琐〔
’,

2

];
原子吸收分

光光度法准确性较差
。

本文应用近年来研究

很活 跃 的高 效 液相 色 谱 间接 光度 检测

(H r L C 一 i
nd
i
rec

t p
ha
to
me

t r i
e
de
t e n lli n

a t
ion

,

HP Lc

一 Ip D )
[3〕法

,

以亚柿离子作为流动相

平衡离子
,

应用光度检测器直接测定了上述

心脏停搏液中钠
、

钾
、

钙
、

镁 的含量
。

一
、

实验材料

1卫平L C 系统
:
51 0 泵

,

U 6 K 进样器
、

4
90

E

检测器
、

Ba sel
i
n 出10 色谱工作站 (W

aters 公

司 );黝h
eriso rb SCX 柱 (25 0 X 3

.
5
~

,

中科

院大连化物所);A A 一 6 60 原子 吸收分光光

度计(岛津制作所);氯化钠
、

抓化钾
、

硫酸镁
、

抓化钙和硫酸亚柿为分析纯 ;水为二次重蒸

水;心脏停搏液(本院配制)
。

二
、

方法和结果

(一 )色谱条件

固定相为 5拌 的 黝h
eri阳rb S C X

,

流动相

为 0
.
35

~

1几 柿离子 的〔水 一 乙睛 (85
:

15 )
,

用磷酸调声 至 3
.
2一 3

.
4 ]溶液

,

流速为

0
.
sml /m

in
,

检测波长为 254 nln
,

检测灵敏度

为 0
.
oo 5A U rF S ;室温 ,o

( 二)制备标准工作曲线

钠和钾
:
精密称取氯化钠 45

.
o
rng
和氯

化钾 20
.
om g

,

加水溶解后 置 20 0而 容量瓶

中
,

并加水至刻度
,

是为钠和钾标准溶液
,

浓

度分别为 3
.
85

~

l几和 1
.
34
rnmo

l几
;精取

该溶液 1
、

2

.

5

、

4

、

6

、

1 0
rnl 置 25时 容量瓶中并

用水稀释至 刻度
,

分别进样 5闪
。

经 Ba se
-

U几劣10 工作站收集图谱并整理计算
,

浓度 C

对峰高响应值 H 的线性回归方程为
:

钠 C = 6
.
351 x 10 一 6

H
一 0

.
2 0

,
r

= 0

.

9 9 9 6

钾 C = 3
.
164 x 10 一 6

H
一 0

.
3 7

,
r

= 0

.

9 9 9 5

钙和镁
:
精密称取 2 水氯化钙 10 rng

和 7

水硫酸镁 20 mg
,

加水溶解后置 loo m l容量瓶

中
,

并加水至刻度
,

是为钙和镁 离子标准溶

液
,

浓度分别为 0
.
68
~

l几 和 0
.
81
~

l/

L ;精取该溶液 1
、

2

、

3

、

4

、

s m l 置 10 Inl 容量瓶

中并用水稀释至 刻度
,

分别进样 5风
。

经

E泊望h n出10 工作站收集图谱并整理计算
,

浓

度 C 对峰高响应值 H 的线性回归方程为
:

钙 C = 1
.
105 x 10

一 4
H

+
0

.

2 2

,
r

= 0

.

9 9 9 7

镁 C = 1
.
336 x 10 一 4 H +

0

.

4 5

,
r

= 0

.

9 9 9 6

( 三)测定方法考察

回收率
:
精密量取钠 和钾离 子标准 液

2
.
5

、

4

、

6 而 置 25 而 容量瓶中并用不含钙
、

镁

离子并稀释 10 0 倍的心脏停搏液稀释至刻

度
,

进样 ;精密量取钙和镁 离子标准溶液 2
、

3

、

4 而置 10 耐容量瓶中并用不含钠
、

钾离子

并稀释 10 倍的心脏停搏液稀释至刻度
,

进

样
,

经 E匕Se li
n e8 1O 工作站处理

,

结果见表 1
。

表 1 N
a+ 、

K

+ 、

口
十 、

M 扩
+
回收率结果

(x 土
s
) (
n = 5 )

离子 加人浓度(
~

1几) 回收率(% ) R SD (% )

N a+ 0
.
385 99

.
3士5

.
1 5

.
1

0
.
6 16 10 2

.
6 士3

.
5 3

.
4

0
.
9 24 1侧)

.
8 士3

.
3 3

.
3

K + 0
.
134 10 3

.
5 士6

.
5 6

.
3

0
.
2 14 10 2

.
2 士4

.
5 4

.
4

0
.
322 10 3

.
4 士2

.
3 2

.
2

(夕
+ 0

.
136 97

.
5士3

.
3 3

.
4

0
.
20 4 9 8

.
7 士2

.
9 2

.
9

0
.
27 2 10 1

.
4 士5

.
0 4

.
9

M 梦
十

0

.

1 6 2 1 0 1

.

7 士 3
.
7 3

.
6

0
.
2 4 3 9 9

.
9 士 1

.
9 1

.
9

0
.
32 4 103

.
1 士 3

.
0 2

.
9

最低检出量
:
按信噪 比) 2 计算

,

钠
、

钾
、

钙
、

镁离子最低检出量分别为 5
、

8

、

5

、

4
ng

。

干扰试验
:
取不含 4 种离子的心脏停搏

液
,

稀释 10 0 和 10 倍后进样
,

色谱图见附图
。

可见制剂 中其他成分对测定基本无干扰
。
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附图 钠
、

钾
、

钙
、

镁及空白色语图
.

A
.
稀释 100 倍空白液 B

.
稀释 10 倍空白液 C

.
钠

、

钾标准品

D
.
钙

、

镁标准品 E
.
钠

、

钾样品 F
.
钙

、

镁样品

1
.
钠 2

.
钾 3

.
钙 4

.
镁

15 30m 运

( 四)样品浏定

分别精密量取样品溶液 1而
,

置 100 而
和 10以 容量瓶中

,

用水稀释至刻度
,

进样
。

前者测定钠
、

钾离子
,

后者测定钙
、

镁离子
。

同时用原子吸收分光光度计测定
。

结果见表

2
,

色谱图见附图
。

离子

表 2 样品浏定结果(珑时幻1几)(
n= 3)

处方 工 处方 n 处方 In

96() 32l 96() 90 9 头刃423 96( 抖24 96() ll7 96 1 11 1

:98

36078822L2.

含量

滴定法

(% )
’
1

N 合+

K 十

C
a
早
+

M 扩
十

N
a 十

K
+

(为拜
+

M 扩
十

3 9

.

5 8

1 2

.

5 0

1 2 3

.

2 0

2 2

.

3 3

3

.

7 8

9

.

(X)

1 0 3

.

1

9 8

.

9

1《洲)
.
9

9 5
.
5

10 4
.
1

97
.
6

97
。

3

1 0 1

.

4

9 9

.

8

94

.

7

9 3

.

3

1 0 2

。

6

9 6

。

3

1《洲)
.
7

7.2

?

3)3丘艾刃10侧10

23554754.47州9510:以10:9497%协92

本法
.2

(% )
.1

94
.
8

103
.
6

98
.
4

94
.
4

106
.
2

101
.
8

98
.
3

96
.
7

1(X)
.
2

95
.
3

7.21S 0X八J79[(Q
J
O

原子吸

收
.3

(% )
’
l

N
a +

K
+

(为砰
+

M 扩
十

9 9

.

6

1 0 2

.

8

1
02

.

5

1 0 2

.

5

9 6

.

5

:5

45

:4

75)3)l认9巧刃551010鱿更1010史贝

+

,

+之+卜
,产.

1十
产
洲lr赶

9 3

.

9 9 9

.

3

1.2598或)3今氏95�
11�090
产

.3364)75,仓0l赶X刃

.1
指占标示量的% ;

.2
与滴定法相比 P > 0

.
05 ;
.3
与滴定法相比 P < 0

.
01

三
、

讨论 检测响应的检测剂来完成响应低或无响应化

荃护L C 一 护D 法是在流动相中添加具有 合物分离检测的一种有效方法
,

它避免了柱
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前
、

柱后衍生 化方法的操作繁琐等缺点[4]
。

本文以亚饰离子作为流动相平衡离子
,

使检

测在短波长处进行
,

避免了其他杂质的干扰
,

也使制剂中的其他成分(如葡萄糖
、

甘露醇)

等的干扰降低到最小
。

待测离子的保留时间随着流动中亚钵离

子浓度增加而缩短但分离度变差 ;随着乙睛

浓度的增加保留时间延长但分离度变好 ;PH
值的增加使保留时间缩短同时分离度变差

,

尤其是对钠和钾离子分离影响更大
。

实验中

对各因素对分析时间及分离度影响进行了综

合分析
,

选择了本实验的色谱条件
,

虽然钠与

钾
、

钙与镁离子的分离还不十分完全
,

但分析

时间比较适中
,

否则分析时间将大大延长
。

测定钠和钾离子时在可能检出待测离子

的前提下应尽量稀释样品
,

否则制剂中其他

成分将影响到它们的检出;另外如果制剂 中

钠与钾
、

钙与镁浓度相差太大时
,

应加人与浓

度较低离子相同离子以使浓度差变小
,

以防

由于高浓度离子峰对低浓度离子峰的遮盖而

使其无法检出
,

文献[5] 也有相同的结论
。

本方法的测定结果与滴定法相比无显著

性差异
,

原子吸收分光光度法与滴定法相 比

有显著性差异
,

适于作为钠
、

钾
、

钙
、

镁离子的

常规定量方法
。
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摘要 本文采用薄层扫描法可不经分离直接侧定枯痔液中小果碱的含量
。

测定波长为 340 ~
,

平均回

收率为99
.
4% ,

R S D 为 1
.
2 % (n = 6)

。

此法具有简便
、

快速
、

准确等优点
。

关键词 薄层扫描法 ;小桨碱;含童浏定 ;枯痔液
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