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回 收率试验

按处方比例精密称取 氟呢 酸 �� � � 及

各捕料适量于 � �� � �容量 瓶 中
,

加 �
�

� �

� �� 液至刻度
,

摇匀
。

再分别取稀释液制成

几种不同浓度的氟呢酸
,

在 � � � � � 波长 处

测定其吸收度并计算回收率
,

结果见 表 �
。

表 �
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回收试验结果
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氛呱酸成眼液的含量侧定

取水品滴眼液 � 批
,

分别精密 量取适量

�约相当于氟呱酸 �
�

� 件� �
,

按回收试验项下

表 � 含量则定结果

批 号 标示量�� �

� �� � �� ��
。

� �

� �弱� � � �
�

� �

�工�� �� � � �
。

��

� � ��  � � � �
�

��

� � �� �毛� ��
。

� �

操作测定其吸收度
,

结果见表 �
。

三
、 ��

、

结

本试验结果表明
,

氟呱酸酸性溶液在 ��

� 内稳定
,

采用紫外分光光度法测定其滴眼

液的含量
,

操作简便
,

结果满意
,

滴眼液中

的附加剂并不干扰本法测定
。

参 考 文 淆丸

� 解咏清
�

医药工业
,

� � � �
,

� ��� �
�
� �

〕沙静殊等 药学通报
,

��  !
,

� �臼�
�
魂��

应用原子吸收分光光度计分析镁血药浓度

解议军第 �上� 医院

大连金州区环保所

张艳 丽

汪德润

姜叙春

苏学勤

张德林

桑凤群

尸

近年来
,

镁制剂在临床应用越来越广
,

尤其是在抗心律失常�‘�和治疗呼吸系统疾病

内等方面收到了良好的疗效
。

但血清中镁 的

浓度与临床疗效间的关系尚无研究和结论
。

为此
,

我们着手建立了原子吸收分光光度法

对用硫酸镁进行抗心律失常的病人进行血清

镁浓度的测定
。

一
、

仪器与试验

原子吸收分光光度计
�

沈阳分析仪器厂

� � � 一� �� � 型
�
空心阴极灯

�
北京电子动

力公司电子仪器厂 � �一 �
�
硫酸镁 �� � ��

�

·

� �
�
� �优极纯 �硝酸 �优级纯 �

�
高氯酸 �分

析纯 �
。

二
、

实验方法与结果

�
�

硫 酸镁标准溶液配制 称取 � � ��
·

� �
�
� �优级纯 ��

�

� � � � � 置 � �� � �容量 瓶

中加 � � 硝酸溶解并稀释至 刻度 �含镁为

一� � � 协好� ��
。

从中精密吸取 � � �置 � � � � � �
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容量瓶中以 �
�

�� 硝酸定容 为征 毫 升 含镁

� 件�

�
�

样品刚 定侧 取静脉血 � � �
、

离心
、

分取血清 �
�

� � �
、

加硝 酸 �
�

� � �
、

加高氯

酸 �
�

� � �
,

水浴加热
,

直至样品变成无色透

明液体为止
。

冷却后移入 �� � �容量瓶 中加

重蒸馏水至刻度
,

再精密取检品��  �置 � ��

� �容量瓶中
,

加重蒸馏 水 定 容后 于 � �  
�

�

� � 外测定吸收度
。

�
。

仪器选择条件 火焰法
。

灵敏 线 波

长
� � ��

�

� � � � 通带
� � 入�燃烧气体

� 乙炔

�流量为 �
�

�� �
�

� � �助燃气体 � 空气�流量为

�
�

�� �
�

� � �
� 灯电流 � � � �燃烧状态

� 贫燃
�

燃烧器高度
� �一 � � �

。

�
�

标准曲 线 �� 用移液管分别 吸取标

准 溶 液 � � � �
, ��� �

, � � � �
, � � � � 于

� �� � �容量瓶中
, �

�

�� � 硝酸定容使 分 别

含镁 �
�

� 件�� � �
、

�
�

� 林� � � �
, �

�

� 件� � � �
�

�
�

� 卜虾� �
� 空白试剂为硝酸一高氯酸一 水

液
。

即水 � � �加硝酸 �
�

� � �
,

高氯酸 �
�

� � �

置试管中加热
、

移入 � � �� 容量瓶中加水至

刻度
�
精取 ��  �移入 �� � � �容量 瓶 中 加

水至刻度
。

于 �� �
�

� � � 处测定空白及系列

浓度下的 � 值
。

以浓度 � 对吸收度 � 作 图

了导到结果�见夫 � �
。

表 � 镁标准曲线测 定

浓度�卜� � � ��

吸 �仪度 �
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计算 回 归 方 程 为
:
了 = o

.
76G 尤 +

0 .0 0788 ;线性关系 良好
,

r =
0

.
9 9 9 7

5
.

回收率试验与精密度测 定

分别取健康人混合血清 1
.o m l

,

分别加

入标准溶液(含镁 1000 件g / m l) 2 5 u l
、

5 0 、l

和 100 卜l
,

消化后按 250 倍稀释于 285 .5 n lll

处测定吸收度
、

分别考察日内误差和日间误

差
,

得到结果 (见表 2
,

表 3)
。

表 2 两种不 同浓度 日 内误差考察(n
= 6)
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日内误差
:
平均回 收 率 (x 士S D ) 9 7

.
05土

3
。

6 叭变异系数 C V % = 3
.
7%

日间误差: 平均回 收 率 (x 士S D ) 9 8
.
21 士

3
.
4 9 变异系数 C V % = 3

.
55 %

三
、

讨论

1。 由于玻璃容器对镁有一定的 吸收 作

用
,

因此在制定标准曲线时
,

镁标准溶液应

新鲜配制
。
.

2

.

火焰法测定镁时
,

燃烧器高 度 对 吸

收度有一定影响
。

根据兰伯
一比尔定律

,

我们

选择测定样品其吸收度在 0
.1一 O

。

5 之 间 线

性关系 良好
。

取 0
.1 件g / m l样品选择不同高

度测定其吸收度
、

发现燃烧器高度增大吸收

值明显下降 (见 图 1)
。

故选择高度为 l m m

时
,

保持较高灵敏度和良好的重现性
。

吸收

度为 0
.08 4士O

,

0 0 1 弓(n = 1 0 )
。
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表 3 兰种不同浓度 日间误差的考察(n = 9)

样品 回收浓度
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图 1 燃烧器高度对吸收度的影响

(样品浓度为0
.1“g / m l)

3
,

燃烧器高度为 l m m 时
,

乙炔 流量

对吸收度影响 (见图 2)
。

取 0
.4 卜纷m l样

品
,

选择不同流量的乙炔 (2 ~ 8 火 1 0 弓 m s/

h )
,

发现当乙炔流量 < 0
.
05 m a/ h 时流量增

加吸收度增加 , 当乙炔流量 > 0
.
06 m 叼h 时

乙炔流量增加吸收度下降
。

故选择乙炔流是

为 o
.o56 Yn ”

/ h 为最佳燃气条件
。

一 , m丫h

X 10一 竺

I

图 2 乙炔流量对吸收度的影响

样品浓度(为0
.4阿/。1)
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