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�中华人民共和国药典�(后简称�药典�)二部,

对纯化水、注射用水以及灭菌注射用水要求对硝酸

盐进行检查,按照�药典�所示方法操作,反应的重现

性欠佳,经过对此反应原理的探讨,完善了药典中没

有明确的操作细节,已能比较好地完成此项检查试

验,先报告如下。

1 试药

标准硝酸盐溶液、10%氯化钾溶液、0. 1%二苯

胺硫酸溶液、浓硫酸、无硝酸盐的水 (蒸馏水加

NaOH 调 pH 值为 8, 使水中 NH 3 变为 NH 4
+ , 经反

渗透膜过滤,即得。) [ 1]、冰。

2 仪器

比色管、移液管( 10m L、5mL、2m L)、洗耳球、温

度计、烧杯( 500mL)。

3 试验方法

按�药典�要求取样品 5m L 于比色管中, 加入

10%氯化钾溶液 0. 4mL 与 0. 1%二苯胺硫酸溶液

0. 1mL,盖上瓶塞充分摇匀后置冰浴中。平行 2份。

再取对照品无硝酸盐水 4. 7mL 加入标准硝酸盐溶

液0. 3mL 于比色管中, 加入 10% 氯化钾溶液 0.

4mL 与 0. 1%二苯胺硫酸溶液 0. 1mL, 盖上瓶塞充

分摇匀后置回冰浴中。平行 2份。

以上 4支分别用移液管取 5mL 浓硫酸, 将管尖

插入液面下, 边搅边缓缓加入并将比色管置冰浴中

降温(硫酸滴加速度( 1. 5mL/ min) ,手摸管壁微有发

热。硫酸滴加完后摇匀, 放入 50 � 水浴中放置

15min。结果:对照品管呈深蓝色, 样品颜色不得深

于对照管。

4 讨论

4. 1 试验要点 � 将�药典�中所用的试管改用比
色管,是为了加塞后更好地将各种试液混匀,尤其是

0. 1% 二苯胺硫酸溶液 0. 1m L, 由于稠度大, 取量

小,易挂于试管壁不易混匀而影响最终显色,另外由

于试验中加入大量具强腐蚀性的浓硫酸, 加塞后也

可避免振摇时液体不慎流出而造成伤害。 �将试验

样品和对照品置冰浴中, 是因为浓硫酸遇水会产生

大量的热量, 从而使硝酸盐形成亚硝酸盐而很快分

解,至使硝基不能与二苯胺形成有色染料醌亚胺盐

的蓝色物质而影响显色结果。所以浓硫酸的滴加一

定要缓慢,在冰浴中试验更能取到辅助降温的作用,

从而保证试验结果。

4. 2 试验原理 注射用水中加入二苯胺硫酸溶液

后缓缓滴加硫酸, 使水中的硝酸根离子氧化为亚硝

酸根离子,亚硝酸根离子与无色的对 � 二苯替联苯
胺反应,生成蓝色的醌亚胺盐。反应方程式如下:
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