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摘要 采用高效离子交换色谱法 在流动相中加入二价铜离子 利用埃本膦酸钠通过流动相时与铜离子能形成紫外

吸收的络合物的性质 在 波长下检测 所用柱为 ⁄∞ ∞离子交换柱∀方法的最低检测质量浓度为 线

性回归系数为 ∀ 方法简便 重现性好∀ 同时考察了 及有机溶剂对平衡分配的影响∀
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 前言

  埃本膦酸钠 简称 是一种二膦酸盐化合物

是防治骨质疏松症的国家级一类新药∀ 因其结构中

缺少发色基团 且不具备电化学特性 不能用紫外!

荧光或电化学方法检测 给药物分析带来了一定的

困难∀ 曾有文献报道某些类似的二膦酸盐用高效离

子色谱与柱后钼一抗坏血酸盐反应相结合进行检

测≈ 单柱离子色谱间接紫外检测≈ 或采用离子电

导检测器检测≈ !火焰光度检测器检测≈ !电感耦合

等离子体检测器检测≈ ∀ 对 的分析至今未见报

道∀ 本文采用离子交换色谱法直接测定 ∀

 实验部分

1  仪器与试剂

高效液相色谱系统 ⁄∞ 溶剂系统

⁄ ∞ ≥ ∂ ∂ ≥ 检测器 手动进

样器 一 ° ≤ 积分软件∀ 水为二次去离子

水 其余试剂为分析纯 所有试剂和样品均经过

Λ 过滤器过滤并脱气∀ 样品由本室提供∀

1  色谱条件

固定相为 ⁄∞ ∞ °• 离子交换柱

1 1 连接有 ° ×

∏ 柱 Ε 1 1 流动相为甲醇2水

溶液 体积比为 内含 Λ 硝酸铜 约

为 ∀ 灵敏度为 ƒ≥ 柱温为室温 流速为

检测波长为 ∀

 结果与讨论

1  色谱条件的选择

 波长的选择 将 用水溶解 以含硝酸铜

的甲醇水溶液为流动相 采用二极管阵列检测器在

∗ 内扫描 发现 在 处有强

吸收 最大吸收波长为 ∀选择 作为

的检测波长∀ 的色谱图见图 ∀

图  的色谱图

ƒ  ≤

1 1  值对保留时间的影响 在离子交换达到

平衡时 保留值决定于平衡常数 Κ 同时也依赖于溶

质的解离常数 Κ α 和流动相的 ∀ ⁄∞ ∞ 为弱碱

性阴离子交换剂 值对弱酸性或弱碱性的交换剂

有较大的影响 为弱酸性化合物 约为 1

它首先与流动相中铜离子形成络合物 然后参与离

子交换竞争∀调节不同的 值试验 保留时间与

值的关系见图 ∀

图  流动相的 对保留时间的影响

Φιγ  Τηε εφφεχτσ οφ µ οβιλε πηασε πΗ

ον ρετεντιον τιµ ε

 有机溶剂对容量因子的影响  在水溶液作

为流动相的离子交换体系中 添加少量有机溶剂能
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明显影响平衡分配∀ 在洗脱液中加入甲醇能加快其

洗脱速度 但当 Υ 甲醇 增加到一定值时 对峰形有

较大的影响∀ 当 Υ 甲醇 大于 时峰形变宽并扩

散∀ 选择体积分数为 的甲醇水溶液作流动相

有适宜的保留时间和较好的峰形∀ 图 显示了

在流动相中添加不同的甲醇量对容量因子的影响∀

图  甲醇的体积分数对 Κ χ的影响
Φιγ Τηε εφφεχτσ οφ µ ετηανολϖολυµ ε φραχτιον ον κχ

1  线性范围

精确称取干燥恒重的 用水溶解在

的容量瓶内 定容 作为贮备液∀精确量取

贮备液在 容量瓶内定容 用峰

面积 ψ 对质量浓度 Π 作图 其线性回归方

程为 ψ π 相关系数为 1 在

∗ 范围内呈良好的线性关系∀

1  检测极限

用浓度稀释法在信噪比为 时 测得最低检

测质量浓度为 最低检测量为 Λγ

1  重复性试验

取 的 溶液重复进样 次 积分面

积分别为 ∀

≥⁄为 1 ∀

1  样品测定

取 个批号的 在相同条件下测定 得 Ξ

值分别为 1 1 1 1 和

1 ∀

1  片剂测定

取 片剂 片 分别置于 个 容量瓶

内 用水溶解 定容∀将不溶物过滤除去∀取 Λ 进

样 则编号 ∗ 的片剂的测定量依次是标示量的

1 1 1 1 1

1 1 1 和 1 ∀

1  结语

在洗脱液中加入一定浓度的铜离子 能与

有效地络合 其络合物具有较强的紫外吸收 不需进

行柱后衍生反应 或用特殊的检测器检测∀在作片剂

测定时 对其主要添加剂进行了考察 片剂中的不溶

物为硬酯酸镁 乳糖!微晶纤维素等对检测无影响∀

回收率接近 重复性好 结果令人满意∀
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