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摘要  目的 }建立脱敏凝胶中主药含量测定的方法 ∀方法 }采用氟离子选择电极法进行测定 ∀结果 }含量测定平均回收率为

|| q| h ∀结论 }该方法简便 !灵敏 !专属性强 o适用于该产品的质量控制 ∀
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  牙齿敏感症是口腔科常见病 !多发病 o是牙齿对来自外

界酸 !甜 !冷 !热及机械刺激而引起的异常酸软 !疼痛感觉 !影

响进食 !语言等正常生活 ∀近年来 o全球报告本病者较多 ∀

脱敏凝胶是用于治疗牙齿敏感症的有效药物 o其主药为氟化

钠 o为了保证其药品质量 o必须对其含量进行检测 ∀本文采

用氟离子选择电极的直接电位双标比较计算法测定该制剂

中主药氟化钠的含量≈t ou  ∀

1  仪器与试药

°�≥2ux≤ 型酸度计 o°ƒ2t型氟离子选择电极k均为上海

雷磁仪器厂l ~uvu型甘汞电极k上海电光器件厂l ~氟化钠k分

析纯 o天津市化学试剂一厂 o批号 }|{syuyl ~脱敏凝胶k含氟

化钠 t h o自制l ~其余试剂均为分析纯 o水为去离子水 ∀

2  含量测定

2 q1  线性关系考察

2 q1 q1  总离子调节缓冲液k×�≥��l的配制 }取氯化钠 x{ª!

冰醋酸 xz °̄ 及二水柠檬酸钠 s qvª溶于 xss °̄ 去离子水中 o

加 tys °̄ 氢氧化钠kx°²̄r�l使 ³� 在 x qx ∗ y qs之间 o加去离

子水至 tsss °̄ o摇匀 o贮存于塑料瓶中 o备用 ∀

2 q1 q2  氟标准应用液的制备 }精称 tus ε 干燥 u«的氟化钠

约 t qtsxsª于 tss °̄ 量瓶中 o加水至刻度 o摇匀 ∀精密量取

t °̄ 于 tss °̄ 量瓶中 o加水至刻度 o摇匀 o即得 xsΛªƒ
p r °̄ ∀

2 q1 q3  线性关系考察 }精密量取氟标准应用液 t !u !v !w !x !

y !z °̄ 置 xs °̄ 量瓶中加 ×�≥��液至刻度 o摇匀 o倒入塑料杯

中 o在磁力搅拌下 o以氟离子选择电极和饱和甘汞电极测定

各溶液的电位 ∀其回归方程为 }̄ª≤ � v qz{vw n s qstxv ∞oµ

� s q||||k± � xl o表明氟离子浓度在 t ∗ zΛªr°̄ 范围内 o浓

度的对数与电位值线性关系良好 ∀

2 q2  回收率实验

2 q2 q1  氟标准溶液的制备 }分别精密量取氟标准应用液 t o

v ox oz °̄ 至 xs °̄ 量瓶中 o加 ×�≥��液至刻度 o摇匀 o得不同

浓度的氟标准溶液 ∀

2 q2 q2  供试品溶液的制备 }精密称定 tus ε 干燥 u«的氟化

钠约 uu qt°ªo按处方比例称取空白基质 o于 uss °̄ 量瓶中加

去离子水至刻度 o摇匀 o过滤 o精密量取续滤液 u ow oy °̄ 至

xs °̄ 量瓶中 o配制含氟化钠高 !中 !低三种浓度的样品溶液 o

分别加 ×�≥��液至刻度 o摇匀 ∀

2 q2 q3  回收率测定 }用电位法分别测定氟标准溶液和样品

溶液的电位值 o以两点法计算回收率 ∀计算公式为 }
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k¤为低于样品溶液浓度的氟标准溶液 o¥为高于样品溶液浓度的氟

标准溶液 ~≤ !∞分别为溶液的浓度和电位值 ∀l

结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果k ν � xl

加入量kΛª°̄
2tl 测得量kΛª°̄

2tl 回收率k h l � ≥⁄k h l

u qss u qst tss qu t qx

w qst w qss || qz t qw

y qst y qss || q| t qu

2 q3  精密度考察  按回收率测定方法同法测定 o日内连续

测定 x 次 o连续测定 x§o计算日内标准差 o日间标准差

k� ≥⁄l o结果见表 u ∀

表 2  精密度试验结果

加入量kΛª°̄
2tl 日内相对标准差k h l 日间相对标准差k h l

u qss t qw| t qzv

w qst t qxw t q{z

y qst t qu{ t qvy
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2 q4  辅料干扰性试验 按处方准确配制空白基质 o以下按0

供试品溶液的制备0从0加去离子水至刻度 , ,0起同法操

作 o结果电位值为 p vv|°√ ∗ p vws°√ k± � vl o与本实验

所配制的 ×�≥��液的电位值基本相当 o说明辅料不干扰测

定 ∀

2 q5  稳定性试验 取回收实验中氟标准应用液 5 °̄ o至 xs °̄

量瓶中 o以下按0供试品溶液的制备0从0加去离子水至刻度

, ,0起同法操作 o分别于 t ou ow oy o{«测定电位值 o结果电

位值在 ? s qx°√范围内波动 o表明氟化钠的测定液在 {«内

电位值稳定 ∀

2 q6  样品含量测定 精密称定样品约 2 qutªk相当于精密称

定约 uu qt°ª的 �¤ƒl o以下按0供试品溶液的制备0从0于

uss °̄ 量瓶中 , ,0起同法操作测定电位值 o结果见表 v ∀

表 3  样品含量测定结果k ν � vl

批号 测定结果k�¤ƒ h oªrªl 相当于标示量k h l

t s q|y{u |y q{

u s q|yxz |y qy

v s q|zyz |z qz

w s q|w{y |w q|

x s q|xwu |x qw

y s q|{|s |{ q|

3  讨论

3 q1  采用离子选择电极法测定溶液中氟离子浓度是一个比

较成熟的方法 o根据 �̈µ±¶·方程 o溶液中的电动势 ∞与 ª̄ƒ
p

成线性关系≈u  o从实验结果可知 o在制剂含量测定的氟离子

浓度所在区间电位值 ∞与 ª̄ƒ
p线性关系良好 ∀

3 q2  由于在测定过程中影响因素较多 o不宜用固定的标准

曲线测定含量 ∀因此 o每次测定时 o应选择在样品液理论浓

度附近 o同时平行作两份氟标准液对照 o采用两点法计算含

量 o这样可提高测定的准确性 ∀从实验结果可见 o含量测定

的回收率结果较好 o表明该方法准确可靠 ∀

3 q3  在含量测定方法的研究中 o曾使用过茜素氟兰比色法 o

线性关系不理想kµ� s q||yl o且操作复杂 ∀

3 q4  该实验结果表明 o采用氟离子选择电极法测定脱敏凝

胶中氟化钠的含量可行 !准确性高 o适用于医院制剂检验 ∀
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  中肝一号合是我院自制的中药合剂 o由炒白芍 !焦三栀 !

七叶一枝花 !三叶青 !白花蛇舌草等组成 ∀有活血化瘀 !行气

健脾 !清热解毒 !消痞攻坚等功效 o经我院多年使用 o临床效

果较好 ∀我们用 �°�≤ 法对其炒白芍中芍药苷的含量进行

了检测 o现报告如下 }

1  仪器和试剂

�°ttss系统 ~二极管阵列检测器 ~自动进样器 ~数据的

采集 !处理由 �° ≤«̈ ° ≥·¤·¬²±完成 ~芍药苷标准品由中国药

品生物制品鉴定所提供k供含量测定用l ~甲醇 }色谱纯 ~无水

乙醇 }分析纯 ~水 }滤过重蒸馏水 ~中肝一号合剂 }本院制剂室

自制 ~中肝一号合剂阴性对照品 }去掉处方中的炒白芍后 o照

生产工艺制备得到的中肝一号合剂空白溶液 o本院制剂室自

制 ∀

2  色谱条件
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