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摘 要：为提高测定药品中呋塞米含量的灵敏度和降低分析成本，提出了一种测定呋塞米的流动注射化学发光新方

法。方法基于 !"（ #$）氧化连二亚硫酸钠产生 较 弱 的 化 学 发 光，在 一 定 浓 度 范 围 内，呋 塞 米 可 以 大 大 增 强 此 发 光 的

原理。该法的检出限为 1. 2 3 4 5（-!），线性范围为 /. /, 6 ,. / 73 4 5，对 /. 1 73 4 5 的呋塞米连续平行测定 ,, 次，其相

对标准偏差为 -. /8 。该法已成功测定了针剂中呋塞米含量，结果令人满意。
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呋塞米别名速尿，为强效利尿药，广泛用于治疗

心脏、肾脏、肝 脏 疾 病 所 致 水 肿 及 脑 水 肿 等 多 种 疾

病。目前测定呋塞米的方法主要有滴定法［,］，光度

法［(］，高效液相色谱法［-］等。滴定法和光度法灵敏

度较低，高效液相色谱法灵敏度高［+］，但操作繁琐。

与上述方法相比，化学发光法灵敏度高，分析速度快

且操作简单［1］。利用流动注射化学发光分析法测定

呋塞米，文献 中 也 有 报 道［9 6 0］，但 所 用 试 剂 较 贵，本

文利用 !"（ #$）%连二亚硫酸钠化学发光体系测定呋

塞米不但灵敏度高，而且可以较大地降低分析成本。

, 实验部分

,. , 仪器和试剂

#FFW%: 化学数据采集分析系统（ 西安瑞迈电子

科技有限公 司 ），L5%( 恒 流 泵（ 上 海 青 浦 沪 西 仪 器

厂）。

呋塞米标准溶液 /. , 3 4 5：准确称取呋塞米标准

器（ 中国药品 生 物 制 品 检 定 所 提 供）,/. / 73，用 二

次水溶解定容至 ,// 75 棕色容量瓶中，摇匀，储于

+X 冰箱备用。使用时用二次水稀释到所需浓度。

硝酸高铈（ 重庆化学试剂厂）溶液 /. /, 7?H 4 5；

连 二 亚 硫 酸 钠（ 重 庆 无 机 化 学 试 剂 厂 ）溶 液

/. /, 7?H 4 5。硫酸，盐 酸，硝 酸，磷 酸 均 购 于 重 庆 化

学试剂厂。所用试剂均为分析纯，水为二次蒸馏水。

,. ( 实验方法

分别将载流（ 水）、!"（ #$）及 &’( )(*+ 溶液通过
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相应的管道输入分析系统，待基线稳定后，注入样品

溶液，记录反应的发光信号（ 实验装 置 见 图 @）。以

相对峰高定量。

注：A：蠕动泵；?：六通阀；B：流通池；C：检测器

图 @ 流动注射化学发光测定呋塞米流路图

! 结果与讨论

!’ @ 条件选择

!’ @’ @ 介 质 的 影 响 及 浓 度 考 察 了 .7（ D?）中

@’ " 4), E F硫酸、硝 酸、盐 酸 和 高 氯 酸 对 发 光 强 度 的

影响，发现在硝酸介质中有最大的发光信号。进 一

步试验了 "’ @ G !’ " 4), E F 范围内不同浓度的 H3I(

对发光强度的影响，实验结果显示，当 H3I( 浓度小

于"’ J 4), E F时，发 光 强 度 随 硝 酸 浓 度 增 加 而 增 大，

当硝酸浓度超过 "’ J 4), E F 时，发光 强 度 反 而 降 低

（ 图 !）。因此在以后的实验中选择 H3I( 的浓度为

"’ J 4), E F。

硝酸浓度 E 4),·F K @

（ -%*)8742>7："’ L 40 E F，3+! ;! IM ："’ L 44), E F，

.7（ D?）：@’ " 44), E F，K JL" ?）

图 ! 硝酸浓度对化学发光强度的影响

!’ @’ ! .7（ D?）浓度的影响 考察了 " G "’ L 44), E
F 范围内不同浓度的 .7（ D?）对发光强度的影响，发

现当 .7（ D?）浓度为 "’ ! 44), E F 时，具有最高的化

学发光强度（ 图 (）。因 此 在 以 后 的 实 验 中 选 用 .7
（ D?）浓度为 "’ ! 44), E F。

!’ @’ ( 3+! ;!IM 浓 度 的 影 响 连 二 亚 硫 酸 钠 的 浓

度对 发 光 强 度 影 响 极 大。 考 察 了 浓 度 从 " G
@’ " 44), E F的连二亚硫酸钠溶 液，发 现 选 用 浓 度 为

"’ L 44), E F的连二亚硫酸钠溶液较好（ 图 M）。

!
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图 = 硝酸高铈浓度对化学发光强度的影响

678 98 :; 浓度 % &&’(·) * +
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图 ; 678 98 :; 浓度对化学发光强度的影响

83 8 线性范围、检出限及精密度

在上述选定的最佳条件下，对呋塞米进行测定，

其线性范 围 为 23 2+ ? +3 2 &5 % )，线 性 方 程 是 !! "
@4+ # ;+$ % 88 # 42=（$：&5 % )，& " 2 # @@@ A），检出限为

43 A !5 % )（="），对 23 4 &5 % ) 的呋塞米连续 平 行 测

定 ++ 次，其相对标准偏差为 =3 2B 。

83 = 干扰实验

对 23 + &5 % ) 的呋塞米进行了干扰实验，如控制

测定 误 差 在 4B 以 内，结 果 发 现 + 222 倍 的 67 C

D58 C 、E C 、FG8 C 、H(= C 、!( * 、6: *
= 、9:8 *

; 、I:= *
; 、6< C

; 、

+22 倍 的 !78 C 、DG8 C 、IJ8 C 、!:8 *
= ，+ 倍 的 K"= C 、

K"8 C 、!’8 C 、!-8 C 对测定不干扰。

83 ; 样品分析

取呋塞米 针 剂（ 标 示 量：82 &5 % 支 ），加 二 次 水

稀释至线性范围内浓度。在上述最佳分析条件 下，

按图 + 所示流路测定其含量，并做回收率实验，测定

结果见表 +。

表 + 呋塞米针剂含量的测定（’ L >）

样品
测定含量

% &5

加入量

% &5

测定总含量

% &5

回收率

% B

6’3 + +@3 M> +23 22 8@3 @8 +283 ;

6’3 8 823 =8 823 22 ;23 84 @@3 M

6’3 = 823 24 =23 22 ;@3 @> @@3 >

= 结论

综上所述，用本方法对呋塞米的测定分析，具有

较高准确度、精密度和较好的重现性，干扰少，且操

作方便，仪器简单，所用试剂价格低廉，分析成本低。

经实验证实，该方法同样适用于片剂中呋塞米含量

的测定。
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