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摘 要：研究了采用等离子发射光谱法间接测定硫酸阿托品的方法。在 ,-为 . / *的溶液中，
当四苯硼钠过量时可完全沉淀硫酸阿托品，在滤液中加入过量的氯化钾沉淀剩余的四苯硼

钠，再测定过量的钾可以计算得到硫酸阿托品的含量。方法简单快速，回收率在 012 3 4*(2
之间，相对标准偏差为 4 /(2。
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硫酸阿托品是一种抗胆碱药，能解除平滑肌

痉挛，抑制腺体分泌，临床上用于有机磷中毒、麻

醉前给药。该药的测定是比较困难的。现在药典

用的方法是萃取分光光度法［4］。其它文献报道的

方法有示波法［( 3 +］。本研究用 !"# $ %&’测定。
四苯硼钠是一种重要的分析试剂，可与钾、

铵、银等一价无机离子及多种有机阳离子发生定

量沉淀反应［( 3 )］，有文献报道，用等离子发射光谱

测定反应剩余的四苯硼钠，可进行相应物质的间

接测定［. 3 1］。但该法在测定硼时仪器有严重的

“记忆效应”，测量时要注意修正，否则会引起系统

误差。原子光谱法也是测定钾的常用方法［6 3 7］。

本文在酸性介质中用过量四苯硼钠使硫酸阿

托品沉淀完全，滤去沉淀，再用过量的氯化钾沉淀

滤液中剩余的四苯硼钠，测定滤去四苯硼钾沉淀

后滤液中的钾。该方法可进一步推广到等离子发

射光谱在其它药物测定方面的应用。

4 实验部分

4 /4 仪器与工作条件
美国 #& 公司 8#9!:%)*** 等离子发射光谱

仪，高频频率 )* :-;，输出功率 4 /* <=，等离子气
流量 4. > ? @AB，辅助气流量 * / 1 > ? @AB，雾化气流
量 * /6 > ? @AB，溶液提升量 4 /( @> ? @AB。
4 /( 试剂

* /*4 *** @CD ? >四苯硼钠标准溶液，1 / *** E
4*$ + @CD ? >硫酸阿托品标准溶液，( @CD ? >FG%H $
-%H（,- ./ *）缓冲溶液，* / *4*** @CD ? >氯化钾标
准溶液。

4 /+ 实验方法
在 .* @> 容量瓶中，精密加入 4* / ** @>

*/*4*** @CD ? > 四苯硼钠标准溶液，加入 ( @CD ?
>FG%H $ -%H（,- ./ *）缓冲溶液 4* @>，准确称取
样品溶液 . /** @>（约含硫酸阿托品 + E 4*$ .@CD）
在不断振荡下缓慢加水稀释至刻度，摇匀，放置 .
@AB。干过滤，用移液管吸取滤液 (. / ** @>于 .*
@>容量瓶中，准确加入 4* / ** @> */ *4*** @CD ? >
氯化钾标准溶液，定容，干过滤，准确吸取滤液

(. /** @>于 4** @>容量瓶中以水定容，作为待测
液。于611 /)0 B@波长处测定标准及样品溶液的
发射光谱强度，确定剩余钾的含量，间接计算硫酸

阿托品的含量。

( 结果与讨论

( /4 溶液 ,-值对沉淀的影响
在碱性条件下，沉淀溶解度大，测定结果偏

低。酸性过强，四苯硼钠容易分解。本方法经过

试验选择在 ,- ./ *FG%H $ -%H 的缓冲溶液中进
行沉淀，实验表明：沉淀明显凝聚，过滤也迅速，测

定结果准确。
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在 !" #$%的微酸性溶液中，四苯硼钠与钾离
子沉淀完全且速度快，不必放置。

& $& 沉淀剂用量的选择
实验结果表明：沉淀剂四苯硼钠的用量与沉

淀反应的完全程度有关，四苯硼钠过量 #%’以上
均获得满意结果，本法由于样品中组份含量低，为

了使沉淀完全又便于后续测定，采用过量 (%%’，
测定结果准确。

一般在氯化钾过量 &%’时就能完全沉淀四
苯硼钠［&］，本法过量 (%%’。测定结果准确。
& $) 分析线的选择
在被测样品中共存的金属元素种类少且含量

低，选择灵敏线高的谱线作为分析线，可提高测定

的精确度。实验表明：常见元素钠、铁、铝、钙、镁

对钾 *++ $,- ./灵敏线无干扰。
& $, 酸度与雾化气流量的选择
实验表明：酸度越大，对谱线强度的影响越

大。本方法使用 & /01 2 34567 8 "67，使酸度保持
!" #$%，同时采用基体匹配法，方便测定。当雾化
气流量为 % $* 3 2 /9.时谱线强度最大。
& $# 共存物质的干扰
等离子发射光谱有很高的分辨率，常见无机

离子对测定无干扰。因实验中四苯硼钠是过量

的，凡与四苯硼钠形成沉淀的离子如 :;<、6=<、

4",
<等离子均能使测定结果产生正误差，不得存

在于样品溶液中。

& $+ 样品分析
准确吸取硫酸阿托品注射液试样 # $ %% /3，

按实验方法操作。同时做标准和空白，以 >?@ 8
6AB 测定。四苯硼钠与硫酸阿托品按 & C (形成沉
淀［)］。与药典分光光度法对照，样品测定结果见

表 (。
表 ( 样品测定结果与对照分析（. D #）
!"#$% ( &%’($)’ *+ ,"-.$% /%)%0-12")1*2 /=

本方法测定值 平均值 药典法测定值

&#$%* &#$(% &,$-+ &,$-E &#$%, &#$%# &,$E*

& $* 标准加入回收率试验
在 (# $ %% /= 硫酸阿托品试样中分别加入

# $%% /=、(% $%% /=和 (# $%% /=硫酸阿托品标准样
品，按实验方法测定，测定结果列于表 &，方法标
准加入回收率在 -+’ F (%&’之间，相对标准偏
差 G ($&’。

表 & 标准加入回收率试验（. D )）
!"#$% & &%3*4%05 !%’) /=

试样量 加入量 测量值 回收率 2 ’

(#$%%
#$%%
(%$%%
(#$%%

(-$E,
&#$(+
)%$%%

-+$*
(%($+
(%%$%
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