西藏药业公司对丘小庆论文真伪的药学验证报告（之六）

丘小庆实验室制备的Ph-SA样品中

硫酸链霉素的残留量测定

一、实验目的

   检测丘小庆实验室制备的PH-SA样品（批号：030627、生物学活性强）溶液中硫酸链霉素残留量和在硫酸链霉素溶液中加入重组制备的不含硫酸链霉素的Ph-SA样品，是否对用分光光度法测定硫酸链霉素含量时有影响。

二、实验材料及方法

1.仪器和试剂

UItrospec  4000分光光度仪（Phamacla）

盐酸（铁二局眉山自力化工厂）；氢氧化钠（成都科龙化工厂）；三氯化铁（成都科龙化工厂,批号：030520）；硫酸链霉素（华北制药有限公司，批号：021109）。

2.检测方法

2.1    三氯化铁溶液的制备：

称取三氯化铁5克，用0.1mol/L盐酸溶解并稀释至50ml。临用前，吸取上述溶液2.5 ml用0.01mol/L盐酸稀释至100ml。

2.2  标准曲线的制备

          取硫酸链霉素200mg精密称定，加适量超纯水使其溶解并稀释至50ml。精密量取本溶液0.5ml、1ml、2ml、3ml、4ml、4.5ml、5ml分别置入25ml容量瓶中，再加超纯水7ml，另取超纯水10ml置入25ml容量瓶中作为空白对照，然后在上述容量瓶中各加入浓度为1mol/L的氢氧化钠溶液2ml，80℃水浴加热10分钟，再冰浴冷却3分钟。取出后在各容量瓶中加入浓度为1.2mol/L的盐酸2ml，再加入三氯化铁溶液8ml，分别加超纯水至25ml。于波长为550nm处测吸收度。

硫酸链霉素标准曲线图
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注：此标准曲线可信度：99.6％

结论：硫酸链霉素浓度在0.08mg/ml－－0.8mg/ml范围内，光吸收度与浓度量呈良好的线形关系。

3、待测样品：

待测样品的制备：1号样品为丘小庆实验室制备的批号：030627的Ph-SA样品

2号样品为西藏药业制备的不含硫酸链霉素的重组Ph-SA样品

3号样品为硫酸链霉素溶液（硫酸链霉素溶液的配制：取硫酸链霉素300mg精密称定，用100ml超纯水溶解备用）

取试管4支，分别将1号样品700μl加入A管；

2号样品700μl加入B管；

3号样品1000μl加入C管；

2号样品100μl+3号样品1000μl加入D管

在上述各管中加入浓度为1mol/L氢氧化钠0.2ml，80℃水浴加热10分钟，再冰浴冷却3分钟，取出后再在各试管中加入浓度为1.2mol/L盐酸0.2ml，三氯化铁0.8ml，分别加超纯水至2.5ml。根据标准曲线求得样品中硫酸链霉素的含量。

硫酸链霉素测定曲线图
[image: image2.jpg]



硫酸链霉素含量值：
	样品编号
	样品液中硫酸链霉素含量mg/ml

	A管
	4.688

	B管
	0.000

	C管
	3.250

	D管
	3.250


结论：A管丘小庆实验室制备的批号：030627的Ph-SA样品中测定硫酸链霉素量为4.686mg/ml；

       B管西藏药业制备的不含硫酸链霉素的重组Ph-SA样品中测定硫酸链霉素量为0.000 mg/ml；

      C管1ml硫酸链霉素溶液测定的含量3.25mg与实际值3.00mg大致相同；

      D管1ml硫酸链霉素溶液中加入西藏药业制备的不含硫酸链霉素的重组Ph-SA样品100μl（约800μg蛋白质）不影响硫酸链霉素含量的测定，所测定硫酸链霉素含量仍为3.25mg
     丘小庆实验室制备的PH-SA样品（批号：030627、生物学活性强）溶液中有4.686mg/ml的硫酸链霉素残留量。

在硫酸链霉素溶液中加入重组制备的不含硫酸链霉素的Ph-SA样品，对用分光光度法测定硫酸链霉素含量时没有影响。

注：上述试验是西藏药业公司对丘小庆主持的实验室于2003年6月27日制备的PH-SA样品的硫酸链霉素残留量的测定,因电子版原始数据丢失.其硫酸链霉素测定曲线图是根据文字版本通过扫描件制作的。

