
3 3  精密度与稳定性试验  取同一供试品溶液连续

进样 次 记录峰面积的积分值 计算 ΡΣ∆ 为

ν 供试品溶液 和 测定 测定结果

基本一致 ΡΣ∆ 为 ∀

3 4  回收率试验  按西咪替丁片及注射剂处方比例

称取辅料 加入精密量的西咪替丁对照品 置 量

瓶中 加 甲醇溶解后 加水稀释至刻度 摇匀 过

滤 取续滤液 至 量瓶中 各精密加入 内标

溶液 用流动相稀释至刻度 摇匀 ∀进行色谱分析 ∀计

算平均回收率 ? ΡΣ∆ 为 片剂 ? !注射

剂 ? ν ∀

4  样品测定

取样品 片 精密称定 研细 精密称出适量 约相

当于西咪替丁 置 量瓶中 加 甲醇

超声溶解 加水稀释至刻度 摇匀 过滤 ∀精密量

取续滤液 置 量瓶中 按回收率试验项下方法

操作 同时将测得结果与非水滴定法进行比较 结果见

表 ∀

表 1  片剂含量测定的两种方法比较

批  号
° ≤ 法 ν

标示含量 ΡΣ∆

非水法

标示含量

4 2  注射剂的含量测定  精密量取样品 置

量瓶中 加 甲醇稀释至刻度 摇匀 ∀精密量取

置 量瓶中 按回收率试验项下方法操作 同时将测

得结果与电位滴定法进行比较 结果见表 ∀

表 2  注射剂含量测定的两种方法比较

批  号
° ≤ 法 ν

标示含量 ΡΣ∆

电位法

标示含量

5  讨  论

流动相主要由甲醇2水组成 不同比例的甲醇2水对

样品及内标物的分离度影响较大 小于 Β 时 分离良

好 但峰形拖尾较严重 大于 Β 时 峰形改善 但分离

度降低 经多次实验证明 甲醇2水 Β 时可以得

到最佳分离效果 ∀

美国药典 版采用甲醇2水2磷酸 Β Β 为

流动相 结果西咪替丁峰拖尾严重 本文加入三乙胺作

为扫尾剂 有助于改善峰形 同时可缩短西咪替丁的保

留时间 ∀
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大孔树脂2紫外分光光度法测定皮炎宁中醋酸地塞米松含量

汪  冶  张  军  文惠玲 怀化 湖南怀化市药品检验所

摘要  目的 建立医院制剂皮炎宁的含量测定方法 ∀方法 采用 ⁄2 大孔树脂分离纯化 !紫外分光光度法测定皮

炎宁中醋酸地塞米松的含量 ∀结果 平均回收率为 ΡΣ∆ ∀结论 该法简便 !快速 !准确 !重现性好

对医院制剂快速分析很适用 ∀

关键词  大孔树脂 紫外分光光度法 醋酸地塞米松 含量测定

Θυαντιτατιϖε δετερµινατιον οφ δεξαµ ετηασονε αχετατειν τηε / Πιψαννινγ0 βψ µιχροπορουσρεσιν ανδ

Υς σπεχτροπηοτο µ ετρψ
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• ≠ • ≠ ∏ • ∏ • ( Ηυαιηυα Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ , Ηυναν

Προϖινχε , Ηυαιηυα

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :× ∏ °

ΜΕΤΗΟ∆ :× ∏ ⁄2 ∏ ∏ ¬

∂ Ρ ΕΣΥΛΤΣ :× √ √ ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×

√ ∏ ¬ ∏ ∏

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆Σ  ∏ ∂ ¬

  皮炎宁为我市某医院生产的制剂 具有抗炎 抗过

敏 止痒 抑制角化异常等作用 ∀方中含有醋酸地塞米

松 !甘油 !二甲亚砜 !乙醇和水 ∀用紫外分光光度法测

定醋酸地塞米松的含量 中国药典 年版二部已收

载 ∀由于二甲亚砜在紫外区有吸收 对醋酸地塞米松

含量测定有干扰 二甲亚砜在水 !乙醇 !丙酮 !氯仿 !乙

醚与苯中都能溶解≈ 并且甘油与二甲亚砜的粘性大

在水浴上不能蒸干 用有机溶剂不能从制剂中分离出

醋酸地塞米松 薄层层析 硅胶 ƒ 板 用多种展开系

统展开 皮炎宁仅在原点处有斑点 ∀因此用常规的方

法不能测定含甘油 !二甲亚砜制剂中醋酸地塞米松的

含量 ∀经反复试验 采用 ⁄2 大孔树脂柱色谱2紫外

分光光度法测定皮炎宁中醋酸地塞米松的含量 重现

性好 !准确 !简便 !快速 ∀

1  仪器与试药

∂2 紫外分光光度计 日本岛津 ⁄2 大孔

树脂 天津制胶厂 醋酸地塞米松对照品 中国药品生

物制品检定所 乙醇 !丙酮均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  原理

本文的试验方法是利用大孔树脂的分子筛与吸附

作用 将醋酸地塞米松吸附 醋酸地塞米松在丙酮中易

溶 在乙醇中略溶 在水中不溶≈ 实验中用水洗去甘

油 !二甲亚砜 !乙醇与水 用丙酮洗脱醋酸地塞米松 再

按中国药典 年版二部/醋酸地塞米松片0的含量测

定方法测定醋酸地塞米松含量 ∀

2 2  丙酮洗脱液曲线

精密称取醋酸地塞米松对照品 真空干燥

置 量瓶中 加乙醇 振摇使溶解 加

二甲亚砜 !甘油 加水至刻度 混匀 ∀每次精

密量取本品 置已处理好的 ⁄2 大孔树脂柱

内径 ∗ 用丙酮 洗后 再用水 洗 上

用水 洗 再依次用丙酮 , ,洗脱 分别

收集丙酮液 蒸干 残渣加乙醇溶解 置 量瓶中 加

乙醇至刻度 精密量取 置 量瓶中 加乙醇至

刻度 照分光光度法 中国药典 年版二部附录

在 的波长处分别测定吸收度 按 ≤ ƒ

的吸收系数 ∞ 为 计算含量 ∀以含量为纵坐标

以丙酮洗脱量为横坐标 绘制曲线 见图 ∀

图 1 丙酮洗脱液曲线

2 3  二甲亚砜与甘油吸附洗脱曲线

取乙醇 !二甲亚砜 !甘油 置 量

瓶中 加水至刻度 混匀 ∀取本品 置已处理好的 ⁄2

大孔树脂柱 同上 上 依次用水 , ,洗

脱 分别收集洗脱液 照分光光度法 中国药典 年

版二部附录 在 的波长处测定吸收值 ∀以

吸收值为纵坐标 以水洗脱量为横坐标 绘制曲线 见

图 ∀

图 2  二甲亚砜与甘油吸附洗脱曲线

2 4  测定方法

精密量取本品 置已处理好的 ⁄2 大孔树脂

柱 内径 ∗ 用丙酮 洗后 再用水

洗 上 用水 洗脱 再用丙酮 洗脱 收集丙酮

液 蒸干 残渣加乙醇溶解 置 量瓶中 加乙醇至刻

度 精密量取 置 量瓶中 加乙醇至刻度 照分
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光光度法 中国药典 年版二部附录 在

的波长处测定吸收度 按 ≤ ƒ 的吸收系数 ∞

为 计算 即得 ∀

2 5  测定结果

按上述方法测定 批皮炎宁 结果批号为

和 的含量分别为

和 ∀

2 6  回收率试验

按/ 丙酮洗脱液曲线0的方法配制溶液 按/

测定方法 0 进行回收率试验 结果平均回收率为

ν , ΡΣ∆ ∀

3  讨  论

3 1  用常规的色谱柱测定 份样品需要半天 用

酸式滴定管代替色谱柱 由于柱子长 盛洗脱液多 压

力大 洗脱时间短 测定 份样品只需要 即可完

成 对医院制剂快速分析很适用 ∀ ⁄2 大孔树脂的吸

附作用对被测物质不发生化学反应 容易再生 可反复

使用 ∀

3 2  大孔树脂被广泛用于天然药物及抗生素的分离

提纯≈ ∗ 用于化学药品的分离提纯少有报道 经实验

可知 同样可用于某些化学药物的分离提纯 医院制剂

中缺少含量测定项目的某些质量标准 可利用大孔树

脂的分子筛与吸附作用增加含量测定项目 以进一步

完善药品质量标准 确保药品质量 ∀
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头孢拉定静滴致肉眼血尿 5例

姚  力 宁波 浙江象山县丹城中心卫生院

  例均为本院小儿科患者 其中男 例 女 例 ∀

年龄 个月至 岁 ∀因患上呼吸道感染等 予头孢拉

定注射液 哈尔滨制药厂 加入 ≥ 静脉滴注

均未再用其他药物 于滴注后最短 至 内出现

肉眼血尿 并有血块 尿常规 ≤ 8 未予处理 嘱其

多饮开水 休息 后复查尿常规 ≤ ∀

讨论 头孢拉定不良反应 以胃肠道反应多见 如

恶心 !呕吐 !腹泻 !胃部不适 药疹 !尿 ≤ 试验阳性

等 致血尿鲜见报道 ∀本 例均在正常剂量范围内应

用 可排除超剂量所致毒性反应 ∀且未联用其他可能

致血尿的药物 如复方氨基比林 !感冒通等 ∀ 例均为

首次应用头孢拉定 且最短于用药后 即出现血

尿 故可排除是由于抑制肠道菌群产生 ∂ 从而抑制

血小板凝聚功能所致 究其原因可能是 ≠ 个体差异

浓度过高 ∀
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氟哌酸过敏致喉水肿 1例

陈艳丽 廊坊 河北廊坊市人民医院耳鼻喉科

  患者男 岁 ∀因腹泻自服氟哌酸 服药约

后 患者突感憋气 喉部阻塞感 不能发音 急来

院就诊 ∀查 体温正常 患者呈喘息状 咽粘膜无充血

间接喉镜下见 会厌水肿如球状 无充血 声带看不见 ∀

诊断为 氟哌酸过敏性喉水肿 ∀立即给 葡萄糖

庆大霉素 万单位 氟美松 静点 庆大霉

素与氟美松雾化吸入 ∀患者症状逐渐减轻 呼吸逐渐

平稳 无憋气 发音好转 ∀继续用药 症状消失 ∀查

咽无充血 会厌无水肿 声带活动好 ∀

患者既往无药物过敏史 此次没有服用其它药物

所以喉水肿反应是氟哌酸过敏所致 ∀本药引起喉水肿

尚未见文献报道 值得注意 ∀
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