
用流动相配成每 t °�约含 sqt °ª盐酸氯丙那林和 sqx °ª

盐酸去氯羟嗪的溶液 ∀

2q3  供试品溶液的制备

取本品 us片 o称定重量 o研细 o精密称定约 tqs ªo置 tss

°�具塞锥形瓶中 o精密加流动相 k� 2�为 vsΒzslxs °�o称定

重量 o超声 kvss • ou{ ®� ½l处理 vs °¬±o取出 o放冷 o加流动

相补足减失的重量 o摇匀 o用微孔滤膜 ksqwx Λ° l滤过 o取续

滤液 o即得 ∀

2q4  阴性对照溶液的制备

按处方比例配制缺盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪的阴性

对照 o按样品测定项下的方法测定 ∀

2q5  线性范围

取 / uqu0项下对照品溶液按 wozotsotvoty Λ�分别进样 o

以进样量 kΞ)为横坐标 ,峰面积 (Ψ)为纵坐标进行线性回归 ∀

得盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪回归方程分别为 : Ψ � x s{v. z

n t |tv twt Ξ, ρ� t. sss s; Ψ � w| uwu. y n t x{{ zzu. s Ξ, ρ�

sq||| |∀线性范围分别为 }sqw ∗ tqy Λªouqt ∗ {qv Λª∀

2q6  精密度试验

取批号 t海珠喘息定片 y份 o依法进行精密度测试 o结

果盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪平均百分含量分别为

{{quvh o{|qw{h o� ≥⁄分别为 sqwh osqxh ∀

2q7  稳定性试验

取批号 t海珠喘息定片按 / uqv0项下制得的供试品分别

在 so xotsouw «进行测定 o测得盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟

嗪峰面积 � ≥⁄均为 squh o说明样品溶液在 uw «内稳定 ∀

2q8  加样回收率试验

取批号 t海珠喘息定片 |份 o每份约 sqx ªo进行加样回

收测定 o按 sq{ΒtotΒtotquΒt低 !中 !高比例各三份加入已知

量盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪对照品溶液 o按样品测定方

法测定 o计算得盐酸氯丙那林低 !中 !高浓度平均回收率分别

为 tssq vh o |{q xh o ||q {h o � ≥⁄分别为 sqwh o tqxh o

uqth ~盐酸去氯羟嗪低 !中 !高浓度平均回收率分别为

|{qzh o|{qsh o||qvh o� ≥⁄分别为 sqvh otq{h ouqth ∀

2q9  耐用性

分别采用三根柱子 k� �× ∂ ±̈∏¶¬̄ ÷ �°2≤t{ ouxs °° ≅ wqy

°°ox Λ°~ °«̈ ±²± °̈ ¬̈ �∏±¤≤t{ ouxs °° ≅ wqy °° ox Λ°~

�µ²°¤¶¬̄ ≤t{ ouxs °° ≅ wqy °° ox Λ°l测定批号 t样品含量 o

盐酸氯丙那林 !盐酸去氯羟嗪含量 � ≥⁄分别为 tq|h osqxh ∀

2q10  样品测定

取样品三批进行含量测定 o结果见表 u∀

表 2  海珠喘息定中盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪的测定结果

Τ αβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©¦̄²µ³µ̈±¤̄¬±¨ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¤±§ §̈ ¦̄²2

¬¬±¨ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¬± � ¤¬½«∏ ≤ «∏¤±¬¬§¬±ª ·¤¥̄ ¶̈

批号 ν
盐酸氯丙那林百分

标示含量 rh

盐酸去氯羟嗪

百分标示含量 rh

t y {{quv ? sqtv {|qw{ ? sqv{

u u {vq{{ ? sqtz {uqwz ? sqws

v u {zqwx ? squt {zq|u ? sqvz

3  讨论

3q1  流动相的选择

分别比较了甲醇 2squ °²̄ # �
p t醋酸铵 2冰醋酸 !甲醇 2水 !

甲醇 2sqstx °²̄ # �
p t磷酸二氢钠 !甲醇 2sqstx °²̄ # �

p t磷酸

二氢钠 2sqtxh三乙胺 ³�为 vqt不同流动相系统 o结果显示

后者的峰形理想 ∀

盐酸氯丙那林和盐酸去氯羟嗪的色谱行为相差较大 o其

保留时间相差较大 o为了兼顾两者 o采用梯度洗脱的方式 o先

用水相比例高的流动相使盐酸氯丙那林能较慢出峰 o与杂质

分开 o然后提高有机相比例 o使盐酸去氯羟嗪的保留时间又

不至于太长 ∀

3q2  溶剂的选择

比较了甲醇 !乙醇 !水 !wsh 甲醇 !流动相为溶剂的提取

效率 o流动相提取效果好 o干扰少 o故选择用流动相 ∀
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2q5  精密度

用兔眼房水配制高 !中 !低 v种不同浓度的丝裂霉素 ≤

溶液各 v份 o用 / uqt0进行测定 o考察精密度 o高 !中 !低 v种

浓度的日内 � ≥⁄为 uquh ouqxh ouq|h ~日间 � ≥⁄为 vqth o

uqvh ouq|h ∀

2q6  稳定性

取精密度项下中等浓度丝裂霉素 ≤溶液 t份 o分别于 so

sqxotouov «测定 o丝裂霉素 ≤峰面积的 � ≥⁄为 uqzh ∀

2q7  样品制备与测定

取模拟青光眼滤过性手术 !在巩膜床与巩膜瓣之间埋植

°���缓释丝裂霉素 ≤ t粒的兔子 o分别于 sotouovowoxoyoz

§时抽取房水 xs Λ�ots sss µ# °¬±
p t离心 x °¬±后 o取上部

澄清液体 ts Λ�进样 ∀照外标法计算不同时间房水中药物

的含量 ∀结果丝裂霉素 ≤的含量分别为 tqxyotquxosq|{o

sq{tosqxvosqusosqsz Λª# °�
p t ∀

3  应用

笔者应用上述方法连续监控兔眼房水内缓释丝裂霉素

≤ o发现在第 y天时还可以检测到样品微量存在 o第 z天时已

经检测不到 o证明大致可以维持 y §的缓释期 ∀

4  讨论

4q1  应用 � � � 2� °�≤直接进样测定房水中 � � ≤的含量 o

该法不经样品前处理 o不但快速准确 o提高了分析度 o对眼科

小样品量的试样的测定 o更具有重要意义 ∀ °���作为药物

辅料已广泛应用 o用于眼科缓释药物载体未见报道 o在试验

中我们成功手术埋植了丝裂霉素 ≤缓释系统 o并且测定其在

兔眼中有明显的缓释功效 ∀

4q2  丝裂霉素 ≤缓释系统在眼睛内产生的代谢途径还没有

完全弄清楚 o°���在房水内的降解及其对组织的影响需进

一步考察 ∀
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量测定采用反相高效液相色谱法 k� °2� °�≤ lo色谱柱为 �²µ¥¤¬� ⁄≥ ≤t{
柱 ktxs °° ≅ wqy °°ox Λ° lo克拉霉素以乙腈 2磷酸盐

缓冲液 ksqsy| °²�# �
p t磷酸二氢钾 o³� xqxou °�三乙胺 l kxs Βxsl为流动相 o检测波长 }uts ±°o柱温 }ws ε o流速 t

°�# °¬±
p t

~奥美拉唑以乙腈 2磷酸盐缓冲液 ksqsu °²�# �
p t磷酸二氢钾 o³� wqxlkvsΒzsl为流动相 o检测波长 vsu ±°o柱温 }

ux ε o流速 t °�# °¬±
p t ∀结果  确定了克拉霉素和奥美拉唑的定性和定量方法 ∀结论  试验中所采用方法快速 !灵敏 !准
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