
3 4 2  检测限

将贮备液适当稀释后进样 以基线噪音三倍计算 求得

甲醇 !乙醇 !丙酮 !醋酸乙酯检测限 见下表 ∀

表 1  检测限实验结果

Ταβ 1  ⁄ ∏ √

溶剂 甲醇 乙醇 丙酮 醋酸乙酯

最低检出

浓度 Λ #

相对样品

最低检出量

规定限度

3 4 3  线性

分别取 章节中甲醇 !乙醇 !丙酮 !醋酸乙酯混合对照

贮备液 稀释成系列浓度 依法测定 ∀以峰面积对相应的浓

度 Λ # 作回归处理 ∀

  得回归方程及相关系数如下

甲醇 : ψ . ξ . , ρ . ;

乙醇 : ψ . ξ . , ρ . ;

丙酮 : ψ . ξ . , ρ . ;

醋酸乙酯 : ψ . ξ . , ρ

3 4 4  加样回收试验

取批号为 样品溶液 # 共

份 精密加入高 !中 !低三个浓度贮备液适量 使分别相当于

限度的 ! 和 依法测定 ∀按标准曲线中相对

应点为对照按外标法计算 得甲醇回收率为 ∗

乙醇回收率为 ∗ 丙酮回收率为

∗ 醋酸乙酯回收率为 ∗ 结果

良好 ∀

3 4 5  样品测定 外标法

取上述五批样品 依法测定 ∀根据标准曲线的最低点以

外标法计算 得 种残留溶剂含量如表 ∀

表 2  残留溶剂测定结果

Ταβ 2  ⁄ ∏ √

批号
甲醇含量 乙醇含量 丙酮含量 醋酸乙酯

含量

未检出

未检出 未检出 未检出

未检出 未检出 未检出

4  讨论

4 1  为了使样品中的残留溶剂尽可能的溶出 曾使用不同

的溶剂溶解样品 但均不理想 ∀后选用二甲基乙酰胺作溶

剂 经试验 杭州汇普化工仪器有限公司进口分装二甲基乙

酰胺在 左右有峰干扰 而上海三爱思试剂有限公司生

产的没有干扰 故选用后者 即能溶解样品又不干扰测定峰

的检测 ∀

4 2  甲醇 !乙醇 !丙酮 !醋酸乙酯均为氟孕酮生产过程中引

入的有机溶剂 ∀根据 ≤ 的有关规定 限度分别为 !

! ! ∀用标准加入法和外标法测定 均符合

规定 ∀
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摘要 目的  建立氯霉素滴眼液中氯霉素的含量测定方法 ∀方法  采用一阶导数分光光度法 样品不经分离处理直接测定氯

霉素滴眼液中氯霉素的含量 检测波长为 ∀结果  线性范围为 ∗ # ρ 平均回收率为 ≥⁄

为 ∀结论  本法可消除其他组分的干扰 简便易行 适合作为氯霉素滴眼液的质量控制 ∀
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ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ : ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ≤ ΜΕΤΗΟ∆ Σ  ×

√ √ ∏ ∏ ×

√ Ρ ΕΣΥΛΤΣ × ∗ # ρ ×

√ √ ≥⁄ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

¬ ∏ ∏ ∏ ≤

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: √ √

  氯霉素滴眼液是眼科用药 临床用于治疗结膜炎 沙眼

角膜炎和眼睑炎 ∀ 年版药典为微生物测定法 操作方法

繁琐 测定周期长 ∀ 年版药典用高效液相测定法 ∀本研

究建立比较氯霉素的测定方法 ∀

1  仪器和试药

岛津 ∂ 氯霉素对照品 中国生物制品鉴定所

含量 ∀

2  氯霉素滴眼液的制备

2 1  处方

氯霉素    

硼砂

硼酸

蒸馏水加至

2 2  制法

取硼砂 硼酸加灭菌蒸馏水 加热约 ε 搅拌使

完全溶解 再加氯霉素搅拌溶解 过滤 自滤器上添加灭菌蒸

馏水使成全量 ∀搅拌即得 ∀

3  质量控制

3 1  性状

本品为无色或几乎无色的澄明液体 ∀

3 2  值

应为 ∗ ∀

3 3  氯霉素的含量测定

3 3 1  氯霉素吸收光谱图的绘制 按处方比例 分别配制氯

霉素及其他成分基质的无水乙醇液 在 2 内扫描绘

制零阶导数及一阶导数光谱图 见图 ∗ ∀在零阶导数光谱

图 1  氯霉素眼药水零阶导数光谱图

Φιγ 1  ≤ 2 √ √ ≥ ∏
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1 5  统计学处理

采用 ≥ ≥软件处理 ς检验 !∏检验 ∀完全流产率 !出血

量 !出血持续时间 !转经时间存在显著差异 Π ∀

2  结果

2 1  两组对象年龄比较

治疗组年龄 岁 人 2 岁 人 对照组年龄

岁 人 2 岁 人 Π 无显著性差异 ∀

2 2  孕妇一般情况停经天数 !孕囊大小比较见表 ∀

表 1  停经天数 !孕囊大小比较

组别 停经天数 孕囊大小 Π

治疗组 ? ?

对照组 ? ?

2 3  药流不完全流产率 !出血量 !出血持续时间 月经复潮

时间情况比较见表 ∀

表 2  药流临床经过 ν

组别
不全

流产

出血量

多 中 小

出血持续时间

天 天

月经复潮

[ 个月 个月

治疗组

对照组

注 服米索至胚胎排出时间 ξ ? σ治疗组 ? 对照组 ? Π

示无显著性差异 ∀

3  讨论

药物流产存在一定的副作用 尤其是子宫出血 ≈ 药流出

血时间长的原因 目前认为主要与三方面有关 绒毛和蜕

膜的残留 子宫内膜修复迟缓 子宫内膜炎症 ∀从临

床角度看药流后出血量多 持续时间长可能与不全流产有

关 ∀影响药流后出血时间的因素与停经时间 !孕囊大小 !血

Β2 ≤ 值下降速度有关 ∀本研究停经时间孕囊大小无显著

性差异 ∀有关报道药流出血长的主要原因是绒毛排出不全

与底蜕膜排出不全有关 影响子宫内膜修复 ∀报道还显示出

血原因与妊娠物残留 !后倾子宫 !子宫内膜修复障碍 !子宫收

缩乏力及继发感染 ≈ !药流药物对纤溶系统的影响 ≈ 有关 ∀

≥ ∏ 认为米非司酮尚有微弱的孕激素活性 大剂量应用

时 由于多余的药物较长时间作用于蜕膜 使蜕膜不能在短

时间内剥离干净 导致流产后出血时间延长 ∀提示与剂量因

素有关 ∀另外 的米非司酮胶囊是半固体骨架型胶囊

其药物的溶解 !释放 !吸收和生物利用度均高于普通的米非

司酮片 ∀因此 剂型因素也不能忽视 ∀

本研究显示使用 米非司酮胶囊比 米非司

酮片在提高完全流产率 减少出血量 缩短出血持续时间和

恢复转经时间更优 ∀在药流使用中是一种比较理想的剂型

和剂量 提示对药流者机体恢复有利 ∀
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上接第 页 图中 氯霉素在 处长处有最大吸收

峰 在此波长处 含有其主要成分的基质有一定的干扰吸收

而在一阶导数的光谱图中 氯霉素在 的波长处有一

明显的吸收峰 在此波长处 基质及其他成分吸收值基本与

基线重合 ∀故可采用谷零法测定氯霉素的含量 ∀

3 3 2  标准曲线的绘制

精密称取氯霉素对照品 置 量瓶中 加

无水乙醇至刻度 摇匀 分别吸取

置 量瓶中 分别加无水乙醇至刻度 摇匀 ∀

分别绘制一阶导数光谱图 测定 处的导数振幅值

⁄ ∀浓度 ≤ 对 ⁄进行线性回归 其回归方法为 ≤

⁄ ρ ∀浓度在 ∗ # 内

线性关系良好 ∀

3 3 3  回收率的测定

按处方比例 精密称取对照品适量 与其他成分的基质

制成供试品 照样品测定方法操作 测定 波长处的导

数振幅值 ⁄∀按回归方程计算其平均回收率为 ν

≥⁄ ν ∀

3 3 4  样品含量测定  精密量取本 置 量瓶

中 加无水乙醇至刻度 摇匀 ∀以无水乙醇为空白 在 2

波长内绘制一阶导数光谱图 ∀测定 的波长处

导数值 ⁄∀ 批样品的含量分别为标示量 的

∀

4  讨论

本试验表明一阶导数分光光度法可有效地排除制剂中

基质及其他成分的干扰 方法简便 准确度高 重复性好 优

于微生物测定法和高效液相测定法 可作为氯霉素滴眼液的

质量控制 ∀
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