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药典 年版二部附录 一 页进行检查
。

鉴别

乙蕉酚 取本品 粒
,

加无 水 乙 醇

在水浴上加热便溶
,

再置冰浴上冷 却后
,

滤过
,

将滤液蒸千
,

残渣分成 份
,

份加

硫酸
,

溶解后
,

溶液呈橙黄色 加水

稀释
,

颜色即消失
。

另一份加稀乙醇

溶解后
,

滤过
,

滤液加三氯化铁溶液

。 滴
,

即显绿色
,

缓缓变成黄 色〔 〕
。

小壁碱 取本品 粒置水浴上 加 热 使

溶
,

趁热过滤
,

将滤渣 三黄粉 凉干取

克
,

加甲醇 浸泡过夜
,

取上清液
,

加稀盐酸 与漂 白粉少量
,

振摇后
,

溶液

显樱红色 另取上溶液
,

加 没食子

酸的乙醇溶浓 一 滴
,

在水浴上蒸干
,

趁

热加硫酸数滴
,

即显深绿色〔 〕
。

含量测定

氯霉素 取木品 粒置水浴上 加 热 使

溶
,

趁热过滤
,

精密量取滤浓适量 约相当

于氯霉素
,

加乙醇 使其充分 溶

解
,

再用水稀释成侮 中含氯霉素

的溶液
,

按照分光光度法在 士 的

波长处测定吸收度
,

按
, , 。

的
「,
二

,

涛 谷 、
, 、 二二 。 八 。 、 中、 。 式。

吸收系数 毛言 为“ 计算
,

即得
。

三
、

用法
、

用最 及临床使用情况
。

隔日一枚
,

塞入阴道 内
,

日 为 一 疗

程 或者每日半粒
,

晚上塞入阴道内
,

日

为一疗程
。

临床应用效果 疗效观察标准 无效

用药后 自觉应状及局部病变均 无 改 善 好

转 用药后自觉症状有减轻
,

局部粘膜充血

不 明显 痊愈 用药后 自觉症状消失
,

局部

出血
一

与充血完全消失
。

用药病人年龄 一 岁
,

用药后普遍反

映见效快
,

无刺激及不适感
。

根 据

年统计 例中
,

经查全部治愈
,

没有发

现无效病例
。
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复方支气管造影剂的研制 一 制备工艺
、

质量标准及安全性试验
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康玉 顺

周 成冈

提要 本 文 报道 了复方支气 管 造 影

剂 简称 的制剂研究
,

并拟定 了 质

量标准
。

紫外扫描表明 与 复方泛影

葡胺的吸收图谱一致
,

入 均为 士
,

紫外测定回收率
‘

士 为 土
,

为
, 。

对 的粘度
,

渗透压等提

出了规定
,

测定表明其毒性较小
。

近年来国内碘化油供应紧张
,

使许多支

气管等疾患得不到及时检查
。

一些学者致力

于支气管造影剂替代品的研究
,

如用硫酸钡

混悬剂虽可达到临床上的诊断 目的
,

但易进

人肺泡不易排出
,

可引起肺 部肉芽 肿 的 形

成 也有采用单纯的水溶性造影剂一  复

方泛影葡胺直接作用支气管造影
,

这 一 方

法只能作局部支气管选择造影
,

必须在透视

下注人并迅速照点片
。

由于 复方泛影葡

胺粘稠度甚小
,

在管腔 内流动性大
,

不 能均

匀涂布于管壁
,
显影模糊不清

,

且刺激性较
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大
,

极易进入肺泡
,

一

可引起肺水肿
,

同时不

能作单侧全支气管造影
。

我们经过几年的探

索
,

筛选
,

研制出复方支气管造影剂
,

现报道如下

材料 与仪器

复方泛影葡胺注射液 上海信谊制药

厂 复方支气管造影剂 本院自制 生

理盐水 本院自制 一 紫外分光 光

度计 美国贝克曼仪器公司 一 型

旋转式粘度计 上海天平仪器厂  

一 冰点渗量计 南京净化设 备 厂

分析天平 上海天平仪器厂
。

家兔 日本大耳白兔 小 白鼠 昆明种
。

实验方法与结果

一
、

处方与工艺

在 的设计中选用 了 复方泛 彩

简胺为主要成分
。

为了延缓药物扩散与吸收

并增强药物对管壁的附着 力
,

选用 了高分子

化合物
,

以增加溶液的粘稠性
,

延长在管腔

中滞留时间
,

不 致很快地进肺袍
,

可以从容

检查与摄片
。

一 处方

复方泛影葡  

赋形剂

注射用 水 门

全量

二 制备工艺 你取处方中的赋形剂置

于容器中
,

加入 复方泛影葡胺注射 液
,

不断搅拌
,

待赋形剂溶后
,

加注 射 用

水至全量
,

放置
,

待全部胶溶后 必 要

时水浴加热助洛
。

分装 于 输 液 瓶

中
,

封 口
,

用 ℃ 流通蒸汽灭菌 分钟
,

备

用
。

三 用法 与用爸 造影检查之前应作

碘过敏试验
,

无阳性反应者方可使用 严重

肝
、

肾功能不全右忌少
。

同时 禁 食 以

上
,

术前川往阿托 品。
,
口服 鲁 米 那

,

还可用镇咳药物如可待因
。

一

侧鼻腔及咽喉部用 地卡囚溶液咬 雾
。

川

导尿管在导管前端涂石蜡油
,

经鼻腔插入气

管内
,

转动不 同体位
,

不 时注入少量 的

盐酸普鲁卡因溶液或 利多卡因溶液
,

总

量不宜超过
,

作气管
、

支气管粘膜表面

麻醉
。

一侧支气管造影一 般用量  

二
、

质盘标准

一 性状 本 品为微黄色粘稠液体
,

避光密闭贮藏
。

二 鉴别 取本品约
,

蒸干后
,

小火加热
, ,工生紫色碘蒸汽

。

取 本 品 约
·

加三氯 化铁液
,

加  氢氧化 钠
,

即发生棕红色沉淀
,

随即溶解成棕红

色溶液
。

取本 品加蒸馏水稀释至约 卜

,

照紫外分光光度法测定
,

在 士

波长处有最大吸收
。

三 合量测 定 本 品为复方泛影葡胶

和赋形剂的无菌胶体溶液
,

含复方泛影葡胺

为标示量的 一
。

复方支气管造影剂 的处 方 中

主药是复方泛影葡胺 其中泛影葡胺 份
,

泛影酸钠 份
,

而泛影葡胺主要是泛影酸

和甲葡胺的混合制 品
,

泛影酸结构中的碘代

苯环在紫外区有吸收
,

故采用紫外分光光度

法测定 的含量
。

。

吸收图谱的绘 制 取 复方泛影

葡胺注射液
、

机分另用蒸馏水作空 白
,

在

艺 一邹 范国进行扫描
,

结呆复方 泛 影

葡胺注射液和 最大吸收峰 均 为 上

,

表明两者吸收光诸一 致
,

中 的

赋形剂不产生干扰 见 图
。

,

界 一

一一

裂娜 ‘

公护
‘
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枷呼
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标准曲 线的制备 精密量取复方泛

影葡胺注射液
,

置容量瓶中用蒸馏水稀释至

协 ,

分别取上述液
、 、 、 、 、

、 、 ,

置 容量瓶中
,

加 蒸 馏

水至刻度于 处测定吸收度 取 次平

均值
,

得复方泛影葡胺标准曲线
,

回归方

程
、

,

回收率测 定 分别精密量取稀释至

协  的复方泛影葡胺溶液 1
,

1

.

5
,

2
,

3 m l

,

置10 m l容量瓶中
,

加蒸馏水稀释至刻

度
,

于238 n m 处测吸收度
,

按回归 方 程 计

算
,

结果见表 1
。

表 1 复 方 泛 影 荀 胺 液 回 收 率

编号 理论加入量 (件g / m l)

6

实际测得量 (卜g / m l)

5
。

6 4

2 9 9

。

1 0

3 ] 2 1 1

。

9 4

4 1 5 1 5

。

3 0

5 1 8 1 8

。

4 嫂

X 十 S D = 9 9
.
8 士3

.
43 % , C V = 3

.
4 4 %

回收率 (% )

94 。

0 0

1 0 1

。

1 0

9 9

。

5 0

1 0 2

。

0 0

1 0 2

。

4

4

.

复方泛影葡胺液的稳定性 分别精

密取在室温避光情况下放置24h复方泛影 葡

胺溶液 (6卜g / m l) 1
、

3

、

5

、

6

、

8 m l
s

置10 m l容量瓶 中
,

加蒸馏水至刻度
,

在238

nm 处测得吸收值 A (三次平均值)
,

计算结

果见表 2
。

结果显示
,

复方泛影葡胺稀释液

在放置 24 小时内稳定
,

不影响含量测定
。

表 2 放置2 4小时复方泛影荀胺液的含量测 定

编号 放 置前测定量 (协g / m l) 放置后测定司 (协g / m l) 回收率 (;幻

1 5 。

4 5 5

。

3 8 9 8

。

7 2

2 1 8

。

2 7 1 8

。

3 2 1 0 0

。

2 7

3 3 0

。

5 5 3 0

。

6 0 1 0 0

。

1 6

4 3 6

。

2 4 3 6

。

5 9 1 0 0

。

9 7

5 4 7

。

8 3 4 7

。

8 7 1 0 0

。

0 8

衷 + S D = 100
.04 % 士0

.82%
,

C V
= 0

.
5 2

%

5
.

样品刚 定 因C B M 的粘稠度较 大
,

不能精密量取
,

故采用称量法
,

方法 : 正确

量取C B M 100 m l, 精密称重后
,

以体积除以

重量得每m l含C B M 重量 (即比重)
。

精 密

称取C BM 样品约。
.
5 9于 25m l容量瓶 中

,

加

蒸馏水稀释至刻 度
,

再取该液5m l
,

加 于 10

ml 容量瓶中加蒸馏水至刻度即得C B M 浓度

约为10 协g / m l的样品液
,

以蒸馏水为空白于

238n m 处测定吸收度A 值
,

代入标准曲线求

得C 值后
,

用下列公式计算样品含量
。

样 品含量 (% ) = C x (25 、 样品称重

样品比重

500 X Z ) X 100 ;‘

结果见表 3
。

( 四 ) 制剂pH 值 据文献报道
,

造 影

剂的p日
.
值对制剂的稳定性有影 响 (

叉
) 拟 定

C BM 的pH 为6
.
0~ 7

.
0 。

( 五 ) 拈度 制剂的粘稠度和渗透压对

耐受性有影响
,

适当的粘稠度也 是C BM 制

剂的成败关键
。

木品采用 N D J一 1型旋转式
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表 3 样 品 含 量 测
{
定 结 果

样 品 批 号 含 量 (% ) 实 测 含 量 (% ) 标 示 量 (% )

890826一 1

8 90826一

8 91004一 2

8 91004一3

72 。

2 7 0 7

7 2

。

会 7 0
。

6

O组才曰
7 2

。

2

7 2

。

2

7 0

。

7 1

。

9 7 9

9 7

。

8

9 7

。

2

9 8

。

9

粘稠度计测定粘稠度在 8000一 100 00 厘泊
,

经临床试用较为适宜
。

赋形剂可根据季节温

度变化调整用量
,

以保证适宜粘稠度
。

( 六) 渗透压 155 0~ 190 0m o sm
。

三
、

稳定性考察 C B M 中主药为复方泛

影葡胺
,

赋形剂为高分子化合物
,

故C B M 为

高分子化合物单分子形成分散体系
,

一般比

较稳定 (为动力学稳定体系)
。

本品经室温避光
,

放置一年留样观察
,

外观性状 几无变化
,

含量测定结果与一年前

基本一 致
,

结果见表 4
,

证明C B M 稳定 性

良好
。

表 4 复 方 支 气 管 造 影 剂 留 样 观 察 结 果

批 号 原测含量 (% )
一

年后测含量 (% ) 标 示 量

890826 一 1

8 9 1 0 0 4
一
3

7 0
。

7 7 0

。

9 9 8

。

2 0

7 1

。

4 7 0

。

6 9 7

。

7 8

四
、

安全试验

(一) 无菌检查 合格

(二 ) 刘激性试验 以76 % 复方泛影葡

胺注射液为阳性对照组
,

生理盐水为空白对

照组
,

C B M 为实验组
。

分另d取三只家 兔 编

号 1 、

2

、

3

。

1 号左
、

右眼各滴入C B M 和

生理盐水各o
.
lm l, 2 号兔左

、

右眼各滴 入

76 % 复方泛影葡胺注射液和生理盐 水 各0
.
1

m l, 3 号兔左
、

右眼各滴入C B么在和76 % 复

方泛影葡胺注射液各o
.
lm l, 于给药前和 给

药后 5
、

1 0

、

1 5

、

2 0

、

3 0 rn i
n 及 1

、

2

、

3 h

分别进行对比观察充血
,

流泪
、

水肿等指标
。

结果表明C B M 虽有轻度刺激性
,

但 不

影响临床使用
。

( 三 ) L D
。 。

测 定 文献记载水溶性造

影剂 的钠或甲葡胺的含量除对溶解度和粘稠

度起决定性作用外
,

对毒性也有影响
。

C B M

中含有上述两种成 分
,

故 对C BM 进行 了

L D 。 。

测定
。

以简化机 率 法 计 算C B M 的

L D 。 。

是17
.
62 m l/ k g

,

采用冠氏法计 算 则

为 18
.
32 m l/ k g

,

表明C B, M 的毒性较小
。

今

常用小针剂不溶性微粒的初步测试

上海医科大学附属中山医院药剂科 徐力红 去群英 颜春华

存在于注射液中不溶性微粒对人体的危

害
,

已日益被临床所注视
。

很多国 家 的 药

典对不同装量注射液中不i容性微粒作了限度

规定
‘ ’ 2 ’ 3 ,

美国药典第21 版巴对供静脉 用

小装量注射液的微粒作 了 限 度 检 查 的 规

定 (
‘
)

,

我国药典i。。o年版对xoo
n、
1以 上 装


